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Zptsob extrakce polyamidovych &astic

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplsobu extrakce polyamidovych castic
nebo polymernich ¢astic obsahujicich polyamidy vhodnymi ext-

rak¢nimi prostredky.

Dosavadni stav techniky

Polyamidy a obzvlasté polyamid 6 obsahuji po polymeraci
na zakladé vytvoreni chemické rovnovdhy v polymerni taveniné
nizkomolekularni, extrahovatelné slozky z monomert a oligo-
merld, jejichZ sucha hmotnost se oznaduje jako "extrakt" .
K vylouc€eni negativniho ovlivnéni kvality produktu a zZpraco-
vatelskych vlastnosti, pfipadné b&hem procesu vstiikového
liti nebo extruzniho procesu nebo bé&hem spradani, je nutné
sniZzeni obsahu extraktu. Obvykle se provadi k tomu potrebna
tak zvand "extrakce" s pomoci vody piri zvySené teploteé, jak
se prikladné popisuje v D-A 2 501 348. Vodny extrakt se

zkoncentruje a uvadi zpét do polymerace.

K zajisténi dostate¢né kvality extrakce polyamidu a ob-
zvlasteé odstranéni kritickych oligomert a obzvlasté dimert
jsou casto potfebné dlouhé doby zdrZeni v extrakénim stupni
a tim i dlouhé extrakéni kolony, coZ jednak znadné zvysSuje
nutné investice, tak i negativné ovliviuje flexibilitu pro-

cesu.

Extrakce granuldtu polyamidu s pomoci kaprolaktamu, jak

se prikladné popisuje v JP-A 72 26 438, je nevyhodna, proto-




Ze kaprolaktam je pomérné drahd pomocna latka a neni prilig

dostupna jako pouzZivana latka.

Ukolem vynalezu proto je dat k dispozici zplisob extrak-
ce, ktery jednak zkrati dobu extrakce ve srovnani s extrakci
s Cistou vodou a zlepSi uc¢innost extrakce a jednak pokud
mozno nevyuzivéa kaprolaktam jako pomocny extrakéni

prostredek.

Podstata vynalezu

Ukol se podle vynalezu resdi zplisobem extrakce c¢astic
polyamidu nebo polymernich ¢astic obsahujicich polyamid vod-
nymi extrakénimi prostredky, vyznadujici se tim, Ze se jako
vodné extrakcéni prostredky pouZiji vodné roztoky aminonitri-
14 a pripadné dal$ich monomerid tvoficich polyamidy, oligome-

ri tvoricich polyamidy nebo jejich smési.

Extrakce se provadi tak, Ze se ¢astice polyamidu nebo
polymerni cC4stice obsahujici polyamid, obzvlas$té granulat
polymeru nebo podobnd tvarova télesa uvede nejprve v kontakt
s extrakénim prostfedkem, aby se tak extrahovaly z granulatu
nezéddouci nizkomolekuladrni souddsti. V dal$im kroku se gra-
nulat odstrani z extrakéniho prostfedku a zbavi se zbytki
extrakéniho prostfedku pfipadné promytim vodou. Pokud je to
potfeba, miZe se provést dals$i extrakce granulatu s pridav-
kem aminonitrilu nebo bez pfidavku aminonitrilu nebo monome-
ri nebo oligomert tvoricich polyamidy. Podle pozadované
specifikace produktu se mize kombinaci uvedenych krokt v za-
vislosti na aparatovém vybaveni a volbé parametri jako je
koncentrace extrakéniho prostfedku, pomér granuldt/extra-
kéni prostredek, teplota a doba zdrzeni extrahovaného mate-

rialu v Sirokych mezich upravovat.




Extrakce podle vynadlezu se miZe podle aparatového vyba-
veni provadét jednostupriové nebo také vicestupriové. Vyse
jmenované stupné a jejich sled se mize provadét bud diskon-
tinudlné, to znamend v jednom reaktoru v Case za sebou, nebo
kontinualné, to znamend v reaktorech zarfazenych za sebou ve

stejnou dobu. Samozrejmé je také mozné, Cast stupiili prova-

dét kontinuadlné a zbyvajici stuperni (stupné) diskontinualné.

Pri kontinualnim provedeni extrakce miZe extrakdéni
prostredek prochazet polymer jak v souproudu, tak
v protiproudu. Vyhodné se extrakce provadi v protiproudu,
to znamend cCastice polymeru nebo C¢astice polymeru obsahujici
polyamid a vodny extrakcéni prostredek se vedou v protiprou-

du.

Pri vyhodné formé provedeni se extrakce provadi ve V{CC
stupnich, pricemz pouzité extrakcéni prostfedky maji v raz-
nych stupnich rGznad sloZeni. MoZna je pf¥ikladné prediazena
extrakce extrakc¢nim prostredkem, ktery obsahuje aminonitril,
monomery a/nebo oligomery tvorici polyamid a vodu, nasledo-
vany extrakénim stupném, ktery neobsahuje aminonitril, mono-
mery a/nebo oligomery. Vyhodné na této formé provedeni je
snizeni vlivu necCistot, pripadné zamezeni znec¢isténi povrchu
granulatu extrakénim prostredkem. Tato dvojstupriovd forma

provedeni se mize s vyhodou provadét pouze v jednom aparatu.

Granulat polyamidu se po polymerad¢nim a navazujicim
granulacnim stupni privadi pomoci transportniho vodniho ok-
ruhu ke kontinudlnimu extrakénimu sloupci. Granulat se od-
déli od transportni vody v odludovacim zatrizeni (sito) a pa-
da do hlavy extraktoru. Prochazi extrak&ni vézi na zakladé

gravitace zeshora dold a pritom se extrakci zbavuje nizkomo-



lekularnich souc¢asti. V paté extrakéniho sloupce se konti-
nualné pridava extrakéni roztok nebo voda, kterd prochazi
extrakénim sloupcem v protiproudu zezdola nahoru a prijima
pritom monomery a oligomery. Obochaceny extrakdéni roztok se
v hlavé sloupce odebirda a odvadi se jako odbér extrakéni
vody. V pripadé potreby navazuje zpracovadni extrakd&nich vod

nebo zpétné uvadéni do proudu eduktu.

Jako extrak¢ni prostfedek se pouzije vodny roztok ami-
nonitrild a pripadn€ monomert tvoficich polyamidy a/nebo
oligomert tvoricich polyamidy. Obsah aminonitriltl se pi-
tomv voli tak, aby se doséhlo tuplné smisitelnosti pouzZitych
extrakénich prostredkli, to znamend, Ze v extrak&nim prost-
fedku nedochdzi k rozdéleni smési. Vhodny je obsah amino-
nitrild, monomerd tvoricich polyamidy a oligomerti tvoricich
polyamidy celkem 5 az 95 % hmotnostnich vztaZeno na celkovou
hmotnost vodného roztoku. Koncentrace aminonitrilu pfitoﬁ
C¢ini 1 az 100 % hmotnostnich, s vyhodou 30 az 100 % hmot-
nostnich, obzvlasté vyhodné 50 az 100 % hmotnostnich, vzta-
Z2eno na celkovou hmotnost nevodnych sloudenin. Koncentrace
monomerl tvoricich polyamidy ¢ini 0 az 99 % hmotnostnich,

s vyhodou 0 az 70 % hmotnostnich, obzvlas$té vyhodné& 0 az

50 % hmotnostnich, vztaZeno na soudet hmotnosti nevodnych
sloucenin. Koncentrace oligomer® tvoricich polyamidy &ini

0 az 60 % hmotnostnich, s vyhodou 0 aZz 40 % hmotnostnich,
obzvlasté vyhodné 0 aZz 20 % hmotnostnich, vztaZeno na sou-
¢et hmotnosti nevodnych sloudenin. Pokud je obsaZeno nejmé-
né 1 % hmotnostni, s vyhodou nejméné 5 % hmotnostnich dal-
sich monomerti a/nebo oligomeril, pak se odpovidajicim zpuso-
bem sniZi mnozstvi aminonitril@. S vyhodou nejsou obsazZeny

2

zadné dal$i monomery a/nebo oligomery.




Vysvétleni obrizkti na vvkresech

Dvé mozné extrakéni kolony jsou znazornény nédkresem
v obrazku 1/2, pripadné obrazku 3. Kolona mize také

obsahovat kombinace obou zplsobi.
Kratky popis nakrest

Obrazek 1 ukazuje schematické znazornéni prvni formy
provedeni jedné extrakcéni kolony pro zplisob

podle vynalezu.

Obrazek 2 a 3 ukazuje schematické znazornéni dalsich forem
provedeni jedné extrakéni kolony pro zptisob

podle vynalezu.

Na obrazku 1 je prikladné schematicky znadzornéna ext-
rakéni kolona pro zplsob podle vynalezu. Extrakéni kolona
1 zahrnuje prvni (horni) zénu 2 ve tvaru trubky a druhou
(spodni) zénu 3 ve tvaru trubky, které jsou spolu spojeny

usekem 14 ve tvaru ndlevky. Pomér délky prvni zény 2 k dél-

ce druhé z6ny 3 je obecné v rozmezi od 1 : 5 do 5 : 1, s vy-
hodou 1 : 2 az 2 : 1. Pomér priméru trubky prvni zdény 2
k priméru trubky druhé zény 3 je obecné& v rozmezi od 8 : 1

az 2 : 1, s vthodou 6 : 1 az 3 : 1.

Granulat polyamidu 12 se vnasi zeshora do prvni zény
2, prochazi ji zeshora dold a nasledné druhou zdénou 3 tvaru
trubky a potom se vynasecim Snekem 4 vynese do transportniho
vodniho okruhu 5. Cerstva voda 6 se podle potreby prfivadi
vynasecim Snekem 4 extrakéni kolony 1. P#i préchodu extrak-
¢ni kolonou 1 pfijima voda ve druhé zéné& 3 nejprve monomer

a potom se smé€sSuje ve spodni ¢asti prvni zény 2 s extrakdénim




prostfedkem, ktery je tam privaddén okruhem. Extrakéni pros-
tfedek se v horni ¢asti prvni zény 2 odebira pomoci &erpadla
7, vede se pres tepelny vymé€nik 10, kterym se udrzuje teplo-
ta v pozadované oblasti a znovu se privadi pies dérovanou
desku 11 ve spodni ¢asti prvni zény 2. Cast extrakdniho
prostredku se v misté 8 odebird z okruhu a v misté& 9 se pri-
vadi tolik aminonitrilu a v misté& 6 tolik vody, aby se kon-
centrace aminonitrilu v extrakénim prostredku udrzovala

v pozadované oblasti. Horni zéna 2 miZe byt pripadné navic
zahfivana trubkovym plastém 13, zatimco druhd zéna 3 se ne-

zahriva externé, ale pfipadné se miZe chladit.

Dalsi formu provedeni extrakcéni kolony vhodné ke zptso-
bu podle vyndlezu ukazuje obréazek 2. Extrakéni kolona 1 za-
hrnuje prvni (horni) zénu 2 a druhou (spodni) zénu 3. Pomér
délky prvni zény 2 k délce druhé zény 3 pritom lezi obecné
v rozmezi 1 : S az 5 : 1, s vyhodou 1 : 2 az 2 : 1. Pomér |
prumérd trubek je stejny jako je uvedeno u obréazku 1. Ob-

lasti A a B maji priblizZné stejnou délku.

Extrakce v principu probihd tak, jak se popisuje u ob-
razku 1. Narozdil od néj zahrnuje okruh extrakéniho prost-
redku pouze horni dast A prvni zény 2, to znameni, Ze ext-
rakéni prosttedek se v horni ¢asti prvni zény 2 odtahuje
a v jeji strfedni Casti se opét pfivadi druhou kruhovou trys-
kou 13. Cerstvy aminonitril se pridava v misté 9 prvni kru-
hovou tryskou 11, kterd se nachazi ve spodni oblasti prvni
z6bny 2. CAst aminonitrilu se také miZe uvadét ptimo do ok-
ruhu v hlavé v misté 9. Timto zplisobem se miZe v extraktoru
cilené ovliviiovat gradient aminonitrilu. Granuldt polyamidu
12 se tedy zpracuje nejprve v horni oblasti A v okruhu s ex-
trak¢nim prostredkem a potom ve spodni oblasti B aminonitri-

lem v protiproudu. Timto zplsobem se ziskid polyamid s obzv-




lasté nizkym obsahem dimeru (< 0,05 %).

Na obrazku 3 je schematicky znazornén priklad extrakdni
kolony pro zpasob podle vynadlezu. Extrakcéni kolona 1 zahr-
nuje prvni (horni) zdénu 2 a druhou (spodni) zénu 3 ve tvaru
trubky. Prvni délky prvni zény 2 k délce druhé zoény 3 je
obecné v rozmezich 0,05 : 1 az 1 : 1, s vyhodou 0,1 : 1 az
0,3 : 1. Granuladt polyamidu 4 se vna$i nahofe do prvni zény
2, prochazi zeshora dold a nasledné do druhé z6ny 3 ve tvaru
trubky a potom se vynas$i do transportniho vodniho okruhu 6
vynasSecim Snekem 5. Voda 7 se pfivadi vynasSecim $nekem
S a pres kruhovou trysku v paté extraktoru na spodni Sasti
extrak¢éni kolony 1. Pri priétoku extrakéni kolonou 1 pi#ij
nejprve ve druhé zéné 3 aminonitril a potom se ve spodni
¢asti prvni zény 2 misi s extrakénim prostredkem, ktery tam
obihd v okruhu. Extrakéni prostfedek se odebira v horni
¢asti prvni zény 2 cerpadlem 8, filtruje se filtrem 9, vede-
se pres tepelny vyménik 10, kterym se udrZuje teplota v po-

adované oblasti a kruhovou tryskou nebo dérovanou deskou

= N

se opét uvadi do spodni ¢asti prvni zény 2. Cast extrak-

niho prostrfedku se odebird z okruhu v misté 12 a v misté

o 8|

se pridava tolik cerstvého aminonitrilu, aby se jeho kon-
centrace v extrakénim prostfedku udrZzela v pozZadované
oblasti. Prvni a druhd zdéna se vytdapi plastovou topnou
trubkou 13, pripadné 15. Mezi prvni a druhou zdénou se
nachazi zuZeni prGtocného topeni 16, které spolu s vys$s$i
teplotou ve srovnani s druhou zdénou 3 zabrartiuje v prvni zéné
2 klesani specificky tézsiho roztoku obsahujiciho aminonit-

ril.

Varianta 1
V horni &asti extrakéniho sloupce se v okruhu vede ext-

rak¢éni prostredek. Tato horni ¢ast extrakéni zény &ini 5 az
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90 %, s vyhodou 10 az 50 % a obzvlasté vyhodné 20 az 40 %
celkového objemu extraktoru. Extrakéni prostredek obsahuji-
ci nizkomolekularni podily se odebira v hlavé sloupce

a v urc¢ité c¢asti pod hlavou se pomoci rozdélovaciho zarizeni
uvadi rovnomérné v celém prirezu zpét do sloupce. MnozZstvi
extrak¢éniho prostredku obihajici v hlavé se pfitom voli tak,
aby bylo v hlavé zajisténo vyrovnani teploty a koncentrace
a aby dochazelo k intenzivni latkové vyméné na plose fazové-
ho rozdéleni zrn granulatu. Je treba dbat na to, aby rych-
lost proudéni vodného roztoku neprekroc¢ila bod vznosu
granulatu. S vyhodou se upravi rychlost na 2 az 20 m/h, vy-
hodnéji 3 aZz 15 m/h. Jako prevenci proti vznosu granulatu
m& hlava reaktoru véts$i prumér neZ spodni trubkova d&ast.
Pomoci tepelného vyméniku umisténého mimo extrakdéni véz

v okruhu hlavy se upravuje extrakéni teplota v hlavé a vstu-
pujici granuldt polyamidu se zahfivd na pozZadovanou teplo-
tu. Teplota v hlavé extraktoru ¢ini s vyhodou 80 az ’
140 °C, s vyhodou 100 az 130 °C. Teplota by se mé€la s vy-
hodou volit tak, aby se granulat polymeru nerozpoustél v ex-

trakénim prostredku a aby se neprekroc¢ila teplota varu ext-

rakéniho prostredku.

Pridavanim kapalného aminonitrilu a pfipadné monomert
a/nebo oligomert tvoricich polyamidy s teplotou 80 az
100 °C do okruhu hlavy se miZze v horni &asti extrakdéni zény
upravit obsah aminonitrilu a monomert, pripadné oligomert
tvoricich polyamidy 5 az 90 % hmotnostnich, s vyhodou 10 az
80 % hmotnostnich a obzvlasté vyhodné 5 az 70 % hmotnost-
ch. Toto slozeni extrak¢niho prostredku je zde treba pova-
Zovat za stredni hodnotu koncentraci v hlavové &asti
extraktoru. Tim se urychli odstranovani nizkomolekularnich
slozek, obzvlasté monomerti a oligomerQ z granuldtu a zaroven

se dosahne nizkého obsahu zbytkového extraktu v granuléatu.



Pii extrakci polyamidu 6 a extrakci polymernich smé&si
obsahujicich polyamid 6 se pfipadné urychli odstranéni kap-
rolaktamu a jeho oligomertt. Pokud se z aminonitril@ ziska
polyamid, pak se miZe odstranit aminonitril a jeho

oligomery.

Ve srovnani se znamymi zplsoby se nepouziva kaprolaktam
nebo C¢istd voda, nybrZ se pouzije vodny roztok aminonitril®
a pripadné monomerl a/nebo oligomerd tvoficich polyamidu.

Z toho vznikaji produkty s nepatrnym zbytkovym obsahem niz-

komolekularnich soudasti, obzvlasté dimeru kaprolaktamu.

Varianta 2

Ve zvlast vyhodné formé provedeni se nachazi pod hlavo-
vym okruhem uzavéra proudéni, kterd rizenym zdZenim prutod-
ného profilu v zavislosti na poméru extrakdéni prostfedek/.
ranulat vede ke zvySeni prato¢né rychlosti v prazdné trubce
vzestupné kapalné faze. Toto zuzZeni se realizuje zataZenim
ve tvaru plastve. Tim se jednak zabrani poklesu specificky
tez$iho vodného roztoku z hlavové &asti extraktoru do nize
umisténé trubkové Casti, jednak se zuZenim pratodného profi-
lu hlavové dasti extraktoru, ve kterém dochazi na zakladé
obihani k vyznamnému zpétnému promichavani, udinné oddéli od
trubkové ¢éasti, ve které je tieba na zakladé protiproudého
koncentra¢niho profilu dosahnout co moZna nejnizsiho zpétné-
ho promichavani.

v v

Poklesu specificky téZs$iho extrakéniho roztoku z hlavo-
vé Casti se déle predchazi tim, Ze v zéné v hlavé extrakdéni
veze se udrzuje teplota vy$s$i o 5 az 40 °C, s vyhodou o 10

az 20 °C nez v z6né& v paté extraktoru.
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Dale se s vyhodou udrZuje vysokd rychlost proudéni ext-
rakéniho prosttedku, aby mohla byt trubkovi &ast pokud mozZno
uzka. Rychlost proudéni v prazdné trubce by méla &init
s vyhodou 0,2 az 6 m/h, vyhodnéji 1 az 3 m/h. Na zakladé
relativné kratké doby zdrZeni a tim malého extrakéniho obje-
mu miZe zistat pricény primér trubky maly, aniZ by stavebni

]

vySka extrakéni vézZe byla prilis nakladna.

Bylo zjisSténo, Ze pri extrakci podle vyndlezu je pot-
febny niZz$i pomér voda/granuldt nez pri extrakci vodou. Tim
se mize zZAdoucim zplsobem sniZit mnoZstvi vody odpafované
pfi zpracovani vodného extraktu, coz miZe byt z hlediska

hospodarnosti celého procesu vyhodné.

Vystup granulatu z extraktoru se mdZe provadét priklad-
né dopravnim Snekem nebo ventily. Vyhodné jsou jednovlnové
hluboko taZené S$neky, které kontinualné davkuji granulat do
transportniho vodniho okruhu. MnoZstvi granulatu a tim
i stav granuldtu v extrakéni vézi se reguluje otackami
sSneku. Pitidavanim malého mnoZstvi vody do transportniho
vodniho okruhu, kterad pak vstupuje Snekem do extraktoru, se
ve Sneku vyvolavéa proudéni kapaliny proti vystupujicimu gra-
nulatu a zaroven se také v paté extraktoru zajistuje vzes-
tupné proudéni kapalné faze k zabranéni zpé&tného promicha-

vani.
Extrakéni prostredek

Jako aminonitrily se ve smé&si mohou pouzit v zasadé
vSechny aminonitrily, to znamend sloudeniny, které obsahuji
jak nejméné jednu aminoskupinu, tak i nejméné jednu nitrilo-
vou skupinu. Z nich jsou vyhodné omega-aminonitrily, pfi-

Cemz z posledné jmenovanych se pouziji obzvlasté omega-ami-
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noalkylnitrily se 4 az 12 uhlikovymi atomy, dale vyhodné se
4 az 9 uhlikovymi atomy v alkylenovém zbytku, nebo aminoal-
kylnitrily s 8 az 13 uhlikovymi atomy, pricemz jsou vyhodné
takové, které mezi aromatickou jednotkou a amino- a nitrilo-
vou skupinou maji alkylenovou skupinu s nejméné jednim uhli-
kovym atomem. Z aminoalkylnitrild jsou vyhodné obzvlaste
takové, které maji amino- a nitril- skupinu ve vzadjemné po-

loze 1,4.

Jako omega-aminoalkylnitrily se dadle s vyhodou pouziji
linearni omega-aminoalkylnitrily, pricdemz alkylenovy zbytek
(-CH,-) obsahuje s vyhodou 4 az 12 uhlikovych atomil, obzv-
lasté vyhodné obsahuje 4 az 9 uhlikovych atomt, jako
6-amino-1-kyanopentan (6-aminokapronitril), 7-amino-1-
kyano-hexan, 8-amino-l-kyanoheptan, 9-amino-1-kyanooktan,
10-amino-1-kyanononan, obzvlasté vyhodné 6-aminokapronitril.
6 -aminokapronitril se obvykle ziskd hydrogenaci adipo- '
nitrilu znamym zplsobem, ktery se prikladné popisuje v DE-A
836 938, DE-A 848 654 nebo US 5 151 543.

Mohou se samozrejmé pouzit také smési nékolika amino-
nitrild nebo smé€si jednoho aminonitrilu s dalsimi komono-
mery, jako je kaprolaktam nebo dale blize definované smési.
Podle formy provedeni vynadlezu vodny extrakéni prostredek
na poc¢atku extrakce v podstaté neobsahuje nebo vibec

neobsahuje kaprolaktam.

Jako dals$i monomery tvorici polyamidy se mohou pouzit
prikladné dikarboxylové kyseliny, jako alkandikarboxylové
kyseliny se 6 az 12 uhlikovymi atomy, obzvlasté se 6 az 10
uhlikovymi atomy, jako je kyselina adipovéa, kyselina pimelo-
va, kyselina korkova, kyselina azelainova nebo kyselina se-

bakova a rovnéz kyselina tereftalovd a isoftalova, diaminy
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jako alkyldiaminy se 4 az 12 uhlikovymi atomy, obzvlasté se
4 az 8 uhlikovymi atomy, jako je hexamethylendiamin, tetra-
methylendiamin nebo oktamethylendiamin, dale m-xylylendi-
amin, bis-(4-aminocyklohexyl)methan, a rovnéz smési dikarbo-
xylovych kyselin a diamint v libovolnych kombinacich, ve
vzajemném poméru vsSak s vyhodou v ekvivalentnim poméru. Da-
le je také mozZné pouzit soli jmenovanych dikarboxylovych ky-
selin a diamin®, jako hexamethylendiamoniumadipat, hexamet-
hylendiamoniumtereftaldt nebo tetramethylendiamoniumadipét,
hexamethylendiamoniumtereftalat, obzvlasté ale sl kyseliny-
adipové a hexamethylendiaminu, hexamethylendiamoniumadipat

(tak zvana AH sul).

Jako dikarboxylové kyseliny se mohou pouzit alifatické
alfa, omega-dikarboxylové kyseliny se 4 az 10 uhlikovymi
atomy jako kyseliny jantarova, kyselina glutarova, kyselina
adipova, kyselina pimelova, kyselina korkova, kyselina '
azelainova, kyselina sebakovéd, s vyhodou kyselina adipova
a sebakova, obzvlasté vyhodné kyselina adipova, a aromatické
dikarboxylové kyseliny s 8 az 12 uhlikovymi atomy jako kyse-

lina cyklohexandiokarboxylova.

Jako alfa,omega-diaminy se 4 aZz 10 uhlikovymi atomy se
mizZe pouzit tetramethylendiamin, pentamethylendiamin, hexa-
methylendiamin, heptamethylendiamin, oktamethylendiamin, no-
namethylendiamin a dekamethylendiamin, s vyhodou hexamethy-

lendiamin.

Jako alfa,omega-dinitrily se 2 aZz 12 uhlikovymi atomy
se s vyhodou pouziji alifatické dinitrily, jako 1,4-dikyan-
butan (adiponitril), 1,5-dikyanpentan, 1,6-dikyanhexan,
1,7-dikyanheptan, 1,8-dikyanoktan, 1,9-dikyannonan, 1,10-

ikyandekan, obzvlasté vyhodné adiponitril.
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Pokud je to Zadouci, mohou se pouzit také diaminy,
dinitrily a aminonitrily, které se odvozuji od rozvétvenych

alkylen-, nebo arylen- nebo alkylarylent.

Jako alfa,omega-aminokyseliny s 5 az 12 uhlikovymi ato-
my se miZe pouzit kyselina S-aminopentanovéd, 6-aminohexano-
va, 7-aminoheptanova, 8-aminooktanovi, 9-aminononanova,
10-aminodekanova, 11-aminoundekanova a 12-aminododekanova,

s vyhodou kyselina 6-aminohexanova.

S vyhodou se mohou k extrakénimu prostfedku pridat jako
monomery tvorici polyamid vedle aminokapronitrilu podle pot-
feby kaprolaktam a/nebo hexamethylendiamoniumadipat ("AH

sal").

VysSe uvedené sloudeniny se mohou také pouzit jako

smesi .

Extrakce granuldtu polyamidu s pomoci kaprolaktamu, jak
se popisuje prikladné v JP-A 72 26438, neni prikladné pri
vyrobé polyamidu 6 z aminokapronitrilu ucelnd, protoze kap-
rolaktam v tomto pfipadé neni pouzivanou latkou a naslednd
tedy neni nutné k dispozici. Pro takto vyrabéné polyamidy
Jje vyhodna extrakce podle vynalezu aminokapronitrilem a p#i-
padné malym podilem kaprolaktamu. Ziskana extrakéni voda se
miZe uvadét zpét do proudu eduktu primo nebo po malém

zkoncentrovani.

Pokud se extrahuje polykaprolaktam, potom ma granulat
opoustéjici extrakéni stupenl zbytkovy obsah nizkomolekular-
nich soucdsti méné nez 1,5 %, s vyhodou méné& nez 1 % a obzv-

lasté vyhodné méné nez 0,4 %.
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Navic bylo zji&té&no, Ze extrakce podle vynalezu mizZe
pridavkem aminokapronitrilu vést k vysokym vytézkim v objemu

a v Case a tim k pozadovanému zkraceni extrakdni doby.

Obsah dimertl kaprolaktamu nezadouci pri spradani je

mozné extrakci vyrazné sniZit.

Extrakci podle vyndlezu je moZné provadét s naslednym
promytim granuldtu pouze v jednom aparatu. K tomu je
vyhodna vhodné geometrie reaktoru (hlava, trubkova cast) s

dodate¢nou uzavérou proudéni a optimalni rychlosti prouéni s

teplotnim profilem podél extrakdni kolony.

Popsany zplsob mize vést k prizniveéjs$imu poméru
voda/granulat (= 0,8) nez pii extrakci s vodou, a tim dosah-
nout uspory nakladfi. Vyndlez bude blize vysvétlen na y

zdkladé prikladui.

Priklady provedeni vvnalezu

Priklad 1

Neextrahovany granulat polyamidu 6 pouzity pro pokusy ma
valcovou formu s rozméry primér asi 3 mm a vyska asi 2 mm.
Obsah kaprolaktamu &ini 7,8 %, obsah dimeru 1,1 %, pricdemz
obsah zbytkového extraktu &ini celkem 11,2 %, vztaZeno na

granulat.
Provedeni pokusu

100 g granuldtu se michd s 1000 ml 20 %-niho roztoku
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aminokapronitrilu pri teploté& 95 °C. Po 4 hodinach se

z kadinky odebiraji vzorky. Granulat se odfiltruje pfes
sklené€énou fritu a extrakéni prostfedek se da zpét do
kadinky. Nasledné se granulat promyje dvakrat 20 ml vody

a susi se ve vakuu pfi 60 °C po dobu 16 hodin.

Takto ziskany granulat se podrobi stanoveni zbytkového
extraktu. Zjisténé hodnoty jsou shrnuty v nasledujici

Tabulce 1.

Tabulka 1 : Pokus extrakce s 20% ACN

Doba Obsah nizkomolekuldrnich soucéasti, vztaZeno na
extrakce |celkovou hmotnost polymeru (% hmotnostnich)
[min] monomerni dimerni trimerni

kaprolaktam kaprolaktam kaprolaktam
10 5,79 1,03 0,41 !
30 3,50 0,67 0,33
60 2,51 0,63 0,16
120 0,94 0,42 0,21
240 0,43 0,32 0,11
Srovnavaci priklad V

100 g granulatu se micha s 1000 ml vody pri teploté
95 °C. Po 4 hodindch se z kadinky odebiraji vzorky. Granu-
lat se odfiltruje pfes sklen€énou fritu a extrakéni prostre-
dek se da zpét do kaddinky. Nasledné se granuldt promyje
dvakrat 20 ml vody a susi se ve vakuu pri 60 °C po dobu 16

hodin.
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Takto ziskany granuldt se podrobi stanoveni zbytkového
extraktu. Zjisténé hodnoty jsou shrnuty v nasledujici
Tabulce 2.

Tabulka 2 : Pokus extrakce s vodou
Doba Obsah nizkomolekularnich soudasti, vztaZeno na
extrakce |celkovou hmotnost polymeru (% hmotnostnich)
[min] monomerni dimerni trimerni
kaprolaktam kaprolaktam kaprolaktam
10 5,76 1,07 0,43
30 4,23 0,81 0,20
60 3,00 0,78 0,31
120 1,54 0,62 0,15
240 0,73 0,52 0,21
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob extrakce Castic polyamidu nebo polymernich
¢astic obsahujicich polyamid vodnymi extrakénimi prostredky,
vyznadcujici se tim, Ze se jako vodny
extrakéni prostredek pouziji vodné roztoky aminonitrila

a pripadné dalS$ich monomertl tvoficich polyamidy, oligomert

tvoricich polyamidy nebo jejich smési.

2. Zptsob podle naroku 1,

vyznadcujici s e tim, Ze podil monomertt tvo-
ficich polyamidy, oligomer®l nebo jejich smési ve vodném ext-
rakénim prostredku ¢ini 5 aZ 95 % hmotnostnich, vztaZeno na

celkovou hmotnost vodného extrakéniho prostredku.

3. Zptsob podle naroku 1 nebo 2,
vyznacujici se tim, Ze podil aminonitrilia,
vztazeno na celkovou hmotnost monomert tvoricich polyamidy,

opligomert nebo jejich smési ¢ini 1 aZz 100 % hmotnostnich.

4. Zptisob podle nékterého z narokt 1 az 3,
vyznacujici se tim, Ze se jako aminonitrily

pouziji omega-aminonitrily.

5. Zptsob podle naroku 4,

vyznadcujicdi se tim, Ze se jako omega-

aminonitrily pouZiji omega-aminoalkylnitrily.

6. ZpGsob podle nekterého z narokil 1 az 5,
vyznacujici s e tim, Ze vodny extrakdéni

prostfedek obsahuje jako dal$i monomery tvofici polyamidy
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dikarboxylové kyseliny, diaminy nebo jejich soli, dinitrily,

aminokyseliny, laktamy nebo jejich smési.

7. ZpGsob podle nékterého z narokti 1 az 6,
vyznacujici s e tim, zZe se dastice polyamidu
nebo Castice polymeru obsahujici polyamid ziskaji

polymweraci aminonitrilu.

8. ZpGsob podle nékterého z narok 1 az 7,
vyznacujici s e tim, Ze se extrakce provadi
kontinudlné a Castice polyamidu nebo ¢astice polymeru

obsahujici polyamid a vodny extrakéni prostredek se vedou v

protiproudu.
9. Zplsob podle naroku 8,
vyznadcujici s e tim, Ze se extrakce provadi

v extrakcni koloné, rozdélené do dvou zdén, pricemZ v prvni
zOn€ se provadi extrakce obihajicim vodnym extrakdénim prost-
fedkem a potom se ve druhé zéné provadi extrakce vodou

v protiproudu.
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