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Przy wytwarzaniu liniowych wysokospolime-
ryzowanych produktów, np. poliestrów, polia¬
midów iłd., powstające produkty zawierają pew¬
ną ilość monomerów, które utrudniają dalszą
przeróbkę otrzymanych produktów. I tak, przy
kondensacji kwasu 6-aminoheksanowego lub
przy polimeryzacji kaprolaktamu pozostaje
pewna część, około 10 — 11%, rozpuszczalna
w wodzie i niskospolimeryzowana. Przy poli-
kondenslacji estru tereftalowego z glikolem
etylenowym pozostają reszty nadmiaru glikolu,
którego usunięcie sprawia trudności.

Nisko cząsteczkowe reszty laktamowe, usuwa¬
no dotychczas przez ekstrakcję wodą mas polia¬
midowych ochłodzonych i rozdrobnionych. Proces
ten wykazuje tę niedogodność, iż produkt poli¬
meryzacji po ekstrakcji musi być suszony, co

*) Właściciel paten/tu oświftKtaył, ź# twfccą wy¬
nalazku jest idr Herman Ludewig.

jest rzeczą uciążliwą, przy czym jakość krajanki
ulega pogorszeniu na skutek powierzchniowego
utleniania, poza tym w celu odzyskania lakta¬
mu należy odparować duże ilości wody.

Stwierdzono, że powyższe niedogodności moż¬
na usunąć, a ponadto uniknąć .potrzeby przepro¬
wadzania ekstrakcji poliamidów, iskoro spolimer
ryzowany stop, wytworzony jak zwykle, zawie¬
rający nadmiar monomerów zostanie przedmu¬
chany mocnym strumieniem przegrzanej pary
wodnej. Przedmuchiwianie to ma ten skutek, iż
monomery, jak również i obecna jeszcze w sto¬
pie woda zostają porwane przez parę i w ten
sposób usunięte ze stopu. Traktowanie to według
wynalariku może być (przeprowadzone nątych,-:
miast po polimeryzacji Jub kondensacji, po uiwo-r
rżeniu się polimery. Przedmuchiwania nie najeży
rozpoczynać zbyt wcześnie, aby nieusunąć skłądr
nJków niezbędnych do tworzenia się polimer^
i w ten isposób nie przeszkodzić w osiągnięci^'



stanu wysokospolimeryzowanego. Można jednak
wytwof^oiłą |y-4spof$b zwykły ^ajapkę, po po-
ńdwnyjg jlf sjl^jjbig^iu prae&^rfcęizerjiem, trak¬
tować istrurni^nieim paiyj^botoey Przed prze-*
dzeniem -należy w celu f ]dokładnego usunięcia
rozproszonych w stopie pęcherzyków pary wod¬
nej przeprowadzić jego uspokojenie i odgazowa-
nie. Czas potrzebny na przeprowadzenie tych
czynności, nie powinien być zbyt długi, aby nie
mogły powstać ponownie monomery. Przeby¬
wanie stopu w tym stanie nie powinno na ogół
irwać dłużej niż 15 ■— 30 minut. ■ . ' .

Sposób według wynalazku daje się zastosować
ze szczególną korzyścią do uproszczonego ciągłe¬
go sposobu wytwatrzania i przędzenia poliami¬
dów z kaprolaktamu, ponieważ w jednym za¬
biegu roboczym naijpierw polimeryzuje się, na¬
stępnie przedmuchuje ispolimeryzowany stop stru-
mienieni pary wodnej, a następnie po odgazo-

"waiMu-"«*:op ten poddaje przędzeniu. W taki sam
spcisob można również wytwarzać poliamidowy
jedwab, który dotychczas był wytwarzany tylko
w sposób nieciągły, gdyż nie można było cmi-
nąć ekstrakcji krajanki w sposób ciągły.
- Czas trwania traktowania strumieniem pary
może się wahać w zależności od ilości pary
przedmuchiwanej przez stop. Czas obróbki po¬
winien być dobrany, tak aby nie był zbyt krótki
i ustala się go najkorzysfaiiej za pomocą prób.
Strumień musi być przedmuchiwany przez strop
bardzo mocno, aby osiągnąć działanie według
wynalazku, przy czym jest rzeczą zupełnie obo¬
jętną, czy jest on stały, czy też ulega waha¬
niom. Usuwanie monomerów może być przy¬
śpieszone dzięki ternu, że zabieg według wyna¬
lazku przeprowadza się pod ciśnieniem zmniej¬
szonym.

Stosowana w sposobie według wynalazku para
musi być tak gorąca, aby mie powodowała krzep¬
nięcia stopu. Okazało się rzeczą korzystną ogrze¬
wanie jej do 200 — 300°C.

Przedmuchiwaną przez stop parę wodną, za¬
wierającą monomery, można chwytać zpowrótem
i przerabiać. To odzyskiwanie korzystnie jest
przeprowadzić w ten sposób, aby para wodna
była w obiegu kołowym.

Po przedmuchaniu przez stop para przegrzana
(powraca poprzez chłodnicę zpowrótem do kotła>
w którym się wytwarza. Podczas, gdy woda zo^
staje ponownie odparowana i para skierowana
do stopu'w celu jego przedmuchania, monomery
(pozostają w kotle i tam się gromadzą. Odzyska¬
cie ich ijest więc możliwe i łatwe w sposób
znany.

Stapianie i przędzenie produktów polimeryza¬
cji przeprowadza się przy stałym ciśnieniu pary,

- aby zapewnić produktom crowncmierną wilgot-
^nośćV i ^.uniknąć depolimeryzacji polimerów w
.temperaturze przędzenia. Przy tego (rodzaju trak¬
towaniu ni£> następuje jednak usuwanie nad¬
miaru mononlferów. W tym celu bowiem należa¬
łoby przegrzany strumień pary wodnej prze¬
dmuchiwać przez stop bardzo energicznie, jak
to ma miejsce według wynalazku. Przy tego ro¬
dzaju zabiegu w przeciwieństwie do znanych spo-
sdbów'nie osiąga sję<w stopie,- sjtałej zawartości
wilgoci, lecz stop ten zostaje uwolniony od
monomerów, łącznie z wodą.

Następujące przykłady objaśniają bliżej wy¬
nalazek.

Przykład T. W autoklawie zaopatrzonym i
w mieszadło i ogirzewanym na taśmie z dwu¬
fenylem ogrzewa się, bez dostępu powietrza,
11,3 kg kaprolaktanu (100 moli), 1 litr wody .
i 30 g lodowatego kwasu octowego (0,5 mola)
w ciągu'jednej .godziny do 250 j— 260 CC.

Ciśnienie w autoklawie utrzymuje się przez
regulowanie ciśnienia pary na poziomie 10 atm.
Następnie parę usuwa się całkowicie i natych¬
miast, lub po kilkugodzinnym odstaniu w tem¬
peraturze 260°C przez skondensowany step prze¬
puszcza .się, mieszając energicznie, silny stru¬
mień pary wodnej przegrzanej do 270 —280°C
i po 3-4 godzinnym przedmuchiwaniu stop przeT
prowadza się w celu uspokojenia i odgazowania
do małego kotła znajdującego się nad gtowicą
przędzalniczą, pozostawia tam 10 — 30 minut po
czym przędzie, jak zwykle w postaci nici, pęcz¬
ków, lub taśm. Wysoko spolimeryzowany pro¬
dukt, wykazuje lepkość względną 2,15 (mierzoną
w jednopirocentowym roztworze stężonego H2SO4)
i zawiera £,5.% składników rozpuszczalnych w
wodzie. 7% laktamu i dwulakitamu, usuwa się
przez traktowanie parą wodną.

Przykład II. Otrzymaną w sposób zwykły
przez polimeryzację kaprolaktamu w autoklawie
krajankę poliamidową"stapia się bez uprzedniej
ekstrakcji w. głowicach maszyn przędzalniczych,
w których ipoH^ogrzewanym rusztem są umiesz¬
czone doprowadzone ż zewnątrz rury, z których
wypływa stale przegrzana do 2Bft—280°C para
wodna i flłrzepływa przez stop. Ubogi w laktam
stop -&oplfywa bez przerywania procesu pyzedmu-
ch^ania poprzez''strefę uspokajającą do pamp .
przędzalniczych;.; Wyprzedzone nici wyflęazują Ita¬
ką samą zawartość rozpuszczalnego w /wodzie
ekstraktu, jak i nici wytworzone z krajanki wy-



ekstrahowanej w sposób zwykły, bez użycia
pary. !

Przykład III. Poliamid niekrąjany otrzy¬
mamy przez polikondenisację kwasu adypincwego
i heksameitylenodwuaminy z dodatkiem 10 —20%
kajprolaktamu stapia się przed przędzeniem w
sposób znany. Przez stop przedmuchuje się
w ciągu godziny silny strumień pary wodnej.
Zdolność przędzenia obrobionego iw ten sposób
sitopu odipowiada stepowi wytworzonemu według
przykładu II-go. « |

P r z y k ł a d IV. Stop społimeryzowanego |ka-
prolaktąmu, wytworzonego w sposób ciągły jak
zwykle, z dodatkiem 1/400 mola kwasu octowe¬
go jako stabilizatora, wprowadza się do kotła,
w którego dnie znajdują się drobne dysze przez
które wypływa przegrzana do 270°C para wodna.
Para wodna unosi z sobą ze stopu, zawierającego
10—no/0 rozpuszczalnych w wodzie składników,
6 — 7% związków ulatniających się z parą wod¬
ną tak, iż w stopie poliamidowym o lepkości 2,4,
który opuszcza kocioł, znajduje się tylko 3 — 4%
dających się aktrahować wodą nielotnych- z parą
wodną składników. v

Przykład V. Z równych części estru dwu-
metylowego kwasu tereftalowego i glikolu ety¬
lenowego oraz Na jako katalizatora wytwarza
się przez ogrzewanie do 200 — 240 °C produkt
kondensacji wstępnej, który zawiera jeszcze
nadmiar glikolu. Glikol ten usuwa się, przed¬
muchując parę wodną przez stopiony produkt
kondensacji wstępnej. Lepkość podwyższa się
i otrzymuje się poliester, który daje się wy¬
ciągnąć [w* postaci nitek.

Przykład VI. Przez ciągłą kondensację lak¬
tamu kwasu aminokapronowego przy użyciu
3% wody i 1/400 mola kwasu octowego, licząc
na laktam, otrzymuje się jak zwylkle |stop poli¬
meru zawierający 10 — 11% rozpuszczalnych
w wodzie i niskospolimeryzowanych składników.
Stop doprowadza się do ogrzanego do 260 —
280°C zbiornika, w którym znajduje się urzą¬
dzenie prysznicowe, przez które przepuszcza się
przegrzaną do 280°C parę [wodną. Parę w«dną
wytwarza się w 'kotle ogrzewanym jelektryczno-
ścią lub gazem. Z kotła para płynie przez prze-
grzewacz oraz przez izolowaną rurę zaopatrzo¬
ną w pręt grzejny, a stąd do urządzenia pryszni¬
cowego znajdującego się w stopie. Para ze stopu
odpędza laktam i, dwulaktam. Przez stop prze¬
puszcza się parę w sposób ciągły w ciągu około
jednej godziny. Po traktowaniu parą stop prze¬

pływa w celu uspokojenia i odgazowania, ito jest
w celu usunięcia pęcherzyków pary, do małego
kotła umieszczonego nad głowicą przędzalniczą,
z której przędzie się go w sposób ciągły w po¬
staci nitek. Uspokojenie i odgazowanie trwa¬
jące 10 — 30 minut można przeprowadzić bez¬
pośrednio w strefie znajdującej się pod urzą¬
dzeniem prysznicowym. W jkotle parowym gro¬
madzi się laktam, gdyż nie jest on lotny z prze¬
grzaną parą wodną. Gdy osiągnie się określone
stężenie, (np. 20 — 30%) roztwór usuwa się w spo¬
sób ciągły lub przerywany, albo wymienia na
świeżą wodę. Roztwór odparowuje się i z po¬
zostałości otrzymuje się zpowrotem w sposób
ciągły znany kaprolaktaim.

Przykład VII. Krajankę otrzymaną z wy¬
soko spolimeryzowanego kaprolaktamu, wytwo¬
rzoną jak zwykle w autoklawie lub w sposób
ciągły wygotowuje się z wodą do otrzymania
ekstraktu 0,5% i wyekstrahowaną krajankę sta¬
pia na (ruszcie przędzalniczym. Otrzymany w ten
sposób stop traktuje się przegrzaną parą wodną,
jak w przykładzie VI, wskutek czego usuwa się
utworzony przy stapianiu laktam. Stop po przę¬
dzeniu daje nici zawierające tylko cfcoło 1%
rozpuszczalnych w wodzie składników, podczas
gdy nici przędzone z wysuszonej krajanki, bez ,
traktowania parą, zawierają w zależności od
czasu przebywania w gąszczu znajdującym się
pod rusztem przędzalniczym, 2 — 6% rozpuszczal¬
nych w wodzie składników, które trzeba usunąć
przez pranie. x ' -.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób usuwania nadmiaru monomerów
z syntetycznych liniowych wysokospolimery-
zowanych produktów, znamienny tym, lżę
przez stop polimeru wytworzony jak zwykle,
przedmuchuje się silny strumień przegrzamej
pary wodnej

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
stop po .traktowaniu parą przeprowadza się
przez strefę uspokajającą i odgazowującą.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
parę wodną utrzymuje się w obiegu kołowym.

VEB Thurlnigisches

Kunstfaserwerk „Wilhelm Pieck"
Schwarza
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