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Sposób wydzielania E-kaprolaktamu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wydzielania
^-kaprolaktamu z mieszaniny zawierającej sole
kwasów mineralnych i organicznych, wielkocząs¬
teczkowe produkty polimeryzacji, produkty rozkła¬
du i smoły, szczególnie z mieszaniny uzyskanej ja¬
ko pozostałość po destylacji kaprolaktamu.

Stan techniki. W technologii wytwarzania i oczy¬
szczania kaprolaktamu głównym źródłem odpadów
są destylacje wstępne lub końcowe, połączone za¬
zwyczaj z wprowadzaniem do kaprolaktamu nie¬
wielkich ilości różnych dodatków, szczególnie moc¬
nych zasad jak na przykład ługu sodowego, zada¬
niem których jest podwyższenie jakości oddestylo¬
wanego kaprolaktamu. W rezultacie tych operacji
jako ciecz wyczerpaną uzyskuje się wieloskładni¬
kowe mieszaniny, zawierające 15—45% kaprolak¬
tamu obok różnorodnych soli kwasów mineralnych
i organicznych, wielkocząsteczkowych produktów
polimeryzacji, produktów rozkładu i smół.

Wysokie koszty wytwarzania kaprolaktamu i rów¬
nocześnie widlkotonażowa produkcja tego monome¬
ru to zasadnicze czynniki ekonomiczne poszukiwa¬
nia różnorodnych sposobów regeneracji i zagospo¬
darowywania takich odpadów, nawet jeśli zawar¬
tość w nich kaprolaktamu jest bardzo niska.

Znane w technice sposoby rozwiązania tego za¬
gadnienia polegają na sporządzaniu z pozostałości
podestylacyjnych roztworu wodnego, który następ¬
nie kontaktuje się z roztworem siarczanu amono¬
wego, doprowadza mieszaninę do odczynu kwaśne-
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go i oddziela warstwę górną w celu ponownej des¬
tylacji (opis patentowy polski nr 47773) lub ekstra¬
huje się rozpuszczalnikiem nie mieszającym się
z wodą i destyluje (opis patentowy NRD nr 79494).

W innym rozwiązaniu wodny roztwór pozosta¬
łości oczyszcza się przy pomocy zasadowych i kwa¬
sowych wymieniaczy jonowych, a następnie przera¬
bia w talki sam sposób, w jaki otrzymuje się po¬
zostałości podestylacyjne (opis patentowy RFN
nr 1171435). W jeszcze innym sposobie wodny roz¬
twór pozostałości podestylacyjnych dodaje się do
neutralizowanej mieszaniny otrzymanej z przegru¬
powania oksymu cykloheksanonu za pomocą kwa¬
su siarkowego lufb oleum (świadectwo autorskie
ZSRR nr 213031).

Wspólną wadą wszystkich procesów jest sporzą¬
dzanie z pozostałości podestylacyjnych, roztworu
wodnego, w którym stężenie soli kwasów mineral¬
nych i organicznych oraz innych zanieczyszczeń
przewyższa stężenie kaprolaktamu. Z kolei podczas
łączenia tego roztworu z roztworami kaprolaktamu
lub siarczanu amonowego znaczna większość sub¬
stancji zanieczyszczających powraca do obiegu

d kumulując się zaniża stopniowo jakość wytwa¬
rzanego kaprolaktamu bądź siarczanu amonowego.
Po ekstrakcji lulb jonitowym oczyszczaniu roztworu
pozostałości podestylacyjnych otrzymuje się bardzo
duże objętości rafinatu bądź roztworów po regene¬
racji jonitów, które stanowią bardzo kłopotliwy
i trudny do oczyszczania ładunek ścieków. Jeszcze
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inną wadą rozwiązań znanych w technice jest to,
że w rezultacie zakwaszania roztworu pozostałości
podestylacyjnych wydzielają się zwykle w znacz¬
nych ilościach koloidalne zanieczyszczenia, co zna¬
cznie komplikuje proces ekstrakcji poprzez tworze¬
nie się międzywarstw z zawiesiną, względnie unie¬
możliwia proces oczyszczania jonitowego poprzez
zabijanie i nieodwracalne blokowanie złóż jonito¬
wych.

Istota wynalazku. Celem niniejszego wynalazku
jest uniknięcie omówionych wyżej niedogodności,
a zadaniem sposób wydzielania kaprolaktamu eli¬
minująca konieczność wstępnego rozpuszczania po¬
zostałości podestylacyjnych.

W wyniku przeprowadzonych badań stwierdzo-
i)P#*mb#ź£dianie to rozwiązuje się przez przepuszcza-
»łe^ p^rzegrzanej pary wodnej przez stopione pozo¬
stałości podestylacyjne ogrzane do temperatury po¬
wyżej temperatury wrzenia kaprolaktamu w zakre¬
sie ciśnień zbliżonych do atmosferycznego. Zgodnie
z wynalazkiem stopioną mieszaninę kaprolaktamu
soli kwasów mineralnych i organicznych, wielko¬
cząsteczkowych produktów polimeryzacji, produk¬
tów rozkładu i smół, szczególnie mieszaninę uzys¬
kaną po oddestylowaniu kaprolaktamu, umieszczo¬
ną w kotle destylacyjnym nagrzewa się do tempe¬
ratury wyższej od temperatury wrzenia kaprolak¬
tamu, korzystnie 250°C do 350°C przy ciśnieniu 0,9
do 6 ata, korzystniej 1,0 do 3^0 ata, przepuszczając
przez nią parę wodną przegrzaną do temperatury
300°C do 550°C, korzystniej 350°C do 500°C i ewen¬
tualnie stosując dodatkowo ogrzewanie przepono¬
we. Wytworzoną w kotle mieszaninę pary wodnej
i kaprolaktamu kieruje się do wielostopniowego
układu kondensacyjnego, korzystnie do dwu lub
trójstopniowego układu kondensacyjnego, przy
czym z pierwszego i ewentualnie z dalszych stopni
odbiera się kaprolaktam lub jego stężony roztwór
wodny, który przerabia się dalej i oczyszcza w zna¬
ny sposób, natomiast w ostatnim stopniu konden¬
sacyjnym wykrapla się nadmiar pary wodnej.

Wytworzoną w kotle mieszaninę pary wodnej
i kaprolaktamu można również skierować do ukła¬
du kondensacyjnego poprzez układ wymiany ciepła,
w którym ciepłem wyprowadzanych par przegrze¬
wa się wstępnie parę wodną doprowadzoną do
kotła destylacyjnego.

Zalety wynalazku. Istotną zaletą wynalazku jest
możność wydzielania kaprolaktamu z mieszanin,
w których udział kaprolaktamu jest tak mały, że
odzyskiwanie go poprzez destylację, ekstrakcję lub
oczyszczanie jonitowe nie jest możliwe lufo jest
ekonomicznie nieopłacalne. Ponadto znaczną więk¬
szość zanieczyszczeń po wydzieleniu kaprolaktamu
wyprowadza się w postaci stopu krzepnącego
w normalnej temperaturze, który zależnie od udzia¬
łu substancji mineralnych może być spalany bądź
usuwany na hałdy. Kolejną zaletą jest otrzymy¬
wanie zatężonych i łatwych do oczyszczenia roz¬
tworów kaprolaktamu wytwarzanego znanymi me¬
todami.

Przykład. W kotle destylacyjnym ze stali
kwasoodpornej, zaopatrzonym w mieszadło i beł-
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kotkę umożliwiającą doprowadzanie, pary wodnej
pod lustro cieczy, umieszczono 100 kg stopionej
i uprzednio nagrzanej do temperatury 160°C, mie¬
szaniny o następującym składzie (w procentach

5 wagowych): kaprolaktam 21,0, kwas aminokapro-
nowy i jego polimery oraz sole sodowe łącznie 34,2,
produkty rozkładu, smoły i sdle nieorganiczne łącz¬
nie 43,8, otrzymanej jako pozostałość po destylacji
kaprolaktamu. Po uruchomieniu mieszadła przez

10 stop barbotowano parę wodną przegrzaną do tem¬
peratury 450°C—500°C, dozowaną w takiej ilości,
aby w kotle utrzymywało się nadciśnienie 0,5 at
oraz temperatura 310°C—320°C. Mieszanina pary
wodnej i kaprolaktamu wyprowadzana z kotła była

15 schładzana do temperatury 205°C—215°C w wy¬
mienniku ciepła, służącym do wstępnego nagrze¬
wania pary wodnej doprowadzanej do kotła, po
czym wstępowała do dwustopniowego układu kon¬
densacyjnego pracującego pod ciśnieniem atmosfe¬
rycznym, z którego po pierwszym stopniu odbie¬
rano kondensat zawierający przeciętnie około 85%
kaprolaktamu i 15% wody. Po skondensowaniu 30
litrów tego roztworu odłączono dopływ pary do
kotła destylacyjnego. Roztwór wydzielonego kapro¬
laktamu oczyszczono przez utlenianie zanieczysz-

2'5
czen wodnym roztworem nadmanganianu potaso¬
wego, a następnie w znany sposób wyodrębniono
22,3 kg kaprolaktamu, który po destylacji z dodat¬
kiem 0,5% wodorotlenku sodu posiadał następują¬
ce wskaźniki jakości: liczba manganowa — 15 000

30 sekund, ekstynkcja 50%-owego roztworu przy
290 nm — 0,05B lotne zasady 0,5 milirównoważni-
ka/kg.

35 Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wydzielania £-kaprolaktamu z miesza¬
niny zawierającej sole kwasów mineralnych i Or¬
ganicznych, wielkocząsteczkowe produkty polime-

40 ryzacji, produkty rozkładu i smoły, szczególnie
z mieszaniny otrzymanej jako pozostałość po des¬
tylacji kaprolaktamu, znamienny tym, że stopioną
mieszaninę umieszczoną w kotle destylacyjnym na¬
grzewa się do temperatury wyższej od temperatury

45 wrzenia kaprolaktamu przepuszczając przez nią
przegrzaną parę wodną, a wytworzoną w kotle
mieszaninę pary wodnej i kaprolaktamu kieruje się
do układu kondensacyjnego, skąd odbiera się wy¬
dzielony kaprolaktam lulb jego stężony roztwór

50 wodny, który przerabia się dalej i oczyszcza w zna¬
ny sposób.

2. Sposób według zastrz.- 1, znamienny tym, że
55 mieszaninę umieszczoną w kotle nagrzewa się do

temperatury 250°C do 350°C przy ciśnieniu 0,9 do
6,0 ata, korzystniej 1 do 3 ata, przepuszczając przez
nią parę wodną przegrzaną do temperatury 300°C
do 550°C, korzystniej 350°C do 500°C i ewentualnie

60 stosując dodatkowo ogrzewanie przeponowe.

3. Sposób według zastrz. 2, znamienny tym, że
wytworzoną w kotle mieszaninę pary wodnej i ka-

65 prolaktamu kieru»je się do układu kondensacyjnego
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poprzez układ wymiany ciepła, w którym ciepłem
wyprowadzanych par przegrzewa się wstępnie pa¬
rę wodną doprowadzaną do kotła destylacyjnego.

4. Sposób według zastrz. 3, znamienny tym, że
wytworzoną mieszaninę pary wodnej i kaprolakta- 5
mu wprowadza się do wielostopniowego układu

6

kondensacyjnego, korzystnie do dwu lub trójstop¬
niowego układu kondensacyjnego, przy czym
z pierwszego i ewentualnie z dalszych stopni od¬
biera się fcaprolaktam lub jego stężony roztwór
wodny, natomiast w ostatnim stopniu wykrapla się
nadmiar pary wodnej.
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