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(54) Zplsob a zaifzent na vyrobu 8-kapryllaktamu

Vynélez ese tykd zpﬁsobﬁ a zaf{zen{ na vyrobu 8-kapryllaktamu z cyklooktanonoximu
za pouzitl kyseliny sirové jako pFesmykového &inidla p¥i teplotd 95 a# 105 °C, vyhod-
n¥§ 100 %c,

S rozvojem vyroby plastickych hmot v poslednfch letech stoupé_zéjem o vyuZit{ bu-~
tedienu, ziskaného z uhlovodtkové frakce pétrochemickych jednotek, pro vyrobu vy33ich
laktamd, Pozornost se soust¥eduje zv1l4ité ra 8-kapryllaktam jakoéto monomer vhodny pro
pfipravu vy&81ich kopolymerd, p¥{psdn& homopolymeru.

- Je zndmo n&kolik zpisobd piipravy 8-kapryllaktamu Beckmannovym pfgémykem cyklo-
oktanonoximu v kyselin& sfirové nebo v oleu. Podle jednoho ze znémych postupd (Ruzic-
ka L, a apolupracovnic1. Helv.Chim, Acta 16, 1323, 1933) je 8-kapryllaktam pflpraven
reakc{ s 80% kyselinou airovou. Vyt&Zky laktamu podle tohoto zpﬁsobu Jjsou v3ak po-

m&rn¥ nizké (85 a¥ 90%).

Daldf ze zplsobd (Repp G.: GB pat. 911 806, 1962) popisuje presmyk cyklooktano-
noximu v kyselin¥ sirové o rizné koncentraci (94 a% 99,8 %) pri teplotéilos a% 120 °c,
Uvedeny zplsob zahrnuje i pou¥it{ olea a mo¥nost provedeni pfesmyku kontinuelns, Vy&ssL
teplota a pfftomnost olea zplsobujf snfZent ~v3?t.\_éz.kﬁ nésledkem vzniku polymernfch slou-

genin,
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K zabréndnf vzniku t&chto nefddoucich produktd pouZfyd dal3f zplsob pr{pravy
8=-kapryllaktamu (Rapva., Schlichting O.: DE pat., 1 046 623, 1958) pfidavkg men&ftho
mno¥stvi n&kterych élkoholﬁ nebo afomatickych uhlovod{kd jako napi¥fklad methanolu ne-
bo benzenu. Nevihodou uvedenéholpostupu je nutnost odstranovénf t&chto sloudenin p¥i

zpracovédni ziskeného produktu.

Podle dal3iho zplsobu {Toyo Rayon Co.: BG pat. 900 801, 1962) je reakce provede-
na v pfftomnosti vZt3fho mnoZstvi rozpoustddla. K pYesmyku je viak tieba oleum.

. Uvedené nedostatky odstranuje podle vyndlezu zpiisob vyroby 8=kapryllaktamu z cy=-
klooktanonoximu za poufitf kyseliny sirové jako presmykového &inidla p¥i teplotd 95
aZ 10% °C; vyhodn& 100 °C a zalfzen{ k provddsn{ zplsobu,

Jeho podstata spolivd v tom, Ze se laktemsirov4 kyselina neutralisuje 26% vodnym

roztokem smoniaku za soufssné extrakce toluenem.

Podstata za¥izeni spolivd v tom, Ze seastdvd z aparatury pro proveden{ presmyku,
propojené s bankou (10), opat¥enou mfchadlem (13), do niZ jsou zavedeny vyvody z d&-
li%ek (11, 12). Reaktor, upraveny v aparatufe pro provedenf presmyku, je tvofen vdl-
covou néddobou, ke které je radidlnd pFipojena spirdlovit® stofend trubice, pPidem#

celek je vloZen do temperoveci l4zn¥,

Zékladnf U¥inek zpisobu podle vyndlezu spolivd v tom, %e umoZnuje kontinudlni
zpisob vyroby, pouZiv4 b&Zn& dostupnou‘96% kyselinu si?ovou a nevyZaduje zvldstnich
pf{sad nebo rozpoust&del. Reek¥ni produkt je‘zpracovén neutraliaaéi vodnym roztokem
smoniaku za éouéasné'extrakca toluenem., Timto zplsobem kontinudlni p¥fpravy se ziskd
8-kepryllaktam o vysoké &istotd v 96% vjt¥Zku., Konstrukce reaktoru podle vynalezeného
zaffzen{ umofnuje dokonalé doreagovéni reak¥nfch komponent p¥i teplot& 100 °C,

Zplsob a za¥fzen{ podle vyndlezu jedu bli¥e vysv&tleny p¥{klady provedenf a pPi-
pojenym vykresem, na n&mZ je zndzorn&no schematické zapojent zaf{zen{ k prové4déni
zplisobu.

P¥{klad 1.

28 g cyklooktanonoximu a 40 ml kyseliny sirové bylo pFidévéno kontinuelnd v pri-
bdhu 1 hodiny za stélého michdnf do reaktoru naplnéného 96% kyselinou sirovou & vyhfs-
tého na reakdnf teplotu 100 °C, Reakdnf sms vychdzejici{ z reaktoru byla kontinueln&
neutralisovéna 26% vodnym roztokem amonisku (500 ml/h.) a soudasn¥ extrahovina tolue-
nem (400 ml/h.) za intensivnfho michéni a chlazeni. Reakéni produkt byl kontinuelné&
Jjimén do d¥lilky, kde byla odd&lena toluenové vrstva obsshujfci prevédZnou &dst roz-
pudt&ného laktamu, od vodné vrstvy. Toluenovy }oztok byl vysuZen siranem hofefnatym,
prefiltrovdn a odparen do sucha za vakua., Surovy produkt byl Zi3t¥n krystalisac{ z ben-
zenu. Bylo ziskdno 25,4 g 8-kapryllaktsmu. Extrakci vodné vratvy toluenem byly ziskénq
dalsL 1,4 g produktu. Celkovy vyt&Ziek 8-kapryllaktamu odpovidal 96% theorie.



pﬁklad' 2.

Bylo pou¥ito eteaného zafizenf a stejnfch hmotnostnich mno#stvi jako v pfikladu 1.
Pfi reakdnf teplot& 95 °C bylo dosaZeno vytidzku odpovidaaicimu 93 % theorie.

Zafizeni sestdvd ze dvou ddstf. Prvnf &4st Jje tvofena aparaturou 4 pro provedeni
pFesmyku, na kterou navazuje druhd &4st B pro zpracovéni reakintho produktu,

Reaktor 1 je tvoren vélcovou nédobou, k jeji% spodnt ééstl Je radiglnd ptipojena
8pirdlovit® stodend sklen¥nd trubice o délce 2 m. Reaktor 1 Je opat¥en sklendnym mf-
chadlem 2 a umfetdn v olejové 14zni 3 vyh¥i{vané ponornym vafléem.4. Olejovd l4zen 3
je michdna kovovym michadlem 5 a opatiena teplomérem 6

N Reakéni sloZky, to je cyklo=-
oktanonoxmm a kyeelina sirovd jsou souéasné prikapdvény do reaktoru 1 z d&lidek I, 8.
Cyklooktanonoxlm je v délidee 8 zah¥{vén 1nfralampou g.

Druhd &4st B, urdeng pro zpracovéni reak¥nich produktd, je tvobena bahkou 10 s
dlouhym hrdlem, do které se p¥ivdd! reakinf smés po provedent presmyku., Soudasné je
z daléi d&li¥ky 11 zasshujfc{ svym koncem ke dnu banky 10 pfikapévén vodny roztok smo--
niaku az druhé d&lidky 12, zasshujfc{ do stiedu barnky 10, toluen za intensivnfho
m{ chén{ michadlem 13 a chlazenf ve vodnf 14zhi protékajfci vodou. Reakén{ produkty od-
chédzej{ trubicf umfstdnou v hornf ééstl hrdla banky 10 do poslednf d¥1idky 1 13, kde .'

dochézf k rozd¥lenf vodné a toluenové vrstvy,
PREDMET VYNALEZU

1. Zplisob vyroby 8-kapryllaktemu z cyklooktanonoximu za pouZitf kyseliny sirové jako
pfesmykového ¥inidla pi teplot® 95 a% 105 °C s vyhodou 100 °C vyznalujict se tim,
%e se lektemsfrovd kyselina neutralisuje 26% v°dnym roztokem amoniaku za sou¥asné

extrakce toluenem.

‘2, Za¥*izenf k provéd&ni zpisobu podle bodu 1 vyznalend tim, Ze sestdvd z aparatury (A)
‘pro provedent pfesmyku, propojené s banky (10), opat¥enou mfchadlem (13), do nt%
Jjsou zavedeny vyvody z d¥liZek (11, 12).

3. Zafizenf podle bodu 2 vyznafené tim, Ze reakior (1) v aparatufe (A) pro provedent
piesmyku‘je tvo¥en védlcovou néddobou, ke které je radidlng pP¥ipojens spirdlovitd
_8tofend trubice, p¥ifems celek je vloZen do temperovac{ 14zné,
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