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Sposob protiprédneho ¥istenia krystélov
kaprolaktamnu _

USelom vyndlezu bolo zvySenie udin-
nosti 3istenia krystadlov distiacou kva-
palinou. Tohto ciela sa dosiashne ak ko-
ntakt krystdlov s &istiacou kvapalinou
trvad 4 az 400 minat. Cistiacou kvepali-
pou_je organické alebo anorganické roz-
pustadlo ako benzén, toluén, trichlor-
etylén, alkoholy, zmesy tjchto rozpusfa-.
diel alebo roztok kaprolaktému v uvede-
njoh rozpustadlach.
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Vyndlez sa tyka sposobu protipridneho distenia kryStalov
kaprolaktamu.

Pri vyrobe viacerych ldtok pre Specidlne oblasti pouzi-
tia si na kvalitu konedného vyrobku kladené vysoké poZiadavky.

Jednym z klasickych vyrobnych postupov, poskytu3u01ch ko»
necny vyrobok o vyookeg Sistete, je kryStalizdcia.

Gistotu kryStdlu mo¥no dalej zvySoval premyvanim na odstre-
divkdch, filtroch, alebo v $pecidlnych zariadeniach.

7a najefektivnej8i zo zndmych spdsobov dolistovania krystd-
1u mo¥no pokladat spdsob protipridneho premyvania a premyvaciu
komoru, chrdneni &s. AO &. 156 087.

Princi{pom ndvrhu uvedeného 8s. 40 je protipridne premyva-
nie kryitdlu rozpusfadlom, alebo nenasytenym roztokom krysta-
lizovanej létky o #pecifickej hmotnosti niZSej, alebo vysse]
ako ¥pecifickd hmotnost krystdlu.
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Privod premyvacieho roztoku je vedeny protipridne oprovi
smeru usadzovania krystdlu, ktorého objem gsa v priebehu pre-
myvania zniZuje aZ o 50 % a jeho zdrianie v kvapalnej fdze je
10 az 100 sekdnd.

~ Uvedeny spdsob Sistenia kry&tdlu premyvanim md svoje plné
opodstatnenie v pripadoch, kedy je kryétél znecCisteny iba na
svojom povrchu, ale vndbtorny objem krystdlu tvori Sistd létka.

V praxi je vsak takyto pripad skor vyninkou, ako pravid-
lome Do krystdlove] mrieZky rasticeho krystdlu sa prakticky
vidy dostand i 1ldtky pritomné v matednom roztoku ako nec¢istoty,
zv148t v pripadoch, ked niektord z pritommjfch 1ldtok md sklon
vytvdrat s krydtalizovanou ldtkou znesnd krystaly.

V takychto pripadoch si sprievodné nedistoty obsiahnuté
v celom objeme kry&tdlov a spdsobom igstenia premfvanim podla
Cgo A0 156 087 ich nemoZno dostatolne ddinne odstrinit ani za
cenu pouiitia znadndho mnoZstva rozpiffadla, ktordho Udinkon
ojde k rozpusteniu hoci i 50 % objemu Cistendého krydtdlu.

Podstata ohg;gﬁghgrotlprudnego ¢igtenia kryd talov K&pfO-
laktamu o objemeymensom ako 20 mm” podla vyndlezu spodiva v tom,
Ze kontakt kryStdlov s Sistiacou kvapalinou trvd 4 a¥ 400 mintdt.
Podla vyndlezu je éﬁstiacou kvapalinou organické alebo anorga-
nické rozpasftadlo ako benzen, toluén, trichlox ety én, alkoholy,
voda, zmesy tychto rozpus%adlel alebo roztok laprolaktamu v uve=-

denych rozpisfadldch.

Vyhodou spd bu ¢istenia krydtdlu podla vyndlezu je jeho
vysSia Eistiaca ddinnost pri niZ%Sej spotrebe distiacej kvapa-
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liny a vyssom vylaZku 8istenej 1ldtky, do umoiniuje dosiahnu¥
vysokd kvalitu produktu pri relativme nizkych ndkladoch,
najmid energetickych.

Relativne dlhou dobou styku kryStdlov s &iastiacou kvapa-~
linou, najmd u krysSidlov maldého objemu s relativne velkou plo-
chou povrchu a pri pracovnych teplotdch blizkych bodu topenia
krystdlu, respektive nedistdt pritomnych v krystdli, sd vytvd-
rané dobré podmienky pre rovnovdZne rozdelovanie nedistdt medszi
krystdalom a Cistiacou kvapalinou ddinkom difdzie.

zv1dst v pripade protipridneho vedenia Jdistiacej kvapali-
ny voéi smeru postupu kry3tdlu dochddza k prekvapivo vysokému
Sistacemu Ulinku, ktory moZno porovndval s distiacim ddinkom
viacstupnovej klasickej krystalizdcie.

Nevyhodou predmetného spdsobu distenia je nutnost vydle-
nenia 8pecifiekého vyrobného objemu k prevddzaniu premiedava-
nia suspenzie a ndklady spojené s jeho zabezpeéovanim; Vyhody
s vdak vaddie ako nevyhody.

Priklad 1 ,

' Z 1 objemového dielu krystalického kaprolaktdmu o objeme
krystalkov v rozmedzi 0,1 az 1 mm° & extinkeii pri 290 mm rov-
nej 18,2 a 2 objemovych dielov roztoku kaprolaktdmu v trichlor-
etyléne 1,06 boli pripravené 3 vzorky suspenzii, ktoré boli za
rovnakych podmienok mieSané po dobu 5, 30 a 60 minidt. Po uply-
nuti prislugnej doby boli vzorky suspenzii rozdelené viakuovou
filtrdciou cez Buchnerov lievik na krys$tdl a distiaci roztok a
analyzované na spektrofotometri. Pri 290 nm a 10 cm kyvete boli
namerané nasledujice hodnoty extinkcii:
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crystal ¢istiaci vzorokv
vychodzie vzorky 18,22 1,06
5 mindit premiesav. - 3,05 19,0
30 minGt premiesSav. 1,97 20,0
60 minit premiesav. 1,67 21,0

Priklad 2

7 1 objemového dielu krydtalického kaprolektdmu o objeme
krystdlkov v rozmedzi 0,04 aZ% 1 am? a extinkcii -pri 290 nm
rowej 6,5 a 0,6 objemového dielu regenerovaného trichlorety~
1énu o extinkcii pri 290 nm rovnej 1,25 boli pripravené 3 vzor-
ky suspenzii, ktoré boli za rovnakych podmienok mieSané po do-
bu 5, 30 a 60 minidt. ‘

Po uplynuti prislusnej doby boli vzorky suspenzii rozde-
lené obdobne, ako v priklade 1 a analyzované na spektrofoto-
metrie.

Pri 290 nm a 10 cm kyvete boli namerané nasledujice hod-
noty extinkeii:

krystal Sistiaci roztok
vychodzie vzorky 6,5 1,25
5 min. premiesav. ' 1,47 - 13,0
30 min. premiesav. 0,98 13,75
60 min. premieSav. 0,92 14,0
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Priklad 3 231 300

Prid suspenzie krys$tdlu kaprolaktdmu a matedného roztoku
kaprolaktdmu v trichloretyléne o extinkeii kryStdlu 18,22 a
extinkcii roztoku 230 bol kontinudlne vedeny do laboratdrneho
usadzovdka, v hornej Casti opatreného protipridnou premieSa-
vacou sekciou opatrenej miesadlom, do vrchu ktorej plynule
vstupoval trichl&%tylén o extinkecii 1,4. |

Nastreky suspenzie trichloretylénu boli prisposobovand
laboratdrnemu zoriadeniu tak, Ze zddrZ krysStdlu v premiesSava-
cej sekcii bala priblizne 40 minut. Suspenzia v premieéavacej
gsekcii obsahovala pribliZne 35 ¢ objemu pevnej fdzy.

Krystdl, opddfajdci vrch premieSavace] sekcie, bol labo-
ratdrnym zariadenim zhotovenym podla ¢s. A0 ¢. 182 305 oddele-
ny od distiaceho roztoku a analyzovany na spektrofotometri, Je-
ho extinkcia pri 290 nm bola 1,l. llatedny roztok o extinkecii
216 bol opusftany zo dna usadzovdka.

Takto vydisteny krys$tdl po zbaveni zbytkov trichlorety-
1énu a jednostupnovej vdkuove] destiicie s prisedou 0,5 %

' Na0d poskytol kaprolaktdm vysokej Cistoty o permangandtovom
disle podle Standardu DSN 22,000 sec., prchavich zdsaddch
0,1 n mol MH,/kg KL a extinkeii pri 290 mm 0,12.
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A > ’ Ve s i 7’ 7,
1. Sp%f%g rotipridneho Cistenia krystdlov kaprolaktamu
. ryStajov 3 VPR . "
0 objeme,eusom ako 20 mm” vyznadujici sa tym, Ze kontakt

kryétdlov s Sistiacou kvapalinou trvd 4 aZ 400 mintut.

2, Opdsob podla bodu 1 vyznadujici sa tym, Ze ¢istiacou
kvapalinou je organické alebo anorganické rozpﬁé%adlo ako
benzén, toluén, trichloretylén, alloholy, voia, zmesy tychto
rozpistadiel alebo roztok kaprolaktdmu v uvedenych rozpus-
Tadldch.

Vytiskly Moravské tiskafské zdvody, Cena: 2;40 Kés
provoz 12, t¥.lLidovych milici 3, Olomouc
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