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Wynalazek dotyczy sposobu wydzielania lak-
tamu z kwasnej mieszaniny reakcyjnej. Chodzi
tu.najcze$ciej o mieszanine reakcyjng, w ktérej
powstal laktam na drodze przegrupowania
Beckmanna odpowiedniego oksymu w silnym
kwasie nieorganicznym jak kwas siarkowy lub
fosforowy. Jak wiadomo, te kwasng miesza-
nine reakcyjng zobojetnia si¢ przez. dodatek
zasady, po czym g6érng warstwe zawierajaca
laktam utworzong w czasie tego zobojetnienia
oddziela sie i ekstrahuje rozpuszczalnikiem or-
ganicznym.

W procesie tym tworzy sie dolna warstwa,
ktéra zawiera duze iloéci soli nieorganicznej,
np. fosforanu amonowego albo siarczanu amo-
nowego, nadajgcej sie do zastosowania jako na-
wéz sztuczny, ktéra otrzymuje sie z dolnej
warstwy na drodze Kkrystalizacji. Jako nawo-
zy sztuczne — sole te nie sa dostatecznie bia-
le. Z drugiej strony laktam wydzielony we-
dlug znanych sposob6w zawiera- duze iloéci za-

nieczyszezen, wskutek czego .do dalszego-
oczyszczania -tego laktamu : potrgeba - stosunkewo
wysokiego nakladu kesziéw.

Proponowano juz - (holerdevski -opis : pakente-
wy nr 81037) .gérng - warstwe -2awiensianq -(okeld
659, laktamwu - stezaé -do zawartoéci 80 -— 0%
wagowych -laktamu - przed - ekstraboseniens ., £0
za pomocsg nozpuszczainika organicrnego.. Spe--
séb ten ma jednak-te wade, Ze: steienmie  lakia-
mu do zawarto$eci 80 — 90%, ‘wagewych wymaga:
duzych urzadzen i-zwiazame jest 1z Wyseline.
kosztami. Oprécz-tego -sposéb - tenr:ma i ~wanle,
Zze czasami- podczas -ekstraksaeji ~wydzielada - sie
skladniki smoliste. Te  -smeliste  -skiadniki- W
przypadku stosowania °tradycyinego -otwartego
urzadzenia ekstrakcyjmego np. tak -zwanesge
mieszalnika osadnikowego mezna usungé -théc
z .wielkim trudem przez wyczerpywanie, jédnak
prawie uniemozliwiaja one stosowanie nowo-
czesniejszego, zamknietego urzadzenia ekstrak-
cyjnego, np. tak zwanej. kolumny z tarczemi
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rotacyjnymi albo kolumny pulsacyinej. Oprécz
tego okazuje sie, ze s61 nieorganiczna. ktorg
otrzymuje si¢ tym sposobem nie jest dostatecz-
nie biala.

Wynalazek dotyczy sposobu nie wykazujace-

g0 wyZej wymienionych wad, za pomoca kt6-

rego moina prowadzié ekstra»kcje W nowoczes-

nym urzgdzeniu.

Sposéb wedtug wyna]azku wydzielania lak-
tamu z kwasnej mieszaniny reakcyjnej, polega
na zobojetnianiu kwasnej mieszaniny reakcyj-
nej, oddzielaniu otrzymywanej gérnej war-
stwy zawierajacej laktam i ekstrahowaniu jej
rozpuszczalnikiem organicznym. W #tym celu
‘kwadng mieszaning reakcyjng zobojetnia sie
tylko 'w takim stopniu, azeby wartoéé py dol-
nej warstwy nie przekraczala 5,5 korzystnie
47, podczas gdy gérng warstwe zawierajaca
laktam, po oddzieleniu zobojetnid sie dalej
przed ekstrakcja albo w czasie ekstrakcji .tak
daleee, zeby warto§é py fazy wodnej podgzas
calej ekstrakcji utrzymywala sie powyzej 5,0.

Jezeli w przeciwienstwie do sposobu wedtug
wynalazku gérna warstwe zawierajacg laktam
oddzieli si¢ przy wartosci py powyzej 5,5, wéw-
czas wytrgca si¢ s6l nieorganiczna, ktéra nie

jest dostatecznie biala. Oprécz tego wyshepuje :

jeszcze ta niedogodnoéé, Ze w czasie dalszej
ekstrakeji potrzebne jest wieksze urzadzenie
ekstrakcyjne. i .
To zjawisko mozna wyjasnié w sposéb na-
stepujacy. Kwasdna mieszanina - reakcyina za-
wiera zanieczyszczenia, ktére w przypadku do-
prowadzenia ich do wyzszej wartosci p - dzia-
tajg co najmmniej czeSciowo jako substancje po-
wierzchniowoczynne, Zanieczyszczenia te znaj-
dujg sie czeSciowo w gérnej warstwie zawie-
rajacej laktam w przypadku kiedy dolna war-
stwa wykazuje p, ponizej 55; w przypadku
kiedy wartosé py jest wyzsza od 5,5 zanie-
czZyszczenia te znajdujg sie gléwnie w dolnej
warstwie ' roztworu mnieorganicznej soli. Jezeli
nastépnie obydwie warstwy rozdziela sie przy
wartofci py powyzej 55, wéwczas zanieczysz-
rczénia te przechodza czeSciowo do roztworu
soli . nieorganicznej, przez co z jednej
moga byé przyczyna zabarwienia soli nieorga-
nicznej, a z drugiej strony nie moga speié
w czasie procesu ekstrake}i korzystnej funkcji
substancji powierzchniowo - czynnej. Jezeli,
jak w sposobie wedlug wynalazku, obydwie
warstwy rozdzieli sie¢ przy warto§ci pH poni-
Ze} 55 i jedell warto§é py podwyzszy sie

strony

przed ekstrakcja albo w czasie ekstrakcji przez
dodatek zasady, np. amoniaku, wéwczas wy-
mienione zanieczyszczenia dzialaja jako sub-
stancJe powierzchniowo - czynne, wskutek cze-
go nastgpuje lepsze zetkniecie sie obydwu faz
w czasie ekstrakcji. Jezeli wydzielong przy war-
tosci p y; ponizej 55 gérng warstwe zawiera-
jacg laktam poddawaloby sie ekstrakcji bez
dalszego zobojetniania, wéwczas zanieczysz-
czenia te powodowalyby Wyzej wspomniane
tworzenie substancji smolistych.

W czasie elsrakeji warto§é py fazy wodnej
obniza si¢. Dlatego konieczne jest warstwe lak-
iamowg zawierajaca wode tak dalece zobojet-
ni¢ przed ekstrakcja albo w czasie ekstrakcji,
ozeby warto§é p'y podczas ekstrakeji utrzymy-
wala sie¢ powyzej 5,0. Jezeli nie uczyniloby sie
tego, wéwczas pod koniec ekstrakcji otrzyma-
loby sie faze wodng, o 2zbyt niskiej wartosci
Py, przez co wystapiloby tworzenie sig¢ substan-
cji smclistych.

Wedlug wynalazku korzys.tnie jest goérng
warstwe zawierajacg laktam zobojetnié przed
ekstrakcja albo w czasie ekstrakcji w takim
stopniu, aby warto§¢ py fazy wodnej byls
utrzymywana w czasie ekstrakcjii w granicach
od 7 do 8. Przy wartodci p'y powyzej 7, dzia-
tanie wymienionych zanieczyszczenn jako sub-
stancji powierzchniowo - czynnych jest lepsze.
W celu osiggniecia wartoéci p y ponizej 8 po-
trzebne sg znowu stosunkowo duze ilcsci
zasady. )

Poniewaz w sposobie wedlug wymnalazku nie
nastepuje odkladanie sie substancji smolistych,
sposéb ten nadaje sie korzystnie do stosowania
w nowoczesnym urzgdzeniu ekstrakcyjnym,
przy czym korzystnie ekstrakeje prowadzi sie
w tak zwanej kolumnie z tarczami rotacyjny-rhi.

Mozna ewentualnie doda¢ roztworu soli
nieorganicznej podczas destylacji, np. cze$é
wydzielonego roztworu soli nieorganicznej.
Osigga sie przez to tak zwany efekt wysolenia,
dzieki czemu wystarczy mniejsze urzadzenie
ekstrakcyjne. Okazalo sie jednak, Zze przez do-
datek tego rodzaju soli w czasie ekstrakeji
otrzymuje sie laktam, ktéry w niewielkim
stopniu, jednak wyraZnie jest gorszej jakosci.
Przed decyzjg, czy dodaé s6l nieorganiczng w
czasie ekstrakcji nalezy wiec rozwazyé wymie-
niona zalete¢ z wymieniona niedogodnoscia.

Nastepujace przyklady maja na celu blizsze
wyjasnienie wynalazku bez ograniczania go.
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Przyklad I- Mieszanine reakcyjng utworzo-
ng na drodze przegrupowania Beckmanna oksy-
mu cykloheksanonu z kwasem siarkowym zo-
bojetnia si¢ amoniakiem wséréd intensywnego
mieszania, az dolna warstwa osiggnie warto§é
PH = 4, ktéra mierzy sie szklang elektrods ka-
lomelows. Powstaje uklad dwuwarstwowy,
ktérego gérna warstwa sklada sie z okolo 65%,
kaprolaktamu, okolo 19, siarczanu amonowe-
8o i okolo 349, wody, a dolna warstwa sklada
si¢ z okolo 40%;,-owego wodnego roztworu siar-
czanu amonowego i malej iloSci kaprolaktamu.
Te male iloSci kaprolaktamu wydziela sie z tej
warstwy przez obrébke benzenem. Do gérnej
warstwy dodaje si¢ amoniak, po czym eks-
trahuje si¢ w kolumnie z tarczami rotacyjnymi
w temperaturze okolo 20°C za pomocs benzenu
zawierajgcego laktam, otrzymanego przy obréb-
ce dolnej warstwy. Wysoko§é kolumny wynosi
440 cm, a $rednica 8,5 ecm. Szybkosé obrotu wy-
nosi 475 obr/minute. Gérna warstwa doplywa
do kolumny z szybkoéciag 10 litréw/godzine, a
benzen z szybkoScig 30 litréw/godzine. .
Faza wcdna wyplywajaca u dotu kolumny
wykazuje warto§¢ py = 17,5, podezas gdy za-
wqrtoéé laktamu wynosi 0,4%, Po pracy kolum-
ny w ciggu 120 godzin blizsze badania nie wy-
kazaly obecnioéci sktadnikéw smolistych.
Przyktad IT Postepuje sie jak. w przykla-
dzie I, przy czym jednak w przeciwiefistwie do
sposobu wedlug wynalazku, po wydzieleniu
gérnej warstwy zawierajacej laktam nie doda-
je sie amoniaku. Wartoé¢ py fazy wodnej wy-
chodzgcej z kolumny z tarczami rotacyjnymi

wynosi w tym przypadku 3,5, a zawarto§é lak-

tamu okolo 29/,. Po 50 godzinach trzeba kolum-
ne wylaczyé z pracy z powodu calkowitego
zanieczyszczenia skladnikami smolistymi.
Przyktad III Postepuje -sie jak w przy-
kladzie I, jednak z ta réznica, Ze juz przed od-
dzieleniem warstwy warto§¢é py  doprowadza
sie do 7. Bez dalszego dodawania amoniaku
gérng wanstwe . zawierajaca laktam, ekstrahuje
si¢ w kolumnie z tarczami rotacyjnymi. W tym
przypadku zawarto§é laktamu w wodnym roz-
tworze wychodzagcym z kolumny wynosi 2,5%,.
Siarczan amonowy otrzymany po wydzieleniu
z wodnej warstwy jest znacznie mniej bialty
anizeli produkt otrzymany w obydwu poprzed-
nich przykladach.

Wynalazek nie ogranicza sie w Zzadnym ra-
zie do wydzielania kaprolaktamu. Wynalazek

2320. RSW ,,Prasa“, Kielce.

mozna réwniez stosowaé przy innych lakta-
mach, np- przy kaprylolaktamie. Poza tym
wynalazek nie ogranicza sie do laktamu otrzy-
manego na drodze przegrupowania Beckmanna
odpowiedniego oksymu. R6éwniez przy obrébce
np 1 — nitro — 1 — hydroksymetylocykloheksa-
nu w kwanym $rodowisku otrzymuje sie lak-
tam w kwasnej mieszaninie reakcyjnej w sto-
sunku, do kidrego mozna znalezé zastosowanie
spos6b wedlug wynalazku. Dalej wynalazek
nie ogranicza si¢ do kwasnych mieszanin za-
wierajgcych kwas siarkowy; takZe przy zasto-
sowaniu innych kwaséw nieorganicznych jak
kwasu fosforowego mozna stosowaé sposch
wedlug wynalazku.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wydzielania laktamu z kwaénej mie-
szaniny reakcyjnej, przez zobojetnienie
kwasnej mieszaniny reakcyjnej, oddzielenie
otrzymanej gérnej warstwy zawierajacej
laktam i ekstrakcje rozpuszczalnikiem oc-
ganicznym, znamienny tym, ze kwa$ng
mieszaning reakcyjng zobojetnia sie tylko
w takim stopniu, ze wartoéé p ; dolnej war-
stwy nie przekracza 5,5, podczas gdy gér-
na warstwe zawierajgcg laktam po oddzie-
leniu zobojetnia si¢ dalej przed ekstrakejg
albo w czasie ekstrakcji tak, iz wartoéé py
fazy wodnej podczas calej ekstrakcji wy-
nosi powyzej 5,0.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
kwasng mieszanine reakcyjng zobojetnia sie
korzystnie tylko w - takim - stopniu, azeby
warto§¢ p i dolnej warstwy nie wzrosla po-
wyzej 4,7.

3-Spos6b wedlug zastrz. 1 albo 2, znamienny

~ tym, ze gérng warstwe zawierajaca laktam
po wydzieleniu zobojetnia sie przed ekstrak-
“cjg albo w czasie ekstrakcji tak, Zeby war-
to§¢ py fazy wodnej podczas calej ekstrak-
cji wynosila 7 — 8.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1, 2 lub 3, anamienny
tym, ze ekstrakcje prowadzi sie w kolum-

" nie z tarczami rotacyjnymi.

Stamicarbon N. V.

Zastepca: mgr inz. Adolf Tow:pik
rzecznik patentowy
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