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Oksymy trudno rozpuszczali'le w wodzie, jak
np. oksym cykloheksanonu, oksym metylocy-
kloheksanonu itd., otrzymuje sie na skale tech-
niczng przez dzialanie na odpowiednie ketony
roztworem siarczanu hydroksyloaminy zawie-
rajacym kwas siarkowy i siarczan amonowy,
ktory to roztwér otrzymuje sie, wytwarzajgc
hydroksyloamine metodg Raschiga.

W celu osiggniecia calkowitej zamiany do
oksymu roztwoér, zawierajacy kwas siarkowy,
zobojetnia sie amoniakiem.

Na skutek powstajgcego przy tym ciepia,
oksymy wydzielajg sie w stanie roztopionym
na powierzchni gorgcego lugu siarczanu amo-
nowego .

Roztopione oksymy po oddzieleniu zawiera-
ja 4—6% wody i okolo 0,5—9,7%/o nieprzereago-
wanego ketonu.

Wiadomo, ze oksymy wolne od wody i keto-
nu w czasie reakcji przegrupowania Beokmana
dajg lepsze jakoiciowo amidy kwaséw lub lak-
tamy, przy jednocze$nie wyiszej wydajnosci.

Przy zastosowaniu oksyméw pozbawionych
wody potrzeba tez znacznie mniej oleum lub
kwasu siarkowego do przeprowadzenia reakcji
przegrupowania.

Suszenie oksyméw mozina wykonaé przez
zwykle oddestylowanie wody pod ciénieniem
normalnym lub zmniejszonym przy czym keto-
ny uchodzg wraz z parg _wodng. )

Stwierdzono, ze mozna otrzymaé¢ amidy kwa-
séw lub laktamy z duzg wydajnoscig i o bar-
dzo dobrej jako$ci oraz w spos6b ekonomiczny,
jesli surowe oksymy suszyé w wy2szej tempe-
raturze przez przedmuchiwanie gazéw, jak
azot albo powietrze.

W tym celu w szerokiej rurze, ogrzewanej
na calej jej dlugo$ci, umieszcza sie roztopione
oksymy i przepuszcza przez nie ogrzane sub-
telnie rozdrobnione gazy. )

Doprowadzanie surowych oksyméw i odpro-
wadzanie juz wysuszonych mozina wykonywaé
w spos6b ciggly lub okresowy. Przedmuchiwa-
ne gazy nasycaja sie w wyiszej temperaturze



”

parami wody i ketonu, zawartego w oksymach.

pi;zebywan.ia t:gméw w rurze daje sie
latwi. ureg at, * 2e otrzymuje sie je
ﬂga yczn'ie lne o ody i ketonu.

"Uchodzace gazy i pary moga byé studzone
w chlodnicy, przy czym skraplaja sie woda

i keton. RéwnoczeSnie moze si¢ wydzielaé

nieco oksyméw przechodzgcych wraz z parami,
co moze spowodowaé zatkanie sig chiodnicy.
Okazalo sie szczegélnie korzystne prowadzit¢

‘studzenie gazéw i par za pomocg roztworu

siarczanu hydroksyloaminy, przeznaczonego do

. przerobu, zanim doprowadzi sie go do wtlasci-

wego oksymowania. Przez zastosowanie takiego
studzenia osigga sie to, ze zawarty w parach
keton zostaje zaabsorbowany przez roztwoér

siarczanu hydroksyloaminy. R6wniez nie wy- .

stepuje wydzielanie sie¢ kryszta’éw poniewaz
oksym rozpuszcza sie¢ w roztworze siarczanu
hydroksyloaminy.

Uzyty do studzenia gazéw i par roztwér
siarczanu hydroksyloaminy prowadzi sie¢ na-
stepnie do aparatury, w ktérej prowadzi sie
oksymawanie.

Przyklad I 1000 czeSci wagowych oksy-
mu o-metylocykloheksanonu, zawierajacego
5% wody i 0,84 o-metylocykloheksanonu
umieszcza sie¢ w szerokiej rurze, zaopatrzonej
w plaszcz grzejny, ogrzewa wodg o temperatu-
rze 100°C i przepuszcza na godzine 100-krotng
objetosé azotu. Po uplywie pél godziny oksym
zawiera jeszcze 3,3% wody, po uplywie 11/, go-
dziny jeszcze 1,2%%. Po uptywie 3 godzin, kiedy
oksym zawiera juz tylko 0,2°/¢ wody i jest zu-
pelnie pozbawiony ketonu, przerywa sie prze-
puszczanie gazu. ) ‘

Z odlotowego azotu wydziela sie w podigczo-
nej do aparatury chlodnicy 45 czeSci warstwy
wodnej, ktéra zawiera rozpuszczony w niej
o-metylocykloheksanon jak réwniez i jego
oksym i 3 czeSci warstwy oleistej, sktadajacej
sie przewainie z oksymu. '

Wysuszony w powyzszy sposéb oksym daje
w reakcji przegrupowania — przy zuzyciu

oleum mniejszym w przyblizeniu o 10% niz.

przy zastosowaniu wilgotnego oksymu — mety-
lolaktam wysokiej jakoSci z wydajno$cig 95%.

Przyktad II Do szerokiej rury, ogrzewa-
nej zewnetrznie wpuszcza sie od géry na go-
dzine 1000 czesci wagowych stopionego oksymu
cykloheksanonu, zawierajgcego 5,3% wody
i 0,7"0 cykloheksanonu. '

Oksym wyplywa u spodu rury przez przelew.
Przez oksym przepuszcza sie w {emperaturze
100°C na godzine 100-krotng ilo§¢ powietrza
w stosunku do objetoSci oksymu, przy czym
powietrze to ogrzewa sie uprzednio do tempe-
ratury 110°—120°C.

Powietrze wraz 2z zawartg w nim parg
wodng, cykloheksanonem i oksymem w celu
schlodzenia przechodzi do specjalnej wiezy,
w ktérej w przeciwpradzie Scieka roztwér siar-
czanu hydroksyloaminy.

Uchodzace z wiezy powietrze jest calkowicie
wolne od cykloheksanonu i oksymu.

Wyplywajacy u dolu wiezy wysuszony oksym
nie zawiera juz cykloheksanonu, a zawarto§¢
w nim wody wynosi zaledwie 0,1—0,3%.

Wysuszony w powyzszy spos6b oksym, w re-
akeji przegrupowania, przy uzyciu oleum
w ' przyblizeniu o 10% mniejszym niz przy za-
stosowaniu wilgotnego oksymu, daje kaprolak-
tam o wyjatkowej jakoSci 1 z wydajnoscig
95—969/s.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb suszenia oksyméw, znamienny tym,
ze roztopiony oksym przedmuchuje sie gaza-
mi w podwyZszonej temperaturze.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
roztwlr siarczanu hydroksyloaminy prze-
znaczony do oksymowania uzywa sie do
studzenia gazéw i par przed skierowaniem
do wiasciwego oksymowania.
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