CS 270695 Bl

s POPIS VYNALEZU

REPUBLIKA

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENI

270 695

()

- (13)  B1
4
(21) vpv 9227-87.E (51) ot CL
(22) Prihlaseno 15 12 87 C o7 D 201/o4
FEDERALNI URAD (40) Zvefejnéno 13 12 89
PRO VYNALEZY (45) Vydino 04 06 91
(75) Autoer vynilezu PEREIN JAN ing., PRAHA
(54) Zpusob dvoustupXové exlrakce kaprolaktamu

(57) ReSeni se tyka zplsobu dvoustuplové
extrakce ve vyrobé& kaprolaktamu, Teplotn{ G-
pravou polédrnfho a nepoldrniho rozpoustédla
pied vstupem do extraktord se zvy3uje GEinnost
procesu, pri€emZ k sdileni tepla dochézf{ mezi
surovinami a polotovary vyrobniho procesu. Po-
1arnl rozpoustddlo se pfed vstupem do druhého
extrak&nfho stupn& ochladi na teplotu 2 aZ

20 °C a nepoldrni rozpoustédio se pied vstu-
pem do prvniho extrakéniho stupn& zahreje na
teplotu 20 aZ 4o ©OC.
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Vynélez se tykd zplsobu dvoustupXové extrakce ve vyrob& kaprolaktamu,

Ve vyrobd® kaprolaklamu (KL) lieckmannovym zplsobem se k separaci kaprolaklamu ze suro-
vého laktamového oleje pouZiva dvoustupXovéd kapalinovd extrakce, V prvém stupni se surovy lak-
tamovy olej podrobuje proliproudé extrakci v nepoldrnim rozpougiédle, a to nejlastéji trichloretylenu
nebo toluenu, Z prvého stupnd odpadé rafindl obsahujlcf prevdZné poldrnf sloudeniny a trichloretyle-
novy nebo toluenovy extrakt, ktery se vede do druhého extrak&niho stupn& k protiproudé extrakci
technologickou vodou, Z druhého extrak&nfho stupn& vystupuje vodny extrakt k daliimu technolo-
gickému zpracovdn( a trichloretylenovy nebo toluenovy ralindt, klery recykluje do prvého extrakl-
nfho stupné&, Tento trichloretylenovy rafindt se zpravidla regeneruje, a to obvykle z 30 aZ 60 %

hmot., vztaZeno k ndstfiku trichloretylenu do prvého extraknifho stupné.

Vstupn{ surovy laklamovy olej vyslupuje z Useku neutralizace smé&s( nizkoprocentntho olea a

surového kaprolaktamu a dosahuje teploty 4o aZ 7o °c.

K extrakci se zpravidla pouZfvaji vibra&ni, pulsalni, rotaini a asymelrické rotan( protiprou-
dé extraklory. V prvém stupni se zpravidla disperguje surovy laktamovy olej, extrakt tvori spojitou

{&zi. V druhém stupni se zpravidla disperguje triextrakt, spojitou faz{ je vodny extrakt kaprolaktamu,

Koncentrace jednollivych extraktd Je kompromisem mezi dosahovanou U&innoslf procesu a dal-
&fmi poZadavky v nésledné vyrobni operaci. Pokud je néslednou operacl odvodXovan! odpaFovénim,
je vyhodné pracovat s vysokou koncentraci vodného extrakiu, &fmZ se sniZujf ndklady na energii,
Na druhé strané je viak tfeba dodrZel tinosné koncentrace kaprolaktamu v odpadajicim trichlorety-
lenovém rafindlu, nebol rozhoduji Zasteind o Ginnosti prvniho extrak&niho stupn& a o ztrdtdch v
regeneraci rozpoustédla, Z hlediska koncentra&nich profild a G&innosti lze nalézt vypodtem optimum
a lsek Fldit volenymi pritoky fdz{, Dosa¥end vyt&Znost procesu viak piredeviim zAle¥! na konstruk-
ci extrakloru a v névaznosti na zddrZi dispergované (dze v extrakloru. Dispergace a koagulace o-
viiviuje vylt&Zek, ale i unos dispergované fdze z extraktord kontinuelni (4zf, coZ nep¥lzniv& ovliv-
Ruje vykon extraktoru a kvalitu vystupujicich proudd. Dispergaci i fAzové rovnovéhy oviiviuje mi-
mo jiné i pracovnl teplota, kterd odpovidé teploté vstupnich proudl, V extraktorech dochéz! k pii-
mému sdilen{l tepla mezi jednollivymi fdzemi, K vodné extrakci se nejlastdji pouZivd demineralizo-
vanéd voda, parni kondenzét, brydové kondenzdly z odvodifovanf vodného extraktu, technologické
voda nebo jejich kombinace. Teplota téchto vod zpravidla dosahuje leploty vys3f ne# 20 °c. Tep-
lota trichloretylenu by neméla preséhnout 4o °C vzhledem k vysoké t&kavosti a narkotickym G&in-
kGm, Obecn& lze Flci, e G&innost prvého extrakinfho stupn& se zlepiuje se zvyBujici se teplotou,
uinnost druhého stupné, jak bylo nynf zji¥tdno, se zlep2uje se sniZujic[ se teplolou, Vzhledem k

piimé névaznosti obou stupAd jsou poZadavky na teplotn{ reZim obou extrakinich stupX& v rozporu.

Vyfe uvedeny nedostatek odstraXuje zpasob provdd&n{ dvoustupMové extrakce kaprolaktamu
v protiproudych extraktorech se vzdjemn& nemfisitelnymi fdzemi, spollvajfci v tom, %e se vstupujlcf

vodné fdze do druhého stupné& zchlad{ odpafovadnim NH, na teplotu 2 aZ 2o °C a nasti¥ikované ne-

3
poldrni rozpoudt&dlo do prvého stupné extrakce se piedehieje na 20 a% 4o °c vystupujfcfm ex-

traktem z prvého extrakénfho slupné,

Timto se dosdhne optiméinfho teplotnfho protilu v extraklorech, coZ umoZfuje zvydit Ginnost
extrakce pfi soulasném zvy3enl koncentrace vodného extraktu a snifenf Unosu dispergované (4ze,
a to zejména prvého extrakéniho stupn& K zlepSeni podminek extrakce dochézl predeviim v zéné

s nizkou koncentrac{ kaprolaktamu v trichloretylenu.
Na vykresu je zndzornéno reseni podle vynédlezu,

Polarnf rozpoustédlo A se vede do vyparnfku &pavku 2, kde se ochlazuje odpaFovanim ka-
palného Zpavku a vstupuje do spodku vibra&nfho extrakloru druhého stupn& 3, Surovy laktamovy
olej E je Zerpén Zerpadlem 12 do spodku vibra&nl kolony prvného stupn& 5. Trichloretylen B ze
zésobniku 6 je Zerpén Zerpadlem 11 do vymdnfku 4 a déle do hlavy extraktoru 5. Ve vymé&niku &
se predehifvd trichloretylenovym extiraktem C, klery vystupule z paty vibra&nfho extraktoru prvného

slupné 5 a je nasifikovan Zerpadlem 1o do hlavy extraktoru druhého stupné 3. PoZadované teplota
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trichloretylenu 11 je regulovéna regulalnfm orgdnem 9, ktery je k vymdnfku 4 zafazen v obchvalu,
Vystupujlci lrichloretylenovy rafindt D z paty kolony 3 odchézl oddé&len& do zésobnfku 6. 33 %

hmot, z celkového mnoistvi je regenerovano destilaci v regeneraci 7. Z hlavy extraktoru druhého
stupnd vystupuje vodny extrakt H, Klery je daéle veden do odvodXovénf. Z hlavy exiraktoru prvého
stupné odchézf vodny ralindt (H, klery se vede na biologickou ¢&istitku. Z regenerace 7 odchazf
regeneralni zbytky I na biologickou &istifku. Odpafeny &pavek G se spotfebuje v lechnologii vy~

roby KL.
a) pro srovnanf uvedeno slofenf nésltfikd a vystupnich proud& podle dosavadni technologie

Prvy extrakéni stuped

néstfik surového laktamového oleje & 3 t/h, 52 °c, 70 % KL
néstiik trichloretylenu = 8,7 t/h, 20 c‘C, 0,092 9 KL

Vibra&ni protiproudy extraklor Js 500 konstrukce UTZCHT Praha charaklerizovany provoznimi

parametry:
frekvence kmitd 110 ot/min
amplituda kmitd 2 mm

Vystupni proudy

trichloretylenovy extrakt £ 10,9 t/h, 42 °C, 19 ¢ KL
900 kg/h, 22 °C, 1,25 % KL

vodnf ralinat

Druhy extrak&ni stupefl

demineralizovand voda = 4 ooo kege/h, 20 °c
trichloretylenovy extrakt & 10,9 t/h, 42 °C, 19 % KU

Vibra&ni extraktor Js 500 konstrukce UTZCHT Praha charakterizovany provoznimi parametry:

frekvence kmitd 50 ot/min

amplituda kmitd 2 mm

Vystupnf{ proudy
vodny extrakt = 86,2 th, 39 °c, 34,3 % KL
trichloretylenovy rafint = 8,7 t/h, 20 °C, 0,130 % KL

Ztrdly KL rafindtem - 11,25 kg/h
Ztraty KL regeneraci - 3,30 kg/h

Spotfeba demineralizované vody - 4 ooo kg/h

Charakterizovdno zafazenim vyparnfku Epavku k ochlazovédn{ deminerallzované vody plocha 200 m2.

teplota odparovéni &pavku + 4 °¢ a zafazenim predehfivae trichloretylenu o plosSe 16 m2.

Prvy extrakini stupe®

vstupy @

surovy laktamovy olej - 3 th, 52 °C, 70 % KL
néstiik trichloretylenu — £,7 t/h, 3o °C, 0,072 KL

Extraktor charakterizovdn reZimem podle pfikladu 1,
vystupy :

rafin&t vodny - Yoo kgfh, 3o °C, 1,00 % KL
triextrakt - 10,9 th, 48 °C, 19 % KL

Druhy extrak&ni stuped

vstupy @

demineralizovand voda - pfed vyparnikem 2o °c

demineralizovand voda na vstupu do extraktoru - 3,88 t/h, 1o °C, O % KL
trichloretylenovy extrakt - 10,9 t/h, 38 °C, 19 % KL

Extraktor charaklerizovén reZimem podle pifkladu 1.
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vystupy :
vodny extrakt & 5,980 th, 32 °c, 351 % KL

trichloretylenovy ratinat = 8,7 t/h, 12 °C, 0,094 % KL

Ztrdty KL rafindlem vodnym - 9 kg/h

Zirdty KL regenerac! - 1,91 kg/h

Spolfeba demineralizované vody - 3 880 kg/h

Spotfeba chladu - 162 Ml/h )

PRXEDMET™T VYNALE 2ZU

1.

Zpisob dvoustupfové extrakce kaprolaktamu ze surového laktamového oleje s cirkulacf ne-
polérnfho rozpoultédla, vyznadeny tim, Ze se pouZité polarn{ rozpoustddlo pred vstupem do druhé-
ho extrak&niho stupn& wvychlad! na teplotu 2 aZ 20 °c a nepolérnf rozpoustédlo se pfed vstupem
do prvého extrak&niho stupn& predehfeje na teplotu 20 a% 40 °C.

2.

Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e chlazen{ polédrnfho rozpoustddla se provéd! nep¥imo

odpafovénim kapalného Epavku, pfifemZ se plynny &pavek déle spolfebuje ve vyrob& kaprolaktamu
a jeho meziproduktd.

3.

Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, e se nepoldrni rozpoudtddlo predehiivd v predifaze -

ném vyméniku, vyhodn& vystupujicim extraktem z prvého extrakZniho stupn,

1 vykres
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