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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodreb-
niania izomeru gamma z technicznego sze$cio-
chlorocykloheksanu.

Wynalazek ma na celu otrzymywanie izomeru
gamma szeSciochlorocykloheksanu o wysokiej
czystosci, przez oddzielanie go od towarzyszg-
cych mu w technicznym produkcie innych izo-
meréw sze$ciochlorocykloheksanu oraz od ubocz-
nych produktéw chlorowania benzenu. Obecnosé
tych substancji jest niepozgdana, bowiem stano-
wia one niepotrzebny balast, obnizajg aktyw-
nosé biologiczng gamma sze$ciochlorocyklohek-
sanu oraz warunkujg niemila, charakterystycz-
ng won produktu.

Dotychczasowe sposoby wyodrebnienia izome-
ru gamma sze$ciochlorocykloheksanu polegaja na
krystalizacji tego izomeru z roéznych rozpusz-
czalnikéw, wykorzystujac réznice rozpuszeczalno-
§ci skladnikéw technicznego produktu i zmiany

*) Wtasciciel patentu o$wiadczyl, ze wsp6l-
twércami wynalazku sg mgr inz. Jacek Gole-
biowski i mgr inz Jan Orlowski.

rozpuszezalnosci ze zmiang temperatury. Znane
sq takze sposoby polegajace na wykorzystaniu
réznicy postaci krystalicznych wypadajacych z
nasyconych roztworéw krysztaléw i zwigzane]j
z tym réznicy szybkosci sedymentacji tych Kkry-
sztaléw. Niektére znane metody wykorzystujg
ré6znice w szybko$ciach rozpuszczania i krysta-
lizacji skladnik6w technicznego szeSciochloro-
cykloheksanu.

Stosowane w produkcji sposoby pozwalajg na
otrzymywanie handlowego produktu o zawar-
tosci powyzej 909, gamma szeSciochlorocyklo-
heksanu przy wydajnosci procesu 50 — 85%,.

Przy stosowaniu znanych metod wyodrebnia-
nia izomeru gamma szeSciochlorocykloheksanu
uzyskanie produktu o wysokiej czystosci przy
mozliwie malych stratach izomeru gamma, po-
ciaga za sobg konieczno$é stosowania duze]
iloSci operacji i ewentualnego uzycia kilku roz-
puszczalnikéw, wysokie naklady inwestycyjne
na aparature oraz duzg pracochlonnos$é.

Sposéb wedlug wynalazku polega przede
wszystkim na usuwaniu z surowego produktu
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izomeru delta HCH oraz latwo rozpuszczalnych
" oleistych produktéw przez ekstrakcje uwodnio-
nym metanolem, a nast¢pnie na ekstrakeji izo-
meru gamma z pozostalo§ci po pierwszej eks-

trakejl i krystalizacji prowadzonej w takich wa- -

runkach, azeby z roztworu krystalizacyjnego wy-
padal czysty izomer gamma HCH. Warunki tych
proceséw sfa §cisle okreslone, wstepng ekstrakcje
prowadzi si¢ w niskiej temperaturze okolo 15°C,
mieszaning metanolu i wody (3 —25%, wody) u-
2yta w ilo§ci zaleznej od zawarto$ci substancji
latwo rozpuszczalnych w ekstrahowanym su-
rowcu mp. 50—300%, wagowych w stosunku do
Surowego broduktu. .

_* Otrzymang po ekstrakcji stalg pozostalosé trak-
tuje si¢ bezwodnym metanolem w temperaturze
bliskiej temperatury wrzenia metanolu. Do roz-
tworu metanolowego przechodzi izomer gamma
HCH iw niewlelkiej ilo$ci izomer alfa. Po oddzie-
leniu nasyconego roztworu od czeSci nierozpusz-
czonej, roztwér chlodzi sie z umiarkowang szyb-
koécia (1° na 5 minut do 3° na minute) do tem-
peratury nie nizszej od 30°C. Wypadajacy z roz-
tworu izomer gamma, zawierajacy niewielkie
iloSci zanieczyszczenn oddziela sie od roztworu,
ktéry moze byé wielokrotnie zawracany do eks-
trahowania nastepnych partii surowca, W tych
warunkach wyczerpany lug pokrystalizacyjny
ekstrahuje z surowca praktycznie jedynie izo-
mer gamma sze$ciochlorocykloheksanu.

Sposéb wedlug wynalazku umozliwia szybkie
i proste otrzymywanie izomeru gamma sze$cio-
chlorocykloheksanu o czystoéci wynoszacej po-
nad 80% przy wydajnosci 80 — 859/,

Przyklad. 1,5 tony drobnozmieionego tech-

nicznego szesciochlorocykloheksanu, zawierajg-
cego okolo 33%, izomeru gamma i 30%, substan-
cji latwiej rozpuszczalnych od tego izomeru
ekstrahuje sie w mieszalniku I w temperaturze
15°C przez 2 godziny 80%, alkoholem metylowym
w ilo$ci 1'{50 kg. Czesé¢ nierozpuszczong odsgcza
si¢, przemywajac 100 kg cystego metanolu, od-
ciek za$ kieruje do regeneracji metanolu.
' Otrzymuje sie 1000 kg substancji nierozpusz-
czonej, zawierajgcej okolo 429, izomeru gamma
szesciochlorocykloheksanu i 500 kg oleistej sub-
stancji po odparowaniu metanolu, zawierajgcej
okolo 75 kg izomeru gamma. . :

Surowiec po ekstrakeji traktuje sie 450 kg bez-
wodnego metanolu w temperaturze 60°C w mie-
szalniku II, z ktérego odprowadza sie roztwor
porcjami po okolo 100 1. Roztwér ten ozigbia si¢
w czasie 0,5 godz. do temperatury 45°C. Po od-

r

dzieleniu wykrystalizowanego z roztworu wyso-
koprocentowego izomeru gamma sze$ciochloro-
cykloheksanu (okolo 10 kg produktu o zawarto-
$ci ponad 90%, gamma HCH) odciek zawraca sie
do mieszalnika II dla nasycenia go w tempera-
turze 60°C izomerem gamma sze$ciochlorocyklo-
heksanp i powtarza si¢ krystalizacje. Proces kry-
stalizacji i krazenia odcieku pokrystalizacyjnego
powtarza sie wielokrotnie az do wyczerpania izo-
meru gamma sze§ciochlorocykloheksanu z surow-
ca po ekstrakcji znajdujgcego sie w mieszalni-
ku II

Nastepnie zawarto$§é mieszalnika II filtruje sie,
oddzielajgc cze§é nierozpuszczong od roztworu,
roztwoér ochladza sie do temperatury otoczenia.
Wypadajgce krysztaly, zawierajgce okolo 50%,
izomeru gamma w iloSci 100 kg, wprowadza sie
do nastepnej szarzy krystalizacji wraz z surow-
cem po ekstrakcji. Odciek po oddzieleniu krysz-
taléw, zawierajacy jeszcze okolo 20 kg izomeru
gamma, albo zostaje uzyty do procesu ekstrak-
cji, albo jest kierowany do regeneracji metanolu.
Nierozpuszczong pozostalo§¢é z mieszalnika w
iloSci okolo 400 kg przemywa sie metanolem, kt6-
ry nastepnie kieruje sie do procesu ekstrakcji
substancji latworozpuszczalnych z wyjSciowego
surowca.

Lacznie straty izomeru gamma szedciochloro-
cykloheksanu wynoszg 80—90 kg, co stanowi
16 —18%, w stosunku do iloici izomeru gamma
wprowadzanego do procesu. Na straty te sklada-
ja sie: straty izomeru gamma zawartego w od-
cieku z procesu ekstrakcji, straty izomeru gam-
ma w nierozpuszczonej pozostalo§ci po wylugo-
waniu izomeru gamma oraz straty produkcyjne
(mechaniczne) procesu. ' '

Zastrzezenia-patentowe

1. Spos6b wyodrebniania izomeru gamma z tech- -
nicznego  szeSciochlorocykloheksanu przez
ekstrakcje metanolem, znamienny tym, ze
surowiec poddaje sie ekstrakeji uwodnionym
metanolem o steZzeniu 75—97%, w celu od-
dzielenia latwiej rozpuszczalnych od izome-
ru gamma substancji, z nierozpuszczonej za$
pozostalo§ci wyplukuje sie izomer gamma
bezwodnym metanolem w temperaturze bli-
skiej wrzenia rozpuszczalnika, po czym z na-
syconego roztworu wykrystalizowuje sie wy-
sokiej czystoSci gamma szeSciochlorocyklo-
heksan przez powolne ochlodzenie roztworu
do temperatury nie nizszej od 30°C.



505. RSW ,,Prasa“, Kielce.

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

stosuje sie¢ uwodniony metanol w iloSci 50
do 300%, wagowych wyjSciowego surowca.

. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze surowiec po wyekstrahowaniu traktuje
sie metanolem w temperaturze powyzej
50°C, a nastepnie roztwér chlodZi sie np.
w czasie do 120 minut do temperatury po-
wyzej 30°C.

. Spos6éb wedlug zastrz. 1 —3, znamienny tym,
ze lugi pokrystalizacyjne czeSciowo lub cal-

kowicie zawraca sie do dalszej ekstrakeji
izomeru gamma.

. Sposéb wedlug zastrz. 1 —4, znamienny tym,

Ze proces prowadzi sie¢ w sposéb ciggly lub
pélciagly, uzupelniajgc wyplukiwany izomer
gamma pozostalo$ciag po ekstrakcji.
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