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Sposéb otr: ,mywania a-amino-e-kaprolaktamu

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania a-amino-e-kaprolaktamu.

Z polskiego patentu nr 132 717 znany jest sposOb otrzymywania a-amino-ekaprolaktamu,
polegajacy na reakcji przegrupowania Beckmanna oksymu 2-aminocykloheksanonu w §rodowisku
kwasu siarkowego, a nastgpnie rozpuszczeniu mieszaniny poreakcyjnej w bezwodnym etanolu lub
metanolu, zoboj¢tnieniu otrzymanego roztworu gazowym amoniakiem, oddzieleniu wytraconego
siarczanu amonu, odparowaniu alkoholu oraz krystalizacji otrzymanego w ten sposob osadu z
zakwaszonej chlorowodorem mieszaniny rozpuszczalnikéw protonowych i aprotonowych,
korzystnie z zakwaszonej chlorowodorem mieszaniny woda-etanol -aceton o stosunku objetoécio-
wym skladnikéw 2:2,5:2,5 lub z nasyconego chiorowodorem etanolu.

Spos6b wedlug wynalazku charakteryzuje si¢ tym, Ze mieszaning po reakcji przegrupowania
Beckmanna rozpuszcza si¢ w etanolu, metanolu, mieszaninie etanolu i metanolu lub mieszaninie
jednego z tych alkoholi z chlorowanym wgglowodorem, zawierajacym 1-2 atoméw wegla i 2-6
atomoéw chloru, a po zoboj¢tnieniu otrzymanego roztworu gazowym amoniakiem i oddzieleniu
wytraconego siarczanu amonu, nasyca si¢ roztwor suchym, gazowym chlorowodorem, a wytra-
cony chlorowodorek a-amino-e-kaprolaktamu odsacza si¢ i suszy w temperaturze pokojowe;j.

W sposobie wedlug wynalazku wyeliminowano operacj¢ zat¢zenia roztworu kaprolaktamu
oraz operacj¢ jego krystalizacji, co znacznie skraca i upraszcza proces jego otrzymywania. Nadto
wyeliminowanie tych dwéch operacji zezwala na znaczne oszczgdno$ci energetyczne i zmniejszenie
zuzycia drogich rozpuszczalnikéw. Sposob wedtug wynalazku ilustruja blizej nizej podane przy-
klady nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktad I. Do mieszaniny poreakcyjnej otrzymanej w wyniku przegrupowania Beck-
manna oksymu 2-aminocykloheksanonu w §rodowisku kwasu siarkowego, zawierajacej 12,8 g (0,1
mola) a-amino-e-kaprolaktamu i 39,4 g (0,4 mola) kwasu siarkowego wkroplono powoli, w trakcie
energicznego mieszania, 200 ml bezwodnego etanolu utrzymujac podczas wkraplania temperature
278 K. Kontynuujac mieszanie i utrzymujac temperatur¢ mieszaniny 278 K zobojetniono ja gazo-
wym amoniakiem. Wytracong sé6l odsaczono i przemyto 2 porcjami po S0 ml bezwodnego etanolu.
Roztwory po przemyciu dodano do przesaczu i otrzymany roztwér nasycono suchym, gazowym
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chlorowodorem utrzymujac temperaturg 278 K. Wytracony chlorowodorek a-amino-e
kaprolaktamu odsaczono i wysuszono na powietrzu. Otrzymano 16,01 g chlorowodorku a-amino-
e-kaprolaktamu o temperaturze topnienia 563-564 K (rozkiad), co stanowito 97,3% wydajnosci
teoretycznej.

Przyktad II. Mieszaning poreakcyjng otrzymang w wyniku przegrupowania Beckmanna
oksymu 2-aminocykloheksanonu w srodowisku kwasu siarkowego, zawierajaca 12,8 g (0,1 mola)
a-amino-e-kaprolaktamu i 39,4g (0,4 mola) kwasu siarkowego, wkroplono powoli, w trakcie
energicznego mieszania, do mieszaniny 170 ml metanolu i 30 ml tréjchloroetylenu utrzymujac
podczas wkraplania temperaturg 278 K. Dalej postgpowano jak w przyktadzie I. Otrzymano 12,3 g
chlorowodorku a-amino-ekaprolaktamu o temperaturze topnienia 563-564 K (rozklad), co stano-
wito 74,8% wydajnosci teoretyczne;j.

Przyktad III. Mieszaning poreakcyjng otrzymang w wyniku przegrupowania Beckmanna
oksymu 2-aminocykloheksanonu w srodowisku kwasu siarkowego, zawierajaca 12,8 g (0,1 mola)
a-amino-e-kaprolaktamu i 39,4¢g (0,4 mola) kwasu siarkowego, wkroplono powoli, w trakcie
energicznego mieszania, do mieszaniny 160 ml etanolu i 40ml metanolu utrzymujac podczas
wkraplania temperature 278 K. Dalej postgpowano jak w przyktadzie I. Otrzymano 15,75 g chloro-
wodorku a-amino-e-kaprolaktamu o temperaturze topnienia 563-564 K (rozktad), co stanowito
95,7% wydajnosci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposob otrzymywania e-amino-e-kaprolaktamu, polegajacy na reakcji przegrupowania Beck-
manna oksymu 2-aminocykloheksanonu w srodowisku kwasu siarkowego, a nastgpnie rozpuszcze-
niu mieszaniny poreakcyjnej w rozpuszczalniku organicznym, zobojetnieniu otrzymanego
roztworu gazowym amoniakiem, oddzieleniu wytraconego siarczanu amonu i wyodrebnieniu
a-amino-ekaprolaktamu w postaci chlorowodorku wedtug patentu nr 132 717, znamienny tym, ze
mieszaning po reakcji przegrupowania Beckmanna rozpuszcza si¢ w etanolu, metanolu, mieszani-
nie etanolu i metanolu lub mieszaninie jednego z tych alkoholi z chlorowanym weglowodorem,
zawierajacym 1-2 atoméw wegla i 2-6 atomoéw chloru, a po zobojgtnieniu otrzymanego roztworu
gazowym amoniakiem i oddzieleniu wytraconego siarczanu amonu, nasyca si¢ roztwér suchym,
gazowym chlorowodorem, po czym wytracony chlorowodorek a-amino-ekaprolaktamu odsacza
si¢ i suszy w temperaturze pokojowe;j.
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