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(54) Zphsob krystalizace 6-kaprolaktamu z organickyeh rozpoustédel

1 2
Vynalez se tyka oboru vyroby 6-kaprolak-

tamu a Fe3i problém krystalizace 6-kapro-
laktamu z organickych rozpoustédel v Casti
odstrafiovani prebyteCnych krystalizaénich
jader z mate¢ného roztoku.

Podstatou vynédlezu je zphsob krystaliza-
‘ce B-kaprolaktamu z organickych rozpous-
tédel v neptetrZitém procesu za soufasného
plsobeni &pavku, v némZ ve dvou na sehe
navazujicich prostordch je v €asti syceni a
absorpce <pavku do nasyceného roztoku
nebo smé#ési krystalu 6-kaprolaktamu v or-
ganickém rozpou$tédle uvadén a rozpous-
tén Cpavek, pfifemZ uvoln&né rozpoustéci
teplo se vyuZiva v rozpousténi pfebytetnych
krystalovych jader, nateZ v Césti expanze
a odpafovani je za soudasného sniZeni tla-
ku a teploty uvoliiovdn a oddestilovan spo-
lu s organickym rozpouStédlem.
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PFfedmétem vyvnéyle_zu je zphsob krystali-

‘zace -6-kaprolaktamu -z organickych - roz-
poustédel s rozpoust&nim plebytetnych
" krystalovych jader plisobenim &pavku v ne-
pletrZitém procesu, v némZ ve dvou na se-
be navarzujicich prostordch je v &4sti syceni
a absorpce &pavku do nasyceného roztoku
nebo smési krystald 6-kaprolaktamu v or-
ganickém rozpou$t€dle uvaddén a rozpous-
tén Cpavek, nateZ v f4dsti expanze a odpa-
Fovédni je za sniZeni tlaku a teploty uvoliio-
van a oddestilovan spolu s organickym roz-
poustédlem. !

Krystalizace 6-kaprolaktamu 2z organiec-
kych rozpoustédel za soufasného piisobeni
a expanze ¢pavku byla popsdna napiiklad
v €s. AO 161 608 nebo v AO 161611, je tak-
téZ zndm postup pliscbeni a expanze &pav-
ku v nasycenych roztocich 6-kaprolaktamu
za soutasného oddestilovdni ¢asti rozpous-
t&dla p¥i teploté varu smési, at ji% ve vlast-
nim prostoru krystalizace, nebo ve vné&jSim
okruhu krystalizdtoru za 1felem zajisténi
dostatedného plesyceni cirkulujictho ma-
tedného roztoku. Otdzka regulace mnoZstvi
krystalizaZnich jader v pracovni smési bé-
hem nepfetrZitého procesu nebyla v3ak do-
sud dostateén& vyreSena, pfifemZ tvar a ve-
likost krystald mé zdsadni vliv na d&isticl
Gi¢innost postupu krystalizace 6-kaprolak-
tamu, zv1adté kdyZ se jednd o separaci ne-
gistot u krystalu s obsahem pFimési Fddové
10-4 % hmotnostnich.

Jsou sice zndmy postupy mechanického
oddé&lovéani, nebo rozpoudtdni prebytednych
krystalizadnich jader.vné&j¥im ohfevem, ten-
to zdsah v3ak vidy znamenéa znaénou kom-
plikaci postupu i zafizeni a je velmi obtiZné
ho zvlddnout s dostatednou Gfinnosti.

Nyni bylo nalezeno, Ze problém odstrafio-
vani piebytefnych krystalizaénich jader v
nepretrZitém procesu lze FeSit podle vyné-
lezu vyuZitim rozpoustéciho tepla &pavku
v pracovnim roztoku krystalizace oddéle-
nim prostoru syceni a absorpce ¢pavku od
prostoru expanze a oddestilovdvani rozpous-
t8dla.

Zplisobem podle vynédlezu, do nasyceného
roztoku 6-kaprolaktamu v organickém roz-
poustédle jako benzen, toluen nebo trichldr-
etylén s prfipadnym obsahem Kkrystald 6-
-kaprolaktamu se v prostoru absorpce ne-
pretrZité uvadi a absorbuje &pavek, naceZ
z navazujictho prostoru expanze a zahusto-
vani roztoku je smés par é¢pavku a rozpou$-
té8dla odvddéna k absorpci do vody a kon-
denzaci.

N&vaznost obou prostort je funkgén& nut-
no volit .tak, aby bylo omezeno vzajemné
promichdvani jejich obsahli a zajistén mezi
nimi tlakovy a teplotni spdd. V prostoru ab-
sorpce &pavku se rozpousté&cim teplem &pav-
ku ohteje pracovni roztok o 2 a# 10 °C, coZ
soutasné s vlivem zvySeni rozpustnosti 6-
-kaprolaktamu v pfitomnosti ¢pavku umoz-
Huje plynulé rozpoustdni krystalizatnich ja-
der v cirkulovaném matetném roztoku, za

4

optimdlnich podminek v kratkém &asovém
intervalu 5 aZ 10 minut. Na dobu potiebnou
k rozpu3téni krystalizaénich jader maéa vliv
pracovni tlak, ktery se muiZe pohybovat v
Sirokém rozmezi 20 aZ 800 kPa a mnoZstvi
absorbovaného &pavku b&Zn& v mezich 0,1
aZz 50 % vztaZeno na 6-kaprolaktam p¥iv4-
dény ke krystalizaci. Z prostoru absorpce
gpavku je pracovni roztok veden do prosto-
ru expanze a -oddestilovdni rozpoust&dla za
soutasného poklesu tlaku a poklesu teploty
roztoku, zaji§tovaného odpafovdnim &pavku
a rozpousStédla. Aby bylo dosaZeno G&innosti
postupu, je nutno pracovni tlaky v I4sti ex-
panze a odpafovani sniZit na hodnoty pod
100 kPa za ucdelem vytvoleni podminek do-
stateéného odvodu tepla v ¢asti expanze od-
pafovanim, jakoZ i sniZeni koncentrace pav-
ku v roztoku pro jeho recirkulaci, prifemZ?
rozdil tlaku mezi ob&ma prostory je vvhod-
né udrZovat na hodnoté vy3si neZ 20 kPa.

ZvySeni odvodu tepla ze smési lze v této
fazi postupu dosdhnout soufasnd oddestl-
lovanim &&sti rozpousSt&dla varem zndmym
postupem. ‘

P¥i poZadavku rozpu$téni krystalizaénich
jader v celém mnoZstvi cirkulovaného ma-
tetného roztoku lze pak prostor expanze a
addestilovani rozpoustédla spojit funk&éné s
prostorem tvorby a rastu krystald. Z hledis-
ka ovlddani postupu krystalizace se vSak
jevi vfhodn8js1 oddé&leny okruh rozpoudténi
krystalizadnich jader a pfiprava presycené-
ho roztoku 6-kaprolaktamu v organickém
rozpoustédle, ktery je pak nésledn& uvadén
do prostoru tvorby a rdastu krystald.

Postupu nemfiZe byt na zédvadu, kdyZ &pa-
vek je ddvkovén v pFebytku a jeho dést ja-
ko nosny plyn prochézi prostorem absorp-
ce I expanze a zajiStuje jenom pFisluSnou
miru odpateni rozpoustédla.

Vyhody postupu podle vyndlezu spodiva-
ji v technologickém vyuZiti jiZ p¥ivad&ného
Cpavku a vyuZiti zaf¥izeni, takZe do procesu
nevstupuje novd komponenta a neni nutno
stavét piidavné zafizeni. Hlavn! vyhodou
viak je, Ze bez naroku na energie lze do-
sdhnout uplného odstran&ni prebytednych
krystalizaCnich jader nezdvisle na velikosti
cirkulace pracovniho roztoku, ktery bé&Zné
dosahuje aZ stondscbku produkce krystall
a navic rozpoust&ci teplo ¢pavku po uvolng-
ni tlaku a po expanzi ¢pavku se ziskd opét
jako vyparné teplo a vyuZije k chlazeni pra-
covniho roztoku, pfidemZ postup je G€inny
v Sirokém rozmezi teplot od —20 do. 60°C.
Vysledkem téinnosti postupu pak je moZnost
dosaZeni pravidelného a kontrolovatelného
ristu krystali poZadované velikosti i pfi re-
lativng vysokych vykonech zafizeni nepfe-
trZitého procesu.

Pfiklad 1

Do cirkulujiciho matefného roztoku krys-
talizace 6-kaprolaktamu v trichloretylénu s
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ob'sahem unéaSenych krystalizaénich jader
byl v ¢éasti syceni a absorpce uvddén Cpavek
za pracovniho tlaku 200 kPa a 20 °C v mnoz-
stvi 1,2 % hmotnostniho. Po nasyceni roz-
toku Cpavkem a stoupnuti teploty na 26°C
v dasové prodlevé 10 minut, byl roztok bez
ohsahu krystalizadnich jader uveden do Cés-
ti expanze a odpafovdni, kde za tlaku 6 kPa
a teploté 18 °C byl &pavek spolu s fasti roz-
poustédla oddestilovan. Po pfevedeni roz-
toku do prostoru krystalizace byl ziskan
krystalicky produkt, jehoZ podil krystald
v&tsich neZ 1 mm ¢inil 96 9% hmotnostnich.
Na jinak stejném zafizeni bez rozdé&leni £as-
ti absorpce a expanze ¢pavku byl podil krys-
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tall nad 1 mm mendi ne? 40 % hmotnost-
nich.

Priklad 2

Postupem podle prikiadu 1 s tim rozdi-
lem, Ze prostor expanze a odpatovani byl
soudasné vyuzit k tvorb& a rhstu krystald,
byl ziskan krystalicky produkt, jehoZ podil
krystaldt vétsi ne 1 mm ¢&inil 82 % hmot-
nostnich, zatimco za jinak stejnych podmi-
nek bez rozdéleni ¢asti absorpce a expanze
¢pavku byl podil krystali nad 1 mm mensi
neZ 20 % hmotnostnich.

oREDMET VYNALEZU

Zpisob krystalizace 8-kaprolaktamu z or-
ganickych rozpouité&del jako benzen, toluen
nebo trichléretylén s rozpou$ténim pFeby-
te¢nych krystalovych jader v nepfetrZitém
procesu v rozmezi teplot —20 aZ 60°C za
soudasného plisobeni ¢pavku v mnoZstvi 0,1
aZ 50 % hmotnostnich na piivad&ny 6-kap-
rolaktam ke krystalizaci a v rozmezi tlaki
100 Pa aZ 800 kPa vyznadeny tim, Ze ve dvou
na sebe navazujicich prostordch, v ¢asti sy-
ceni a absorpce, je do nasyceného roztoku

g-kaprolaktamu v organickém rozpoustédle
nebo do smeési krystald 6-kaprolaktamu a
organického rozpoudtédla uvadén a roz-
poustén &pavek, pFifemZ uvolnéné rozpous-
t&ci teplo se vyuZivd k rozpousténi krystalo-
vych jader v roztoku obsaZenjych, nateZ po
pievedeni roztoku do ¢éasti expanze a od-
pafovéni je za soucasného sniZeni tlaku &pa-
vek uvolitovan a odvadén spolu s parami
organického rozpoustédla.
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