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Spos6b wytwarzania kaprolaktamu

Patent trwa od dnia 21 kwietnia 1956 r.

Dotychczasowe sposoby wytwarzania kapro-
laktamu polegaja na tym, ze na cykloheksanon
dziala sie roztworem soli hydroksyloaminy i

. wytracony oksym cy'kloheksanonu poddaje sie

przegrupowaniu Beckmamma, zazwyczaj dziala-
niem oleum.

Spos6b wedlug wynalazku stosuje sie zamiast
soli hydroksyloaminy 1, 2-dwunitroetan, ktéry
jest najtafiszym i najbardziej dostepnym nitro-
parafinem pierwszorzedowym. Reakcje przepro-
wadza sie w §rodowisku stezonego kwasu siar-
kowego. Pod wplywem stezonego kwasu siarko-
wego 1, 2-dwurdtroetan izomeryzuje si¢ naj-
pierw do kwasu oksalohydroksamowego, ktéry
z kolej ulega hydrolizie z utworzeniem siarczanu
hydroksyloaminy i kwasu szczawiowego. Ten
ostatni w warunkach reakcji (wysoka tempera-
tura) ulega rozkladowi. Siarczan hydroksylo-
aminy reaguje z cykloheksanonem, tworzac
oksym cykloheksanonu, ktéry w -warunkach

—
*) Wiaséciciel patentu o$wiadczyl, ze wspél-

twércami wynalazku sa Tadeusz Urbanski i
Antoni Piotrowski,

wego zwigzku dwunitrowego.

prowadzenia reakcji ulega przegrupowaniu na
kaprolaktam. W ten spos6b w jednym reaktorze
mozna z cykloheksanonu przej$é od razu do
kaprolaktamu. Kaprolaktam wydziela sie w ten
sposob, ze ostudzong mase reakcyjng wprowa-
dza si¢ do wodnego roztworu amoniaku, w wy-
niku czego wydziela sie krystaliczny siarczan
amonu, a surowy kaprolaktam wyplywa na po-

wierzchnie w postaci ciemmego oleju. Olej od-’

dziela sie i destyluje pod zmniejszonym cisnie-
niem., Czysty kaprolaktam oddestylowuje w
granicach temperatur 138—139° C pod cisnie-
niem 11—12 mm Hg. Wydajnoé¢ reakcji wynosi
do 80°% wydajnoéci teoretycznej.

Znrany jest sposéb ofrzymywania kaprolakta-
mu z cykloheksanonu, pierwszorzedowych ni-
troparafinéw i kwasu siarkowego (opatentowany
przez A. Nowotnego np. patenty czechostowackie
nr 82225 i nr 82228, patent Staméw Zjednoczo-
nych Ameryki nr 2569114, patent francuski nr
971311, patent szwajcarski nr 273402). Sposéb
wedlug wynalazku rézni sie tym od wyzej wy-
mienionego, Ze opiera sie na stosowaniu (za-
miast zwigzku jednonitrowego) pierwszorzedo-
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Praykbad. 20 czefci wepewyoh - dwunitro-
etanu rozpuszcza si¢ w 20 czeSciach wagowych
bezwodnego kwasu octowego. Otrzymany roz-
twor wlewa sie mieszajgc do 35 czeSci wgge-
wych kwasu siarkowego ogrzewanego tak, aby
w czasie wkraplania temperatura utrzgnywals
sie powyzej 50° C.

Nastepnie do roztworu wlewa sig 12 czeSti
wagowych cykloheksanonu, utrzymujac wcigk
temperature porrad 50° C. Po zakonczeniu reak-
cji mase ziebi sie:iwlewa do-oblicmomej ileéci
25%0-go wodnego roztworu amoniaku, mieszajac i
chlodzac tak, by temperatura w.czasie.zobojet-
niania byla utrzymana poniakj 66° C. (Oteistg
warstwe kaprolaktamu oddziela sie od krysz-
kaprolaktam poddaje sie destylacji. Naprzéd
przechodzi weda, potem pod zmniejszonym cis-
mieniem oddestylowuje kaprolaktam.

Wydajno$é reakcji wynosi 75—80% teoretycz-
nej. .

Zastrzezenia patentowe
1. Spoeéb wyfwarzania kaprolaktamu, znamien-
ny fym, ze na cykloheksanon dziala sig¢ pierw-

- szorzgdowym zwigzkiem dwunitrowym w
obecnafei kwasu siarkowego.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, zmamienny tym, ze

‘jako pierwszorzedowy zwiazek dwunitrowy
-sheenje 8ig:1, 2~dwuniipeetan.

3. ‘Spos6b wedtug zasfrz. 1,2 znamienny tym,
ze w czasie reakcji powstawania kaprolak-
tamu utrzymuyje sie¢ temperature powyzej
50° C. :
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