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Sposob depolimeryzacji polikaproamidu

1

Sposéb wedlug wynalazku dotyczy przetwarzania
poliamidu 6 w kaprolaktam. Proces ten zastoso-
wany do poliamidu odpadkowego powstajgce-
go przy wytwarzaniu wildkien i ksztaltek pozwala
na przeksztalcenie mato warto$ciowych odpadow
na produkt madajgcy sie do ponownego wytworze-
nia czystege, pelnowartoSciowego poliamidu 6.

Znane dotad sposoby depolimeryzacji technicz-
negc polikaproamidu (poliamidu 6) polegaja na
dziataniu w temperaturach 250—320°C wodorotleri-
kami metali alkalicznych na stopiony poliakapro-
amid, przy czym wytworzony kaprolaktam zostaje
oddestylowany pod zmmniejszonym ci$nieniem rze-
du 10 — 100 toréw.

Sposoby te maja ta niedcgodno$é, ze wymagaiag
stosowania prézni oraz odznaczajg sie niskg jako$-
cig otrzymanego, surowego kaprolaktamu. Stoso-
wanie prézni utrudnia prowadzenie procesu w spo-
s6b ciagly: doprowadzenie polikaproamidu mozli-
we jest tylko w stanie stopionym i wymaga zasto-
sowania urzadzen stapiajacych i dozujgcych sto-
piong mase do reaktora. Drugg niedogodnoscig
stosowania prézni jest konieczno$§é utrzymania do-
skonatej szczelno$ci reaktora; w przeciwnym wy-
padku nastepuje zassanie doh powietrza atmosfe-
rycznego, czeSciowe utlenienie polikaproamidu
i w konsekwencji pogorszenie jakoS$ci destylujgcego
surowego kaprolaktamu. Pocigga to za sobg ko-
nieczno$¢ stosowania ucigzliwych sposob6w oczysz-
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czania destylatu, przy czym cze§¢ produktu traci
sie bezpowrotnie.

Spos6b depolimeryzacji polikaproamidu wedtug
wynalazku opiera sie o stwierdzenie, ze mozna de-
polimeryzowaé¢ polikaproamid w postaci ziarn, ka-
watkéw odpadéw przedzy, odpadéw tkanin i dzia-
nin oraz nisko spolimeryzowanych polimeréw ka-
prolaktamu (oligomer6ow) je§li podda sie je ogrze-
waniu pod cisnieniem niewiele réznym od atmos-
ferycznego, do temperatury 250—320°C w obecnoSci
katalizatora kwa$nego lub alkalicznego i z jedno-
czesnym wprowadzeniem do stopionej masy prze-
grzanej pary wodnej o temperaturze 250—400°C.
Korzystne jest przy tym stosowanie jako kataliza-
tor6w trudno lotnych kwas6éw organicznych lub
nieorganicznych w ilo§ci 1—10%, w cdniesieniu do
polikaproamidu zawartego w reaktorze. Szczegol-
nie korzystne jest stosowanie kwaséw: borowego
i tereftalowego. Ré6wniez sole pierwszorzedowe
wymienionych kwaséw z metalami alkalicznymi
(K, Na), amcnem (NH;) i metalami tréjwarto$cio-
wymi jak: Felll CrIlI, AUII mogg byé stosowane
jako katalizatory procesu. Wytworzony w procesie
kaprolaktam zostaje odprowadzony wraz z para
wiodng do chiodnicy, w ktérej ulega czeSciowemu
lub calkowitemu skropleniu dajgc roztwér wodny
kaprolaktamu o stezeniu 15—859,.

Spos6b wedlug wynalazku jest szczegélnie przy-
datny do prowadzenia procesu depolimeryzacji od-
padoéw polikaproamidu metodg cigglg. Stopions,
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depolimeryzujgca mase w reaktorze uzupelnia sie
wtedy nowymi porcjami poliamidu przeznaczony-
mi do przerobu na kaprolaktam. W wyniku, zuzy-
cie katalizatora zalezy od stopnia zanieczyszczenia
przerabianych odpad6w polikaproamidu i nie prze-
kracza 0,5%, liczac na otrzymany kaprolaktam.

Wskutek utrzymania niewielkiego nadci$nienia
(10—100 mm stupa wody) w reaktorze jego zawar-
to§é jest zupemmie zabezpieczona przed dostepem
«tlenu i uzyskuje si¢ surowy produkt o niewielkiej
iloSci zanieczyszczen llatwych do usuniecia.

Fig. 1 przedstawia reaktor do depolimeryzacji
polikaprt')amidu wedlug wynalazku. Skilada sie on
z cylindrycznego stojacego zbiornika A zaopatrzo-
nego w plaszcz grzejny B i wezownice C, do kt6-
rych doprowadza sie pary wysokowrzacego czyn-
nika gcrzejnego' (dwufenyloeter, dwufenyloamina),
oraz kréciec spustowy D i pokrywe E. W pokrywie
E zamontowane sg: belkotka F doprowadzajgca
przegrzang pare wodna, rura zaladowcza H i prze-
wéd G odprowadzajacy pary do chlodnicy. Po-
nadto w pokrywie montuje si¢ termometr wskazu-
jacy temperature masy w reaktorze, wskaznik po-
ziomu masy, szkla wzierne i odpowietrznik (nie
uwidocznione na rysunku). Istoinym dla prowa-
dzenia depolimeryzacji cigglej elementem jest
rura zaladowcza H dziurkowana w czeSci dol-
nej zanurzonej w stopionej masie. Stanowi ona
zamkniecie hydrauliczne, uniemozliwiajagce wy-
dostawanie sie par na zewnatrz reaktora podczas
ladowania i jest jednoczes$nie stapiaczem odpa-
déw polikaproamidu wiéknistych i zanieczysz-
czonych cialami nietopliwymi i nierozpuszczalny-
w stopionym poliamidzie. Przewdd odprowadza-
jacy destylat moze byé uksztaltowany w formie
nasadki deflegmujacej (fig. 2) zawracajgcej trud-
no lotne, a niezdepolimeryzowane oligomery do
reaktora.

Przyktlad I

Do stopionego w reaktorze (fig. 1) polikaproami-
du zawierajgcego 5%, kwasu borowego i ogrzanego
do temperatury 300°C wprowadza si¢ pare wodng
przegrzang do 350°C w takiej iloéci, aby destylat
zawieral 409, wagowych koprolaktamu. Jedno-
czeSnie przez rure zatodowczg H doladowuje sie
odpady tkanin z poliamidu 6 w iloSci odpowia-
dajgcej iloSci oddestylowanego kaprclaktamu. Za-
nieczyszczenia (widkna ro$linne i wiskozowe) gro-
madzgce sie¢ w rurze zatadowczej H usuwa sie w
miare potrzeby przy pomocy preta stalowego zgie-
tego na koncu lub wyjmujgc rure H zreaktora do
oczyszczenia przez wypalanie i zastepujgc ja §wie-
z3. Gdy zawarto$¢ zanieczyszczen nierozpuszczal-
nych (TiO,, piasek) w masie waro$nie powodujac
jej zgeszczenie, cze$§é masy (okolo 509,) wypuszcza
sie¢ kré6¢cem D, przy czym uzupelnia sie zawarto$§é¢
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- reaktora odpadami pclikaproamidu i kwasem bo-

rowym.

Z 1 m® objetosci reaktora uzyskuje sie 60 kg ka-
prolaktamu w destylacie w ciggu 1 godziny.

Wydajno§¢ kaprolaktamu surowego ,,w destyla-
cie” wynosi 96—98%, w stosunku do zuzytego poli-
kaproamidu.

Przyktad IL

Do stopionego w reaktorze (fig. 1) polikaproami-
du zawierajacego 5%, kiwasu tereftalowego i ogrza-
nego do temperatury 280°C wprowadza sie pare
wodna przegrzang 300°C w takiej iloSci, aby desty-
lat zawieral 30%, kaprolaktamu. Jednocze$nie przez
rure zaladowcza H wprowadza sie mieszanine oli-
gomeréw otrzymywanych ubocznie przy produkeji
wlokien z poliamidu 6. Dalsze postepowanie jak
w przyktadzie I.

Wydajno$é surowego kaprolaktamu w destylacie
wynosi 95—97%, liczac na przerobiony oligomer.

Przyktad IIL

Wykonanie jak w przykladzie II z tym, Ze za-
miast kwasu borowego wprowadza sie do reaktora
boran amonowy w ilo$ci 5%, w stosunku do polika-
proamidu zawartego w reaktorze.

Wydajno§¢é surowego kaprolaktamu w destylacie
wynosi 95—97%, liczagc na przerobiony poliamid.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb depolimeryzacji polikaproamidu przez
dzialanie nan parg wecdng w temperaturze
250—320°C w obecnoé$ci katalizatora kwasnego
lub alkalicznego, znamienny tym, Ze stosuje sie
pare wodng przegrzang do temperatury 250—
400°C pod ci$nieniem ré6znigcym sie od atmosfe-
rycznego o nie wiecej niz 200 mm H2O.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze jako
katalizatory kwaéne stosuje sie kwasy: boro-
wy, tereftalowy lub ich sole moggce odszcze-
pia¢ kwasy pod wplywem pary wodnej.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2 znamienny tym,
ze depolimeryzacje polikaproamidu prowadzi sie
w reaktorze sposobem cigglym, z jednoczesnym
dotadowywaniem polikaproamidu i oddestylo-
wywaniem wytworzonego kaprclaktamu z parg
wodna.

4. Sposéb wedlug zastrz. 3 znamienny tym, zZe po-
likaproamid wprowadza si¢ do stopiohej, depo-
limeryzujacej masy przy pomocy przewodu ru-
rowego dziurkowanego w cze§ci zanurzonej
W masie.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4 znamienny tym, ze
niskospolimeryzowane, lotne produkty polime-
ryzacji kaprolaktamu zawarte w oparach ucho-
dzacych z reaktora zawraca sie przy pomocy
nasadki deflegmacyjnej wykraplajgcej czesé
kaprolaktamu. '
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