POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

- OPIS PATENTOWY

Patent dodafkowy
do patentu nr

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszono: 20.12.71 (P. 152316)

Pierwszenstwo: 22.12.70 Szwajcaria

Zgloszenie ogloszono: 25;05.73

Opis patentowy opublikowano: 15.08.1977

MKP C07d 41/06

Int. C1.2 CO7D 227/02

Tworca wynalazku:

Uprawniony z patentu: Inventa AG fiir Forschung und Patentverwer-
tung Ziirich, Zurych (Szwajcaria)

Ciggly sposdb oczyszczania kaprolaktamu

1 .

Przedmiotem wynalazku jest ciagly sposéb oczy-
szczania kaprolaktamu. Oczyszczanie kaprolaktamu,
wytworzonego jedng z metod stosowanych obecnie
w technice, jest kosztownym procesem skladajacym
sie z szeregu operacji, ze wzgledu na nadzwyczaj
wysokie wymagania jakoSciowe, stawiane przez
odbiorcéw tego produktu. NajczeSciej operacje te
lacza metody chemiczne z metodami fizyeznymi.
Korzystne sa ciggle metody oczyszczania na drodze
fizycznej, dajace produkt o wysokiej czystoSci bez
znaczniejszego zuzycia srodkéw pomocniczych. Me-
toda takg jest miedzy innymi sposéb krystalizacji
stopowej, opisany w szwajcarskim opisie patento-
wym nr 450 433.

Wedlug dotychczas znanych sposobOw oczyszeza-
nia kaprolaktamu mozna uzyskaé¢ laktam bardzo
czysty z wydajnoscig nie wieksza od 97% a zazwy-
czaj 90—95%, je§li oczyszczaniu poddaje sie laktam
uprzednio oczyszczony na drodze zwyklej desty-
lacji.

Pomimo stosunkowo wysokiej wydajno§ci metody
te powodowaly strate 3—10% cennego kaprolakta-
mu, gdyz ta wlasnie pozostala ilo§é produktu byla
tak silnie zanieczyszczona na skutek zatezenia, ze
zanieczyszczefi nie mozna bylo usunaé za pomoca
dotychczas znanych sposob6w, przy czym wszystkie
proponowane proby oczyszczania byty bardzo klo-
potliwe 1 ekonomicznie nieoplacalne.

W szwajcarskim opisie patentowym nr 547805
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opisano sposdb oczyszczania laktaméw, a zwlaszcza
kaprolektamu, przez ekstrahowanie stalego laktamu
weglowodorem alifatycznym lub cykloalifatycznym,
odznaczajagcym sie tylko niewlielka rozpuszczalno§-
cia w stosunku do laktamu, korzystnie cykloheksa-
nem. Skuteczno$é takiego oczyszczania przez ek-
strakcje, zwanego dalej ekstrakcja krystalizacyjna,
polega na selektywnym rozpuszezeniu zanieczysz-
czen mniej lub wiecej podobnych do laktamu,
zwlaszcza amidéw kwasowych o otwartych faficu-
chach oraz C-metylolaktaméw, w cykloheksanie lub
innych odpowiednich weglowodorach, Ponadto do-
skonala selektywno$é wykazuje rozpuszczalno$é ta-
kich zanieczyszczen, kt6re mimo Ze same s3 zwiaz-
kami bezbarwnymi to jednak, gdy wystepujg na-
wet 'w bardzo malych dlosciach, wyrazonych w
ppm, wplywaja silnie na przepuszczalno$§é swiatla.
w ultrafiolecie dla dilugo$ci fal 290—310 nm, Za-~
nieczyszczenia takie powoduja miedzy innymi szyb-
kie z6¥kniecie laktamu i wytwarzanego z niego po-
liamidu. S one tylko czeSciowo identyczne 2z
barwnymi zanieczyszezeniami, pozostajacymi w lak-
tamie takze po ekstrakeji, i w zasadzie sg odpo-
wiedzialne za liczbe APHA, bedacg liczbg barwy
produktiu. Te substancje barwne moZna najlatwiej
oddzielié przez destylacje.
_ Efekt oczyszczania jest szczegélnie Kkorzystny
wowcezas, gdy oczyszeza sie stopiony lub huskowa-
ny laktam przez ekstrakeje w temperaturze okolo
20°C a nastepnie przez destylacie wyekstrahowa-
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nego materiatu pod zmniejszonym ci$nieniem z nad
wodorotlenku sodowego.

Ten rodzaj destylacji ma jednak tylko drugorzed-
ne znaczenie, gdyz surowego laktamu lub pozo-
stalosci laktamu bogatych w zanieczyszczenia nie
udaje sie oczy$cié przéz samg destylacje znad wo-
dorotlenku sodowego w. stopniu, ktéry bylby po-
réwnywalny ze stopniem oczyszczania uzyskanym
przez 'dodatkowq ekstrakcje, np. za pomocy cyklo-
heksanu, co uwidacznia: nizej podana tablica.

T afvb lica
Kaprolaktam

ekstra-
howany
i desty-
lowany

nie-
oczysz-
iczany

Analiza desty-

lowany

_Liczba nadmanga- " 100 \ ‘430'0 18000

nianowa

Lotne zasady 1,3 0,75 0,13

Przepuszczalno$é .
S$wiatla w ultrafio- |-
lecie 290 nm

0 |.345% | 860%.

w ultrafiolecie ° 0
310 nm 5% .| 65 % 94,5%0

Laktam odpadkowy o zawarto§ci 3—10% lakta-
mu, otrzymany z Krystalizacji stopowej kaprolak-
tamu, posiada np. liczbe nadmanganianowg 01000,
lotne zasady co najmniej 1,0 oraz przepuszczalno$é
§wiatla w pas$mie ultrafioletu 290—310 nm ponizej
10%.

Wynalazek umozliwia powigzanie przerobki od-
padkowyeh. frakceji laktamowych o duzej zawarto§-.
ci.- zanigezyszezen. z procesem. krystalizacji . stopo-
wej i-zapewniajacy oplacalne, :p-roste\ pod wzgledem
technicznym .i. ciagle .zawracanie . odpadkowych
frakeji laktamu: do gléwnego procesu oczyszczania.
Czysto$é  przerabianych. odpadkowych frakeji lak-
tamu musi przy tym byé co najmniej taka sama
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huje si¢ cykloheksanem lub eterem naftowym w
temperaturze 10—45°C, korzystnie w temperaturze
15—25°C w ciggu 5—60 minut, przy stosunku cze§-
c¢i wagowych laktamu do czeSci objetosciowych
$rodka ekstrahujgcego, wynoszacym od 1:1 do 1:5,
korzystnie 1:1,5 do 1:2,5, a oczyszczong pozostalosé
zawraca do fazy destylacji alkalicznej gléwnego
strumienia produktu oraz regeneruje sie¢ ekstrahent
i zawraca go do ekstrakcji pozostaloSci z krysta-
lizacji stopowej.

Przebieg kolejnych etapéw procesu przedstawio-
ny jest na zalaczonym schemacie. Z surowego lak-
tamu, otrzymanego np. przez zobojetnienie miesza-
niny kaprolaktamu i kwasu siarkowego lub mie-
szaniny kaprolaktamu i kwasu fosforowego, pola-
czone z nastepujacy po tym ekstrakcja, albo otrzy-
manego jako pozostalo§é z odpowiedniego stadium
oczyszczania lub na innej zwykle stosowanej dro-
dze, oddestylowuje sie przede wszystkim rozpusz-
czalnik w aparacie destylacyjnym 1, a nastepnie
poddaje go destylacji prostej pod zmniejszonym
cisnieniem 2; otrzymany destylat jest materialem
wyjsciowym dla nastepnego stopnia, jakim jest

. krystalizacja stopowa 3. Pozostalo§é z destylacji
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jak czysto§é produktu w gléwnym strumieniu. Je-.

zeli tak:nie:jest wéwczas: -z biegiem czasu naste-
pujé pogorszenie jakofci otrzymanego produktu
Kkoncowego. -

Wyzej wymieniona krystalizacja stopowa poprze-
dzana. jest zwykle procesem destylacji prostej, w
wyniku ktorej. otrzymuje sig ze wzgledéw tech-
picznych okolo 5% pozostalo§ci. W interesie opla-
calno$ci catej metody nalezy takze te pozostatosé
poddaé¢ dalszej .przerb6bce i wilaczyé jg w proces
oczyszczania.

Ciagly sposOb oczyszezania kaprolaktamu, we-
diug: wynalazku, polega na tym, Ze z surowego ka-
prolaktamu - oddestylowuje sie najpierw rozpusz-
czalnik, a mnastepnie poddaje 'go destylacji pod
zmniejszonym. ciSnieniem ‘w. obecnosci wodorotlen-
ku sodowego i wreszeie krystalizacji stopowej,
przy czym pozostalosé z destylacji alkalicznej wpro-
wadza si¢ do wody, roztwér wodny ekstrahuje
benzenem lub. toluenem, a roztwér laktamu poprzez
faze destylacji.rozpuszczalnika wprowadza sie do
gléwnego strumienia produktu, pozostato§é z kry-
stalizacji ;stopowej w stanie krystalicznym ekstra-
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pod zmniejszonym ci§nieniem oraz produkt odpad-
kowy z krystalizacji stopowej przerabia si¢ razem
lub lepiej oddzielnie 4 i 5 i igczy z gléwnym stru-
mieniem produktu.

Przedmiotem ninliejszego wynalazku jest zwlasz-

L' €28 }po}aczenie wyzej wymienionego sposobu glow-

nego z przerdbky pozostaloSci ze stopnia destylacji
2 przez ekstrakcje 4 jej roztworu wodnego rozpusz-
czalnikiem nierozpuszczalnym w wodzie, dalej
przez przer6bke silnie zanieczyszczonej krystalicz-
nej pozostalosci z krystalizacji stopowej przez ek-
strakcje 5 rozpuszczalhiﬂ:iem, regeneracje tego roz-
puszczalnika, np.. przez proste przemywanie woda
6 i wlgczenie tych trzech stopni przer6bki do gtéw-
nego procesu. Destylacje rozpuszczalnika 1, desty-
lacje laktamu poekstrakcyjnego .lub innych suro-
wych -laktaméw jak roéwniez krystalizacje stopo-
wa 3 wykonuje sie znanymi sposobami.

Pozostatosé z destylacji w obecno$ci wodorotlen-
ku - sodowego 2, zawierajacg 0,05—0,5% wagowych
produktu otrzymuje si¢ w zaleznoSci od rodzaju
zastosowanego urzadzenia destylacyjnego w iloSci
3—10% w stosunku do wsadu. Pozostalo§¢ ta oprécz
resztek kaprolaktamu zawiera 2—4% wodorotlen-
ku sodowego, dodanego przed destylacja, przy czym
moze on wystepowaé w pozostaloSci jako taki lub
w postaci organicznych zwigzkéw sodu, jak réw-
niez kwas aminokapronowy i zwiazki oligomerycz-
ne. Oprécz laktamu latwolotne sktadniki wystepuja
w pozostalosei tylko w niewielkiej iloSci. Stopien
zanieczyszeczenia tego produktu jest tak duzy, ze
niemozliwe jest wykonanie badai znanymi meto-
dami analitycznymi lub badania te. nie dajg sen-
sownych wynikéw. .

. Stwierdzono, ze z tej pozostaloSci podestylacyj-
nej, otrzymywanej np. w postaci 20—80% lub ko-
rzystnie 60% roztworu wodnego, mozna odzyskaé
do 95% zawartego w niej kaprolaktamu przez pro-
sta ekstrakcje toluenem lub benzenem, prowadzona
. W sposéb ciagly w temperaturze 20—75°C lub ko-
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rzystnie w- temperaturze 50—60°C. i Ze czystosé
odzyskanego laktamu jest poréwnywalna z czysto§-
cig. laktamu poekstrakeyjnego przed destylacja lub
nawet jest od miej lepsza. Z toluenowego lub ben-
zenowego poekstrakcyjnego roztworu laktamu
mozna oddzielié rozpuszezalnik przez destylacje 1
a otmymany laktam wlaczyé do glbwnego stru-
mienia produktu. W ten sposéb otrzymuJe sie pra-
wie alosclowa wydajnosé fazy destylacji laktamu;
zanieczyszczenia opuszczaja uklad w postac1 Toz-
tworu wodnego

Surowy laktam, otrzymany z fazy destyﬂacn al—
kalicznej 2, poddaJe sie krystalflzacn sd;opowej 3,
przy czym, zale‘znle od temperatury tusek i stopu.
10—50 czeécu wagowych laktamu, ktéry ma byé
oczyszczmy, wprowadza 51e praktycznie w. ad.laba-
tycznych warunkach, np. w postaci lusek, do
90—50 czesci wagowych tego samego laktamu, W
szezegblno$ei mozna stopi€é np. 70—80% laktamu,
ktéry ma byé oczyszczony, a do stopu dodaé po-
zostale 30—20% laktamu o temperaturze pokojowej
i oddz1e‘luc od stopu otrzymane krysztaly laktamu.
Korzystna odm*ana sposobu jest dwustopniowa kry-
stahzacJa z ogélna wydaJnoscxa czystego laktamu
wynoszaca 90-—95% ‘w jednym przejéciu, liczac w
stosun’ku do wsadu krystahzacn stopowsej. Zgodme
Z pOWYyZszym otrzymuJe 51e 5—10% laktamu wzbo-
gaconego w zameczyszczenua

~ Ten zameczyszczony produkt pnerabla sie przez
ekstrakqe krysztaléow 5 weglowodorem alifatycz-
nym- lub cykloalifatycznym o 5—10 atomach wegla,
jak np. n- lub izoheksanem albo jego homologami
o prostych lub rozgalezionych lafAcuchach, metylo-
lub’ wyisza alkilopochodng cykloheksanu, dekaline,
a zwlaszeza eterem naftowym o zakresie temperatur
wrzen‘xa, mleszczacym sie w granicach 110—140°C.
Eter nattowy ma’ te, zalete, ze jest tani i odznacza
sie bardzo malg’ mzpuszczal.noscxa kaprolaktamu /w
100 ml eteru naftowego o témperaturze wrzenia
110—140°C rozpuszcza sie w  temperaturze 20°C
0,8 g kaprolaktamu/. Przede wszystkim stosuje sie
jednak cykloheksan, ktéry w wigkszosci metod pro-
dukeji kaprolaktamu sluzy jako material wasc1o-
Wy a wiec wystepuje juz w procesie.

W celu wykonania ekstrakcji krysztaléw wpro-
wadza si¢ W sposéb ciagly do mieszalnika_stopio-
ny lub sproszkowany laktam razem z rozpuszczal-
nikiem, np. cykloheksanem. W mieszalniku utrzy-
muje sie temperature 10—45°C, korzystnie 15—25°C.
Czas przebywania mieszaniny w mieszalniku wy-
nosci 5—60 minut, korzystnie 15—30 minut. Podczas
mieszania tworzg sie drobne krysztaly laktamu,
kétre mozna latwo oddzielié od ‘ rozpuszczalnika
przez odwirowanie lub odsaczenie, Wskutek malej
rozpuszczalnosei kaprolaktamu w cykloheksanie w
temperaturze pokojowej /w 100 ml roztworu 0,85 g
kaprolaktamu w temperaturze 10°C lub 1,38 g w
temperaturze 20°C/ stosunek laktam : cykloheksan/
ciezar : objeto§é/ moze wynosié od 1:1 do 1:5 a
korzystnie od 1:1,5 do 1:2,5. Stosunek ten zalezy
od czystofei laktamu, dopuszczalnej wielkoSci strat
laktamu, jak réwniez od sposobu- oddzielania kry-
stalicznego laktamu po ekstrakeiji. Korzystmejsze
jest oddzielanie za pomoca wxréwth, gdyz W ruchu
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cigglym umozliwia to osiagnigcie znacznie mniej-
szej pozostalosci rozpuszczalnika w krysztalach niz
w przypadku filtracji. Jezeli do ekstrahowania kry-
sztalow stosuje sig eter naftowy woéwczas prowadzi
sie proces w zasadzie w tej samej temperaturze
oraz stosuje ten sam czas ekstrakcji i stosunek
hoécmwy, co w przypadku uiycia cykloheksanu.
? Wielkoé¢ straty laktamu podczas ekstrakeji wy-
nika z jego rozpuszczalnoSci w rozpuszczalniku i
jest. zalezna od stosunku iloci laktamu do roz-|
puszezalnika jak réwniez od temperatury ekstrak-
éji., W korzystnych warunkach strata ta wynosi
2—5%, liczac w stosunku do ilosci uzytej do ek-:
strakcji. . :

¢ Korzystny . sposéb dalszego przerobu la[ktamu
oczyszczonegq przez ekstrakcje i nasyconego roz-.
puszczalnikiem polega na stapianiu go para, pola-
fczonym, z tréwnoczesnym odparowaniem resztek
rozpuszczalnika, Nastepnie wprowadza sie stopio-
ny produkt z zawarto$cig wody do gléwnego stru-
mienia laktamu . poekstrakcyjnego przed faza de-
stylacji 2. Prowadzac oczyszczanie laktaméw przez
ekstrakcje krysztaléw nie powoduje sie w' ruchu
cigglym -wzrostu zawartos$ci -zanieczyszezer 3 .tym
samym poweolnego obnizania jako$ci oezyszczonego
laktamu.

Dzigki zawracamu pozostallosm po krystahzacn
stopoweJ, oczyszczone] przez ekstrakeje, wydajnosé
tego stadium oczyszczama laktamu osaaga okolo
99%.. -

Rozpuszczalnuk uzyty do ekstrakcn krysztaléw
mozna regenerowaé przez destylacje. Niespodzie~
wanie jednak stwierdzono, Ze regeneracje mozna
przeprowadzi¢ znacznie prosciej i taniej przez pro-
ste przemycie rozpuszczalnika woda.

W przypadku ewentualnego stosowania’ cyklo-
heksanu przemywa sie go wodg przy. stosunku
objetosciowym cykloheksan : woda jak -1:0,1 do 1:3,
korzystnie 1:0,25 do 1:0,5. Przemywanie wodg wy-
konuje sie w temperaturze 10—60°C, jednak naj-
wigkszy efekt osigga sie niespodziewanie w tem-
peraturze 10—20°C, Czas zetkniecia wody z cyklo-
heksanem wynosi 0,5—30 minut, korzystnie jednak
1—2 minut. Regeneracje mozna wiec prowadzi¢ w
spos6b ciagly w malym mieszalniku a warstwe or-
ganiczng oddzielaé od wody w malym rozdziela-
czu. Cykloheksan otrzymany z regeneracji.mozna
bez dalszych zabiegéw zawracaé do ekstrakeji kry-
sztaldw 5. Zanieczyszczenia rozpuszczone w cyklo-
heksanie w czasie ekstrakeji jak réwniez mala
ilo&¢ laktamu odpownada:aca jego rozpuszczalnosci
cdprowadza sie z ukladu w postaci roztworu wod-
nego.

Doskonaly wynik przemywania cykloheksanu
woda by! tym bardziej nieoczekiwany, ze cyklo-
heksan odznacza sie wysoka selektywng zdolno$-
cig rozpuszczania zanieczyszczen laktamu. Nie
mozna wiec bylo przewidywaé, ze odwrotnie juz
w nbrmal-n.ej temperaturze i przy bardzo krétkim
czasie zetkniecia wystapi. silne selektywne dziata-
nie ekstrahujgce wody.

Stosujac spos6b wedlug wynalazku mozna w
ruchu cigglym otrzymaé z laktamu poekstrakeyj-
nego lub z innego rodzaju laktamu surowego czy-
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sty laktam z wydajnoeia 98—99%b, liczona w sto-
sunku do wsadu 1laktamu poekstrakcyjnego lub
surowego. Dane analityczne surowego i oczyszczo-
nego laktamu zestawiono w niZej podanej tablicy.

Tablica
. . Surowy Czysty

Rodzaj analizy laktam faktam
Liczba nadmangania- 200 16 000
nowa ) .
Lotne zasady 0,34 0,03—0,05
APHA dla stop. pro-
duktu 75 4—10
Przepuszczalnosé
Swiatla;

UF 290 nm 24%0 94%/

UF 310 nm 4% 97%

Osiagniecie tak wysokiej jako#ci przy réwno-
czesnej prawie ilofciowej wydajnoScei nie bylo do-
tychczas motliwe nawet przy zastesowaniu fizyocz-
nych metod oczyszezania, Osiagniecie najwyzszej
jakosei przy prawie iloSciowej wydajnofei bylo do-
tychczas zwiazane zawsze z zastosowaniem che-
reicznych §rodk6w pomocniczych.

W sposobie wedlug wynalazku nie jest potrzeb-
ny do przerSbki i oczyszezania giéwnych i boecz-
nych strumieni produktu wegiel aktywny, wymie-
niacze jonowe na bazie zZywic lub inne substancje
chemiczne. Z materialéw pomocniczych, oprdcz
wodorotlenku sodowego uzywanege ogdlnie do de-
stylacji, stosuje sie tylko eykloheksan lub eter
naftowy, jako rozpuszezalnik do ekstrahowania po-
zostaloSci. Rozpuszezalaniki te sq stosowane takie
w procesie produkcji aktamu. 8a one jednak tak
tanie, 7ze nie stanowiq Zadnego dodatkowego obcia-
Zenia.

Widaé z tego, Ze spostb wediug wynalazku wpro-
wadza uproszezenia pod wzgledem technologicznym,
gdyz zastosowanie chemicznych érodkéw pomocni-
czych niesie ze soba klopoty typowe dla proceséw
ciggltych, ze wzgledu na zuzywanie sie tych Srod-
k6w lub konieczno$é ich regenerowania.

Spos6b wedlug wynalazku wyjasniajg nizej po-
dane przykiady.

Przyktad I. Z urzadzenia 1 /destylacja roz-
puszczalnika/ otrzymuje sie, po odpedzeniu benzenu
lub toluenu, 5545 kg/godz. stopionego surowego ka-
prolaktamu, zawierajacego okolo 10% wody. Ilosé
ta sklada sie z 5000 kg Swiezego produktu, kiero-
wanego do procesu oczyszczania, oraz 301 kg i
244 kg produktu otrzymanych z przerébki pozo-
stalosci /4+6/. Surowy kaprolaktam z dodatkiem

wodorotlenku sodowego w ilosci 9 kg/godz. naj-

pierw odwadnia si¢ w fazie destylacji laktamu 2
a nastepnie destyluje go — mnie stosujac frakcjo-
nowania, Razem z woda odrzuca si¢ w postaci
przedgonu 24 kg/godz. produktu a nastgpnie przed-
gon zawierajacy jeszcze troche wody jak réwniez
pozostalo§¢ podestylacyjna, lacznie odprowadza sie
828 kg na faze przerbbki odpadkdw 4. Jako desty-
lat otrzymuje sie 5183 kg kaprolsktamu co stanowi
98,9% w stosunku do wsadu produktu.
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Dane analityczne dla produktu przed i po de-
stylacji sa nastepujace:

" In Let.zas. APHA /dla stop./- UF 250/310 nm
przed destylacja ‘ '

. 24/49%6

200 0,25 >75
po destylacji o
2500 0,16 16—20 55/80%e

Przedgon z destylacji oraz pozostalo$f, zawiera-
jace lacznie 338 kg kaprolalktamu oraz wodorptle-
nek sodowy, produkty polimeryzacji i produkty
rozkladu, w postaci mieszaniny o zawartoSci 50%
wody, ekstrahuje sie benzenem. Stosunek iloScio-
wy roztworu wodnego do benzenu wynosi 1:3,
czas zetkniecia 20 minut, temperatura ekstrakcji
50°C. Poekstrakecyjny roztwér benzenowy, zawie-
rajgcy 301 kg kaprolaktamu oraz malg ilo§¢ wody,
zawraca si¢ na faze destylacji rozpuszczalnika 1.
Dane analityczne dla ekstraktu, otrzymanego po
oddestylowaniu rozpuszczalnika, sg nastepujace:

Ln 350; Lot zas. 0,16; APHA /dla stop./ >T5.

W warstwie wodnej odprowadza sig 37 kg lak-
tamu oraz zanieczyszczenia. 5183 kg laktamu, otrzy-.
manego z destylacji 2, kieruje si¢ na faze dwustop-
niowej krystalizacji stopowej 3, w wyniku ktérej
rozdziela sie go w ciagu 1 godziny na 4925 kg
czystego laktamu, co stanowi 98,5% liczac w sto-
sunku do wsadu Swiezego produktu do destylacji
rozpuszczalnika i 258 kg silnie zanieczyszczonego
stopionego lugu macierzystego. Dane analityczne
sq nastepujace:

In Lot.zas. APHA /dla stop./ UF 290/310 nm

czysty laktam

>16 000 0,04 5 94,5/97,5%
tlug macierzysty
<300 >13 100 0/0%s

Lug macierzysty w iloSci 258 kg/godz, otrzymy-
wany w postaci stopionej substancji o tempera-
turze 76°C oraz 520 1 cykloheksanu wprowadza sie
w ciagly spos6éb, chlodzge, do reaktora tak, aby
temperatura tworzacej sie zawiesiny - krysztalow
wynosila 20°C a czas przebywania w reaktorze
25—30 minut, Z reaktora odprowadza sie w spo-
s0b ciagly ilo§¢ zawiesiny réwng iloSci wprowadzo-
nych substancji i rozdziela ja za pomoca wiréw-
ki dokantacyjnej na krysztaly laktamu i cyklo-
heksanowy roztwor zanieczyszczefi. Otrzymuje sie
244 kg laktamu co stanowi 94,6% w stosunku do
pokrystalizacyjnego tugu macierzystego. Z lakta-
mu tego odparowuje sie¢ resztki cykloheksanu za
pomocg pary wodnej a stopiony produkt, zawiera-
jacy okolo 10% wody, zawraca na faze destylacji
laktamu 2, Dane analityczne tego produktu sg na-
stepujace:

Ln 550; Lot. zas. 0,45; APHA /dla stop./ >50;
UF 290/310 37/47%

Roztwdr cykloheksanowy, otrzymany po wy-
ekstrahowaniu ‘krysztaléw, w ktérym opr6cz za-
nieczyszczefi laktamu rozpuszezcne jest 12 kg lak-
tamu, przemywa sie w mieszalniku przeplywowym
150 1 wody w temperaturze 15°C w celu odzyska-
nia cykloheksanu, Czas zetknigcia roztworu z woda
wynosi 5 minut. Obydwie fazy rozdziela sie w roz-
dzielaczu i zawraca cykloheksan na faze ekstrak-
cji krysztaléw. Roztwér wodny, w ktérym zawarte
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sg zanieczyszczenia oraz 12 kg laktamu, odrzuca
sie.

Przyktad II
przykladu I w iloSci 258 kg/godz. oraz eter nafto-
wy /zakres temperatur wrzenia 110—140°C/ w ilosci
520 1/godz. wprowadza sie do chlodzonego mieszal-
nika w analogicznych warunkach jak w tym przy-
kladzie. Tak samo jak w przypadku uzycia cyklo-
heksanu jako rozpuszczalnika, rozdziela sie two-
rzaca sie gesta zavﬁiesine krysztaléw za pomoca
wiréwki dekantacyjnej na krysztalty laktamu i tug
macierzysty eteru naftowego. Wskutek mniejszej
rozpuszczalnosci laktamu w eterze naftowym otrzy-
muje sie po odpedzeniu resztek eteru naftowego
zatrzymanego w krysztatach 248 kg laktamu rege-
nerowanego, co odpowiada wydajnosci 96,2%, li-
czonej w stosunku do lugu macierzystego pokry-
stalizacyjnego. Stopiony laktam regenerowany, za-
wierajacy okolo 10% wody, zawraca sie nma faze
destylacji laktamu 2.

Dane analityczne tego laktamu przed destylacja
sa nastepujace:

Ln 600; Lot. zas. 0,33; APHA /stopiony/ >50;

UF 290/310 nm 25/40%

Roztwor w eterze naftowym, odpiywajacy -z wi-
réwki dekantacyjnej, w ktérym odprowadza sie
laktam wiloSci 8 kg/godz. oraz wyekstrahowane
zanieczyszczenia, przerabia sie dalej przez reek-
strakcje wodg, podobnie jak w przypadku uzycia
cykloheksanu. Odzyskany eter naftowy zawraca sie
do procesu a roztwér wodny zanieczyszczen i lak-
tamu odrzuca sie.

Zastrzezenia patentowe

1. Ciagly spos6b oczyszczania kaprolaktamu, zna-
mienny tym, ze z surowego kaprolaktamu oddesty-
lowuje sie najpierw rozpuszczalnik, a nastepnie
poddaje go destylacji pod zmniejszonym ciSnie-
niem w obecnosci wodorotlenku sodowego i wresz-
cie krystalizacji stopowej, przy czym pozostalosé
z destylacji alkalicznej wprowadza sie do wody,
roztwér wodny ekstrahuje benzenem lub toluenem,
a roztwbér laktamu poprzez faze destylacji rozpusz-
czalnika wprowadza sie do gléwmego strumienia
produktu, pozostato§é z Kkrystalizacji stopowej w
stanie krystalicznym ekstrahuje sig¢ cykloheksanem
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lub eterem naftowym w temperaturze 10—45°C,
korzystnie w temperaturze 15—25°C w ciaggu 5—60
minut, przy stosunku cze§ci wagowych laktamu do
czeSci objetoSciowych $rodka ekstrahujacego, wy-
noszagcym od 1:1 do 1:5, korzystnie 1:1,5 .do 1:2,5,
a oczyszczong pozostalo§é zawraca do fazy desty-
lacji alkalicznej gléwnego strumienia produktu
oraz regeneruje sie ekstrahent i zawraca go do
ekstrakeji pozostalo§ci z krystalizacji stopowej.

2. 'Spos6b wedlug zastrz. |1, znamienny tym, Ze
surowy laktam otrzymuje sie przez zobojetnienie
mieszaniny laktamu z  kwasem siarkowym lub
mieszaniny laktamu z kwasem fosforowym a na-
stepnie przez ekstrakcje lub jako pozostato§é z po-
przedzajacej fazy oczyszczania.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny {ym, ze
destylacje alkialiczng wykonuje sie pod zmniejszo-
nym ci§nieniem w obecno$ci wodorotlenku sodowe-
go, uzytego w ilosci 0,06—0,5% wagowych.

4, Spos6b wedlug zastrz, 1, zmamienny tym, zZe
20—80% a zwlaszeza 50—60% roztwér wodny po-
zostatosci z destylacji alkalicznej ekstrahuje sie w
temperaturze 20—75°C a zwlaszcza w temperatu-
rze 50—60°C.

‘5. Spos6b wedlug zastrz, 1, znamienny fym, ze
podczas krystalizacji stopowej, zaleinie od tempe-
ratury lusek i stopionego laktamu, 10—50 czeSci
wagowych, korzystnie 20—30 czeSci wagowych
laktamu, ktéry ma byé& oczyszczony wprowadza sie
praktyczhie w adiabatycznych warunkach w posta-
ci lusek do 90—50 czeSci wagowych, Korzystnie do
80—T70 czeSci wagowych tego samego laktamu w
stanie stopionym a powstate krysztaly oddzuela od
stopionej pozostalosci.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamnen.ny tym, ze
pozostalo§é z krystalizacji stopowej, wyekstrahowa-
ng cykloheksanem lub eterem naftowym, poddaje
sie- dzialaniu pary wodnej a nastepnie zawraca do
fazy destylacji alkalicznej gléwnego strumienia
produktu. =

7. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
eykloheksan lub eter naftowy, uzyty do ekstraho-
wania pozostaloSci z krystalizacji stopowej, prze-
mywa sie wodg przy stosunku objetosciowym Ssrodka
ekstrahujacego do wody jak 1:0,1 do 1:3, korzyst-
nie 1:0,25 do 1:0,5, w temperaturze 10—60°C, ko-
rzystnie w temperaturze 10—20°C, w ciggu 0,5—30
minut, korzystnie w ciggu 1—2 minut.
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Bltk 630/77 r. 110 egz, A4
Cena 10 zt
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