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Sposob oczyszczania przyrzadéw i aparatow lub ich czeSci
zanieczyszczonych stopionymi poliamidami i urzadzenie

-

do stosowania tego sposobu

1

Dysze przedzalnicze, pompy przedzalnicze i inne
czeSci aparatury stosowane do wyrobu ksztaltek
z poliamidéw, zanieczyszczone stopionym tworzy-
wem oczyszcza sie przewaznie przez wypalanie
w temperaturze czerwonego zaru. Inne metody
oczyszczania polegajg na traktowaniu kwasem azo-
towym albo stopiong solg. Sposoby te wykazuja
jednak te wade, ze sg przyczyng powstawania usz-
kodzen metalowej aparatury. Dzialaniem wody pod
ci$nieniem usuwa sie stopiong mase z zanieczysz-
czonych czeSci w spos6b niewystarczajacy tak, ze
pozostaje lepki film, ktory trzeba usungé przez
wypalenie albo przy pomocy kwasu azotowego.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oczyszcza-
nia przyrzadéow i aparatow wzglednie ich czesci,
zanieczyszczonych stopionymi poliamidami bez wy-
wolania korozji i zendry na metalu. Wynalazek
wykorzystuje stwierdzenie, Zze poliamidy w obec-
noSci alkoholi ulegajg przy wyzszych temperatu-
rach depolimeryzacji.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
oczyszczane czeSci traktuje sie w temperaturze po-
wyzej 250°C najlepiej w temperaturze od 250 do
300°C i powyzej jedno lub wielowodorotlenowymi
alkoholami pod ci$nieniem ich par panujgcym
w danej temperaturze, wzglednie, je§li alkohole
wykazujg odpowiednio wysokie temperatury wrze-

nia, przy ci$nieniu normalnym, tak dlugo, az za- -

rowno czysty, jak i skrakowany poliamid roztozo-
ny zostanie do produktéw, ktéore pod normalnym
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ciSnieniem rozpuszczajg sie w zastosowanym alko-
holu wzglednie wodzie, po czym po ochlodzeniu
przemywa sie oczyszczone el'amenty woda, lub roz-
cieficzonym kwasem mineralnym i nastepnie woda
lub alkoholem.

Dzialanie depolimeryzacyjne alkoholi w wyz-
szych temperaturach pod ci$nieniem wykorzysty-
wano juz do depolimeryzacji odpadk6éw poliamido-
wych w temperaturach miedzy 160—300°C pod
ci$nieniem w obecno$ci wody lub alkoholi, zwlasz-
cza alkoholi jednowodorotlenowych, az do uplyn-
nienia materiatu.

Depolimeryzowany produkt polimeryzowano na-
stepnie ponownie w znany spos6b. Tg znang me-
todag powodowano wprawdzie uptynnienie poliami-
du przez czeSciowa depolimeryzacje, przy czym !
ciezar czasteczkowy osiggano nizszy od ciezaru
czgsteczkowego produktu wyjSciowego, nie stoso-
wano natomiast odbudowy poliamidéw do mono-
meru albo nizszych- polimeréw. Nie opisano row-
niez sposobu, w ktérym poddawano by odbudowie
do monomeru nie tylko czysty poliamid, ale row-
niez poliamid krakowany.

Znane jest ogrzewanie odpadéw poliamidowych
z rozpuszczalnikami, miedzy innymi alkoholami,
zwlaszcza jednowodorotlenowymi, ktére w normal-
nej temperaturze i pod normalnym ci$nieniem nie
rozpuszczajg poliamidéw, w zamknietym za§ na-
czyniu w temperaturach do 220°C rozpuszczajg te
poliamidy. Zachodzi przy tym juz po krétkim cza-
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sie traktowania czysto fizyczny proces rozpuszcza-
nia. Z uzyskanego roztworu poliamid wytraca sie
bowiem po oziebieniu jako ziarnista masa, wyso-
koczasteczkowa, ktéra po rozdrobnieniu mozna sto-
sowaé do odlewu wtryskowego.

Znany jest rowniez fakt, ze poliamid rozpuszcza
sie w gorgcym glikolu etylenowym. Klarowny roz-
twér wystepuje tylko na goraco. Z chwilg ochio-
dzenia, proces rozpuszczania ustaje. Nastgpuje
zmetnienie i zalepienie poliamidem aparatury
i czeSci urzadzen. Przeptukanie woda nie daje spo-
dziewanego efektu. Réwniez w tym przypadku
mamy do czynienia z procesem fizycznego rozpusz-
czania poliamidu, przy czym tylko nieznaczne jego
iloSci przechodzg do roztworu.

W przeciwienistwie do tego, w sposobie wediug
wynalazku nastepuje migdzy poliamidem i alko-
holem chemiczna reakecja, podczas ktérej nastepuje
odbudowa poliamidu, a wytworzone monomery
albo nizsze polimery znajduja si¢ w stanie roz-
puszczonym w alkoholu. Pozostaja one nadal
w stanie rozpuszczonym nawet po ochlodzeniu roz-
tworu i dlatego mozna je z latwoscig wyplukaé
woda.

Dzieki bardzo duzej rozpuszczalnosci w alkoholu
czesciowo ciektych produktéw reakcji odbudowy
efekt oczyszczania jest nadzwyczaj korzystny.
Otrzymane zwigzki nie wytracaja sie po ochtlo-
dzeniu roztworu w postaci stalych czastek lecz po-
zostaja w roztworze. Przez prZeplukanie mozna
je z oczyszezonych czeSci latwo usunaé.

Mozliwosé stosowania sposobu wedlug wynalaz-
ku do oczyszczania aparatury i przyrzadow wzgle-
dnie ich czeSci z resztek stopionego poliamidu bez
uszkodzenia aparatury byla nieoczekiwana, ponie-
waz zanieczyszczenia nie stanowia wylgcznie che-
micznie czystych poliamidéw, lecz skladaja sie
z produktéw w duzym stopniu zmienionych przez
kraking. Nie mozna bylo w zaden sposéb przewi-
dzieé, e powyzsze zanieczyszczenia beda sie zacho-
wywaé przy proponowanym traktowaniu w spo-
s6b identyczny jak czysty poliamid.

W ciggu 20 lat wytwarzania i stosowania polia-
midéw nie znaleziono dotychczas sposobu oczysz-
czania aparatury nadajacego sie do stosowania na
skale techniczna, ktéryby przebiegat bez korozji
i wytwarzania zendry, ewentualnie bez cieplnego
oddzialywania na metal wywolujgcego szkodliwa
zmiane jego struktury. Nawet przy najnowoczes-
niejszych sposobach oczyszczania urzadzefi przy
pomocy stopéw soli, nie unika sig korozji. Ten
ostatni sposéb nastrecza réwniez inne trudnos$ci
i nie zawsze jest niezawodny, bowiem reakcja mo-
2e przebiegaé wybuchowo i nie jest tak latwa do
opanowania, jak na przyklad ‘manipulacja z auto-
klawem.

W sposobie wedlug wynalazku moga byé stoso-
wane w zasadzie zaréwno alkohole pierwszorzedo-
we, jak drugo i trzeciorzedowe, jedno lub wielo-
wodorotlenowe w postaci czystej albo zmieszane
z woda, albo mieszaniny tych alkoholi, na przy-
klad metanol, etanol, propanole, butanole, glikol,
propandiole, butandiole, pentandiole, heksandiole,
pinakole itd., gliceryna i zwiazki pochodne, ery-
tryty, pentyty, heksyty, cykliczne alkohole, jak
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mono- i polihydroksycykloheksan, jak réwniez po-
chodne wymienionych zwigzkéw zawierajgce gru-
py alkilowe, arylowe, chlorowce, grupy amino-
merkapto, grupy okso, grupy alkoksylowe, ary-
loksylowe i karboksylowe, aromatyczne alkohole,
jak fenole, krezole i pochodne tych zwigzkéw, al-
kohole aromatyczno-alifatyczne. '

Alkohole o nizszej temperaturze wrzenia maja
z uwagi na ci$nienia par powstajagcych w warun-
kach wymaganych temperatur mniejsze znaczenie.
praktyczne. Korzystne wyniki osigga sie stosujgc
glikol (1,2-dwuhydroksyetan) dzieki stosunkowo
niskiej preznoSci par i nieograniczonej zdolnoSci
mieszania z wodg.

Czas potrzebny do oczyszczania zalezy z jednej
strony od stopnia zanieczyszczenia oraz od tego
w jakim stopniu dostepne sg dla alkoholu zabru-
dzone cze$ci, z drugiej strony od wysoko$ci uzytej
temperatury. W temperaturach lezacych ponizej
300°C dziatanie trwa od 1—4 godzin zaleznie od
stopnia zanieczyszczenia i od tego w jakim stop-
niu dostepne sg czeSci oczyszczane, podczas gdy
w temperaturach powyzej 300°C czas zostaje
znacznie skrécony na przyklad do 20 minut, a na-
wet wystarcza w tych temperaturach zwyczajne
zagrzanie i natychmiastowe wylgczenie, aby otrzy-
maé prawidlowe oczyszczone czeSci aparatury.

Przez dodanie odpowiednich katalizatoré6w na
przykiad kwaséw mineralnych, chlorku amonu
w matych iloSciach, mozna w sposobie wedlug wy-
nalazku skroci¢é czas oczyszczania i ewentualnie
obnizyé temperature dzieki przyspieszeniu reakcji.

Jako $rodek do przeplukiwania w rachube wcho-
dzi, ze wzgledow ekonomicznych, w pierwszej ko-
lejnoSci woda; mozna réwniez plukaé rozcienczo-
nym kwasem mineralnym i nastepnie woda, lub
pod koniec plukaé alkoholem.

Alkohol moze byé po wielokrotnym uzyciu oczy-
szczony przez destylacje i ponownie stosowany.
Cze$§é alkoholu, ktéra podczas reakeji z polimerem
ulega estryfikacji moze byé przed destylacjg prze-
prowadzona ponownie w alkohol przez hydrolize
estru znanymi metodami, jak przy pomocy kwasu
mineralnego, lugu albo odczynnika Twitchell’a.

Przyktltad I. Przeznaczone do oczyszczenia
elementy umieszcza sie¢ w autoklawie. Elementy te
ustawia sie sko$nie na podstawkach, zaopatrzo-
nych w szczeliny wzglednie otworki i cato$¢ w po-
staci statywu umieszcza sie w autoklawie. Nastep-
nie napelnia sie autoklaw glikolem tak, aby ele-
menty przeznaczone do czyszczenia byly zanurzo-
ne. Po zamknieciu autoklawu ogrzewa sie przez
1—2 godzin do 280°C (ci$nienie 8 atm). Po ostu-
dzeniu wyjmuje sie elementy, przemywa wodg
i suszy. W wyniku tego otrzymuje sie czysty
blyszczgcy material. Otwory dysz przedzalniczych
oraz wnetrze pompki przedzalniczej sg calkowicie
oczyszczone. Otwory dysz nie wymagaja przeklu-
cia iglami, jak to konieczne jest przy metodzie
wypalania. Wprowadzony glikol pozostawia sie
w autoklawie; po 5—10 krotnym uzyciu oczyszcza
sie go i regeneruje przez destylacje..

Przyktad II. Przeznaczone do czyszczenia
elementy umieszcza sie w autoklawie. Autoklaw
napelnia sie propanolem az do przykrycia oczysz-
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czanych elementéw. Po Zzamknieciu autoklawu
ogrzewa sie go przez 10—14 godzin do temperatury
220—230°C (ci$nienie okolo 25—33 atm.). Po’ ostyg-
nieciu otwiera sig¢ autoklaw, wyjmuje material
i przemywa woda i suszy.

Przyktad III. Oczyszczane elementy ogrzewa
sie z butandiolem 1,4 (temperatura wrzenia 230°C)
w zamknietym autoklawie przez 1—2 godzin do
250°C (ci$nienie okolo 1—2 atm.). Po ochlodzeniu
i otwarciu autoklawu, wyjmuje si¢ materiat i prze-
mywa wodg, a wreszcie suszy.

Przyktad IV. —Oczyszczane elementy ogrze-
wa sie przez 1—2 godzin w zamknietym autokla-
wie z alkoholem fenyloetylowym (temperatura
wrzenia 220°C przy ci$nieniu 750 mm/Hg) do tem-
peratury 270°C (ci$nienie okolo 2—3 atm.) i na-
stepnie przemywa wodg i suszy.

Przy ktad V. Oczyszczane elementy zadaje
sie w naczyniu reakcyjnym, zaopatrzonym w chlod-

nice zwrotng, gliceryng albo glikolem tréjetyleno- .

wym. Ogrzewa do wrzenia (temperatura wrzenia
gliceryny wzglednie glikolu tréjetylenowego wy-
nosi 290°C) i gotuje przez 1—2 godzin pod chtod-
nicag zwrotna. Po ochtodzeniu roztworu wyjmuje
sie materiat i przemywa woda albo rozcieficzonym
kwasem siarkowym, nastepnie woda i w koncu
suszy. )

Spos6b wedlug wynalazku nadaje sie doskonale
do czyszczenia wszelkiego rodzaju urzadzen i apa-

ratow wzglednie ich cze$ci, zanieczyszczonych po- -

liamidami. Spos6b wedlug wynalazku dziala na-
wet wowczas, gdy zanieczyszczenie jest bardzo sil-
ne, a polimer tworzy czarne narosty. W por6éw-
naniu do metod wypalania w czerwonym Zzarze
z dostepem powietrza w piecu elektrycznym
oszczedza sie znaczne iloSci energii (na piec 8—
—10 KW). Cze§ci metalowe otrzymuje sie w po-
staci czystej i blyszczacej bez mozliwoSci wyste-
powania korozji lub zendry. Spos6b wedlug wy-
nalazku nie ogranicza sie tylko do czyszczenia
aparatéw i czeSci aparatury z metalu; nadaje sie
on réwniez do oczyszczania wszelkiego rodzaju
przyrzadéw i czesci zanieczyszczonych poliamidem,

o ile tworzywo jest odporne na dzialanie stosowa- -

nego alkoholu.

Przy czyszczemu dysz przedzalmczych osigga sie
doskonale wyniki réwniez przy dyszach z otwor-
kami podluznymi o matych wymiarach. Oczyszczaé
mozna na przyklad dysze przedzalnicze, pompki
przedzalnicze, korpusy pomp, naczynia reakcyjne,
autoklawy, ruszty przedzalnicze, przyrzady pomia-
rowe ‘itd.

Do oczyszczania okresowego wystarcza autoklaw
lub inne naczynie reakcyjne, przy czym oczysz-
czanie wykonuje sie sposobami podanymi w przy-
kladach. Je$li oczyszczanie ma odbywaé sie spo-
sobem cigglym, woéwczas konieczne jest stosowa-
nie aparatury pozwalajgcej na szybkie ochlodze-
nie oczyszczonego materialu po obrébce pod cis-
nieniem bez powazniejszego obnizenia temperatury
urzadzenia grzejnego autoklawu tak, aby w kroét-
kich odstepach czasu mozna bylo prowadzié pro-
ces oczyszczania w tym samym naczyniu.

W najkorzystniejszej postaci wykonania apara-
tura tego rodzaju sktada sie z jednego lub kilku
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-autoklawéw na . ciecz; na ~przyklad ogrzewanych
‘parami dwufenylu, w ktérych znajdujg sie wezow-

nice chlodzace, polgczone. z rozdzielaczem .. wody
chlodzgcej, przy czym miedzy wylotem wody chlo-
dzgcej z autoklawu a odplywem wlgcza sie ko-
more¢ rozprezania. Autoklaw posiada na przyklad
cylindryczny - plaszéz . . wewnetrzny, wykonany
z nierdzewneéj stali. Do ogrzewania autoklawu stu-
zy  pochylony kociol do ogrzewania cieczy z- wy-
miennymi- elementami' grzejnymi.

Niezaleznie od - systemu rur do -ogrzewania
i' chlodzenia, opisanych agregatéw, przewidziany
zbiornik -do przemywania materialéw po
traktowaniu ich w autoklawie.- Zbiornik ten sta-
nowi, na przyklad wanng z dnem sﬂ:owym, pod
ktorym umieszecza sie wezownice parowa do wpro-
wadzania zywej pary. Skroplona para z tego sa-
mego przewodu stuZy do -napelniania wanny.

Do  umieszczania materialu,  przeznaczonego' do
czyszczenia w poszczegblnych naczyniach- reakcyj-
nych, stosuje sie statywy skladajace ‘sie z kilku
" dziurkowdnych -talerzy, ktére mozna- na ‘szynie
prowadzi¢ od zbiornika ‘do zbiornika. W zbiorni-
kach przewidziane sq urzadzema do przmeowama
statywow.

Na rysunku przedstawiono w sposéb schema-
tyczny urzadzenie wedlug wynalazku, w wyko-
naniu przewidujgcym stosowanie dwéch autokla-
‘woéw 1 i 1’. Autoklaw 1 przedstawiony jest w prze-
kroju. W przekroju uwidoczniony' jest plaszcz
grzejny 2 i wezownica chlodzaca 3. W dolnej cze-
Sci” autoklawu znajduje sie oparcie dla ‘statywu
talerzowego 4. Pokrywa 5 autoklawu jest osadzo-
na wychylnie i posiada przeciwwage 6. W' gérnej
czeSci plaszcza - zewnetrznego. przyspawany Jest
‘kréciec 7 z urzadzeniem do napelniania i przyrza-
dami pomiarowymi dla pary cieczy. W-dolnej cze-
§ci plaszcza znajduje sie kréciec wylotowy 8 na
kondensaty. W goérnej czeSci plaszeza wewnetrzne-
go znajduje sie kréciec do przyrzagdéw pomiaro-
wych 9 i odpowietrzania 10.

Kociol ogrzewajacy ciecz 11 posiada grzeJmln 12,
W gérnej pokrywie umieszczone sg krééce 13 dla
wytworzonej pary grzejnej. Kréciec 14 w dolnym
dnie naczynia stuzy do odpuszczania cieczy grzej-
nej. Kréciec grzejny dla systemu grzejnego 12 jest
w dolnej czeSci zbiornika skierowany ku gérze.
Dzieki temu mozna przy awariach wymienié¢ sy-
stem grzejny bez odpuszczania goracej cieczy
grzejnej i usungé predko przeszkody, bez oddzia-
tywania na przebieg procesu. W tym samym celu
kociol ustawiony jest tez pod ostrym kgtem, na
przyklad 30°. Plynowskaz 15, termometr 16 i ma-
nometr 17 oraz kréciec odpowietrzajacy 18 sa uzu-
peinieniem aparatury. Przewéd 19 stuzy do od-
powietrzania cieczy grzejnej. Przewodem 20 pro--
wadzi sie ciecz grzejng do ptaszcza zewnetrznego
2 autoklawu 1 wzglednie 1’.

W dolnej czeSci naczynia 22 wilgczonej miedzy
kr6écem wylotowym 8 i odplywem wody chlodza-
cej 21 znajduje sie rura przelewowa 23, ktéra sta-
nowi zamkniecie wodne. Naczynie rozprezajace
otwarte jest na goérze. W goérnej czeSci znajduje
sie kréciec do wiryskiwania wody chilodzgcej pty-
nacej z przewodu 24.
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Korzystne ‘jest wlgczenie: naczynia rozprezajg-
cego, poniewaz na poczatku procesu chlodzenia
wychodzi woda chlodzgca z wezownicy w postaci
pary. Do tej pary wtryskuje sie tak dlugo wode,
az z przewodu przelewowego 23 zacznie wycho-
dzié ciepla woda. )

W zbiorniku do splukiwania 25 znajduje sie dno
z siatki 26, pod ktérym znajduje sie wezownica
parowa 27 dla pary doprowadzanej z przewodu 28.
Wode w tym zbiorniku ogrzewa si¢ przy pomocy
pary z belkotki do temperatury 60—70°C. W gér-
nym koficu krawedzi zbiornika znajduje sie prze-
lew do wody 29. Statyw skladajacy sie z talerzy
30°, 30” itd., przeznaczony do umieszczenia przed-
miotéw oczyszczanych jest polaczony przy pomocy
urzadzenia zawieszajgcego 31 z szyng 32, Wode
chlodzaca doprowadza sie do wezownic chlodni-
czych 3 z rozdzielacza wody 33 poprzez kréciec 34.

Do autoklawu wprowadza sig tyle cieczy oczysz-
czajacej, aby wszystkie przedmioty przeznaczone
do oczyszczania zanurzone byly w cieczy. Nastep-
nie ogrzewa sie¢ autoklaw. Sterowanie i regulacja
ogrzewania sg automatyczne. Po ukonczeniu pro-
cesu gotowania, ochladza sie 'ciecz oczyszczajgca
do temperatury 100°C przy pomocy wody chtodzg-
cej. Plaszcza zewnetrznego nie chtodzi sie. Po od-
powietrzeniu autoklawu mozna wyjaé statyw ra-
zem z oczyszczonymi przedmiotami. Statyw ochla-
dza sie, nastepnie w zbiorniku sptukujgcym. Na-
stepnie oczyszczone elemehty suszy sle przy po-
mocy sprezonego powietrza.

Zaleta aparatury wedlug wynalazku polega na
tym, Ze mozna utrzymaé wysokg temperature
plaszcza zewnetrznego autoklawu mimo ochtodze-
nia jego wnetrza. W ten sposéb oszczedza sie ener-
gle i czas przy ogrzewaniu wstepnym, bowiem
mozna natychmiast umie$cié dalszy wsad z zanie-
czyszczonymi przedmiotami. Normalnie potrzeba
do oczyszczenia elementéw wraz z zagrzaniem
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autoklawu czasu okolo 3,5—4,0 godzin. Nie chto-
dzac plaszcza grzejnego autoklawu podczas wyj-
mowania oczyszczonych elementéw proces oczysz-
czania skrécony zostaje do 2,5 godzin, Dzieki temu
mozna stosowaé naczynia o mniejszych wymiarach,
co réwniez pozwala na oszczedno$§é energii ciep-
Inej i czasu. Opisany sposéb postepowania jest
dla duzej produkcji bardzo rentowny, bowiem
przeznaczone do oczyszczania elementy nie otrzy-
muje sie od razu, lecz w pewnych odstepach
czasu,
Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oczyszczania przyrzadéw i aparatéw lub
ich czeS$ci, zanieczyszczonych stopionymi polia-
midami, przez traktowanie alkoholami w wyz-
szych  temperaturach, znamienny tym, ze
przeznaczone do oczyszczenia elementy trak-
tuje sie¢ tak dilugo w temperaturach lezgcych
powyzej 220°C, najlepiej w granicach od 250
do 300°C i powyzej, alkoholami jedno lub wie-
lowodorotlenowymi, pod ci$nieniem kazdorazo-
wo odpowiadajacym tej temperaturze, lub
w przypadku stosowania alkoholu o wysokiej
temperaturze wrzenia pod ci$nieniem normal-
nym, az zaréwno czysty, jak i skrakowany po-
limer odbudowany zostanie do produktéw, kt6-
re rozpuszczajg sie pod normalnym ci$nieniem
w uzytym alkoholu lub wodzie, po czym po
ochlodzeniu splukuje sie¢ oczyszczane elementy
woda lub rozcieiczonym kwasem mineralnym
i nastepnie wodg lub alkoholem.

2. Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug
zastrz. 1, znamienne tym, Ze posiada jeden lub
kilka autoklawéw ogrzewanych parg cieczy,
w ktérych wnetrzu znajdujg sie wezownice
chlodzace, potgczone z rozdzielaczem wody chio-
dzgcej, przy czym miedzy wylotem wody chio-
dzacej z autoklawu i odplywem, umieszczone
sg ewentualnie komory rozprezenia,
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