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Sposéb otrzymywania keprolakiamu przez przegrupowanie oksymu
~ cykloheksanonuv za pomocq kwasu siarkowego
. Udzielono patentu z mocg od dnia 29 listopada 1947 r.

Przy przemyslowym wytwarzaniu kaprolaktamu
z oksymu cykloheksanonu jako czynnik przegrupo-
wujacy stosuje si¢ zwykle kwas siarkowy, przy
czym znane sposoby przegrupowywania polegaja
na dodawaniu oksymu cykloheksanonu do stgzo-
nego kwasu siarkowego w temperaturze 90—130°C.

Takie sposoby przegrupowywania posiadaja
jednak wady polegajace na- tym, ze nie daja cal-
kowitej pewno$ci przegrupowania i zupeinego bez-
pieczefistwa pracy. Przy stosowaniu bowiem tych
sposobow wystepuje czgsto opdinienie przegrupo-
wania, powodujace gwattowny rozklad masy rea-
gujgcej, ponadto za$ przy wysokiej temperaturze
reakcji wobec duzych iloSci wydzielanego ciepta
zachodzg miejscowe przegrzania, co. wywoluje czg-
$ciowy rozklad oksymu cykloheksanonu, a przez
to zmniejszenie wydajno$ci oraz zanieczyszczenie
kaprolaktamu ubocznymi produktami reakcji.

" Sposéb wedlug wynalazku usuwa te niedogod-
nosci i pozwala na przemyslowe wytwarzanie ka-
prolaktamu z 90%-owg wydajnoscia w nizszej tem-
peraturze reakcji (30—65°C).

Wedlug wynalazku do reaktora wlewa si¢ np.
98 kg (1 kg mol) bezwodnego kwasu siarkowego,

dosypuje 150 kg (1,333 kg mol) suchego lub wil-
gotnego (0 — .0,5% wilgoci) sproszkowanego lub
stopionego “oksymu cykloheksanonu i réwnocze$nie
dolewa 98 kg oleum o zawartoSci okolo 20°%SOs.
Oksym i oleum dawkuje sie tak, aby w czasie do-
dawania catkowitej ilosci oleum wsypaé 9/10
(135 kg) ilosci oksymu. Po dodaniu oleum do
reaktora dodaje si¢ réwniez stopniowo pozostalg
ilosé oksymu cykloheksanonu (15 kg). Podczas do-
lewania oleum i dosypywania oksymu cykloheksa- |
nonu mieszaning reagujgca miesza si¢ energicznie
utrzymujac temperatur¢ masy reagujacej w grani-
cach 30—65°C. Po wsypaniu calej iloSci oksymu
mase reagujgca miesza si¢ jeszcze w ciggu okolo
| godziny w temperaturze okolo 65°C, az do zani-
ku oksymu cykloheksanonu.

Nastepnie mase reakcyjng przenosi si¢ do wigk-
szego zbiornika, gdzie zobojetnia si¢ ja tugiem
sodowym do pH okolo 4 w warunkach powoduja-
cych wysolenie kaprolaktamu z roztworu,

Po niecatkowitym zobojetnieniu (pH okolo 4)
zawarto$¢ zbiornika rozdziela sig na dwie warstwy,
z ktérych gérna zawiera kaprolaktam i wode (oko-
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fo 40% wody) oraz niewielkg ilo$¢ siarczanu. sodo-
wego. Oddzielong gérng warstwe zobojetnia sig¢ do
pH = 7, saczy, odparownje pod zmniejszonym ci-
$nieniem a nastgpnie destyluje kaprolaktam row-
niez pod zmniejszonym ci$nieniem (5—10 mm Hg).

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania kaprolaktamu, znamien-
ny tym, ze suchy albo wilgotny, sproszkowany lub
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stopiony oksym cyklolieksanonu dodaje si¢ w tem-
peraturze 30—65°C do bezwodnego kwasu siarko-
wego przy jednoczesnym dodawaniu oleum o za-
warto$ci okoto 209 SOs.
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