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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wydzielania
e-kaprolaktamu z mieszaniny zawierajacej 1,0—70%
wagowych kaprolaktamu. Mieszanine wyjSciowa
stanowi zaréwno olej laktamowy otrzymany przez
zobojetnienie, np. amoniakiem, mieszaniny poreak-
cyjnej po przegrupowaniu Beckmanna oksymu
cykloheksanonu i cze§ciowe usuniecie siarczanu
amonu, jak réwniez produkt odpadowy powstaly
w procesie otrzymywania czystego kaprolaktamu.

Olej laktamowy jest wodng mieszaning kaprolak-
tamu zawierajgcg zanieczyszczenia, takie jak cyklo-
heksanon, anilina, ortonitrofenazyna oraz niewielkie
ilo$ci (do 3% wagowych) siarczanu amonu. Produk-
tem odpadowym sg rafinaty po ekstrakeji oleju
laktamowego, ciecze wyczerpane pochodzace z de-
stylacji kaprolaktamu lub mieszanina tych odpa-
déw, zawierajgca $rednio 1,5—2,5% wagowych ka-
prolaktamu.

NajczeSciej stosowana doiychczas metoda prze-
mystowa wydzielania i oczyszczania kaprolaktamu
polega na tym, ze olej laktamowy poddaje sie eks-
trakcji tréjchloroetylenem na wiezach ekstrakcyj-
nych. Ekstrakt kaprolaktamu w tréjchloroetylenie
nastepnie reekstrahuje sie woda, z wodnego roz-
tworu kaprolaktamu oddestylowuje sie wode i pod
zmniejszonym ci$nieniem rozdestylowuje kaprolak-
tam. W celu uzyskania kaprolaktamu o wysokiej
czystoSci poddaje sie go kilkakrotnej destylacji.
Omawiana metoda jest bardzo kosztowna i ma wiele
wad. Wymaga ona ekstrakcji, reekstrakcji a na-
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stepnie kilkakrotnej destylacji. Poza znaczng ilo§-
cig operacji technologicznych, metoda ta wymasga
duzych ilo$ci energii na odparowanie wody z wod-
nego reekstraktu kaprolaktamu.

Stosowanie w znanych metodach innego rozpusz-
czalnika, lepiej ekstrahujgcego kaprolaktam, nie
dalo pozytywnych wynikéw ze wzgledu na znaczne
trudnosci przy nastepnym stadium reekstrakcji wa-
da. Inne znane metody przewidujg mozliwosé wy-
dzielania kaprolaktamu przez bezpos$rednig desty-
lacje z ekstraktu w rozpuszczalnikach organicznych.
Metody te w wersjach podanych w praktyce nie
moga byé jednak stosowane, gdyz wiekszo§é przy-
taczanych rozpuszczalnikéw, a w tym wszystkie
rozpuszczalniki chlorowe, najlepiej nadajgce sie do
ekstrakcji, podczas destylacji ulegajg czeSciowemu
rozkladowi, co w reakcji wtérnej powoduje poli-
meryzacje kaprolaktamu. Inne, nie powodujgce po-
limeryzacji, sg stabymi ekstrahentami kaprolakta-
mu. Przewazajgcg za$§ ich wiekszo§é jest trudno
usunaé calkowicie z kaprolaktamu, co obniza jego
warto§é. Na przyklad rafinat pozostajacy po eks-
trakcji oleju laktamowego tréjchloroetylenem za-
wiera $rednio 1,5—2,5% wagowych kaprolaktamu.

Wydzielenie kaprolaktamu z rafinatu i innych
produktéw odpadowych, jak pozostalo$ci podestyla-
cyjnej kaprolaktamu, jest bardzo klopotliwe i nie
jest oplacalne w dotychczasowym procesie produ};-
cyjnym. Dlatego caly produkt odpadowy kierowany
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jest do Sciek6w. Kaprolaktam za$§ pozostawiony w
odpadach stanowi niematly odsetek calej produkcji.
Omawiane niedogodno$ci i wady omija sposéb

wedlug wynalazku umozliwiajge zaniechanie pro-

cesu reekstrakeji, a tym samym ' zaoszczedzenia
znacznych iloSci ciepla na odparowanie roztworéw
wodnych. Sposéb wedtug wynalazku polega na tym,
ze olej laktamowy, badZ odpady zawierajgce kapro-
laktam, ekstrahuje sie chloroformem lub tréjchlo-
roetylenem, przy czym rozpuszczalnik oddestylo-
wuje sie bezpoS$rednio w obecno$ci dodatku alko-
holu metylowego lub etylowego. Stosowany dodatek
w iloSci 0,5—10% objeto$ciowych w stosunku do
ilo$ci rozpuszezalnika calkowicie przeciwdziala roz-
kladowi rozpuszczalnik6w chlorowych, a tym sa-
mym polimeryzacji kaprolaktamu. Oddestylowy-
wanie rozpuszczalnika prowadzi sie do momentu,
w ktérym temperatura cieczy w kubie bedzie wyz-
‘sza 0 okolo 20°C od temperatury wrzenia rozpusz-
czalnika badZ dodawanego alkoholu, jezeli jego
temperatura wrzenia jest wyzszg¥ od temperatury
wrzenia rozpuszczalnika.

W celu calkowitego usuniecia rozpuszczalnikéw,
ktérych nawet male iloSci obnizajg wartosé¢ kapro-
laktamu, po wstepnym jego odpedzeniu sposobem
“wedlug wynalazku, wprowadza-si¢ do kaprolaktamu
wode w iloSci koniecznej do wytworzenia azeotropu
z rozpuszczalnikiem, ktéry oddestylowuje sie pod
normalnym badZ zmniejszonym cisnieniem. Nastep-
nie uzyskany surowy kaprolaktam poddaje sie dal-
szemu oczyszczaniu znang metods.

Kaprolaktam otrzymany metoda wedlug wyna-
lazku odznacza sie wysokg czystoscig nie ustepujg-
ca produktowi uzyskiwanemu innymi znanymi me-
todami wydzielania i oczyszczania. Do ekstrakeji
nadaja sie rézne rozpuszczalniki z tym jednak, ze
chloroform jako najlepszy rozpuszczalnik kaprolak-
-tamu pozwala na najwyzszy stopien ekstrakcji, a
ponadto na wydzielenie tego produktu z niskopro-
centowych odpadéw i $§cieké6w. Przykladowo roz-
puszczalnosé kaprolaktamu w 190 ml tréjchloro-
etylenu w 18°C wynosi okolo 90,6 g, natomiast w
tych samych warunkach w chloroformie rozpusz-
czalno$§é wynosi okoto 151 g. Wydzielanie kapro-
laktamu sposobem wedlug wynalazku mozna pro-
wadzi¢ w.aparatach do ekstrakcji ciggtej i perio-
dycznej. ® )

Przyktad I. Do rozdzielacza wprowadza sie
6 litré6w oleju laktamowego zawierajgcego 60% wa-
gowych kaprolaktamu, 2—3% siarczanu amonu,
nieznaczne ilo$ci zanieczyszczen organicznych i wo-
de. Zawarto$é wytrzgsa sie z 3 1 chloroformu. Po
odstaniu ekstrakt chloroformowy stanowigcy dolng
warstwe rozdziela sie od rafinatu. Otrzymuje sie
z jednorazowej ekstrakcji okolo 6,5 1 ekstraktu
i 2,5 1 rafinatu. Rafinat poddaje dalszej ekstrakcji
chloroformem w ilo$ci 1/4 iloéci rafinatu i ekstrak-
cjg prowadzi sie czterokrotnie. Do ekstraktu dodaje
sie 1% alkoholu etylowego w stosunku do ilo$ci
wprowadzonego rozpuszczalnika i oddestylowuje
chloroform pod normalnym ciénieniem. Po osiag-
nigciu w kolbie destylacyjnej temperatury 110°C
destylacje przerywa sie i po schlodzeniu zawartoéci
kolby ponizej temperatury 100°C dolewa sie 100 ml
wody i dalej prowadzi destylacj¢ pod zmniejszonym

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

4

ci$nieniem. W pierwszej frakcji oddestylowuje
chloroform, alkohol i woda a nastepnie kaprolaktam
z wydajnoScia 89%. Oddestylowany kaprolaktam
oczyszcza sie dalej znanymi metodami.

Przyktad II. Olej laktamowy ekstrahuje sig
identycznie jak w przykladzie I z tg roznica, ze
zamiast chloroformu stosuje sie troéjchloroetylen
a ekstrakcje rafinatu po pierwszej ekstrakcji pro-
wadzi sie siedmiokrotnie. Ekstrakty lgczy sie i do-
daje, jak w przykladzie I, 1,5% objetoSciowych
alkoholu metylowego a nastepnie wode. Uzyskany
ta metodg kaprolaktam nie rézni sie czysto$cig od
uzyskanego w przykladzie I z tym, Ze stopien eks-
tracji jest nizszy. W rafinacie pozostaje okolo 2%
wagowych kaprolaktamu.

Przyktad III. Sze$§é¢ litré6w S$cieké6w bedgcych
rafinatem po ekstrakcji oleju laktamowego tréjchlo-
roetylenem o zawarto$ci okolo 1,6% wagowych ka-
prolaktamu, poddaje sie ekstrakcji w rozdzielaczach
laboratoryjnych w sposéb nastepujacy: do rozdzie-
lacza wlewa sie 1 litr $cieké6w i wstrzgsa z 250 ml
chloroformu. Po odstaniu chloroform, stanowigcy
dolng warstwe, spuszcza sie z rozdzielacza i uzywa
powtérnie do dalszych ekstrakcji. Warstwe goérng,
stanowigcg rafinat Sciek6w, ekstrahuje sie powtér-
nie czystym chloroformem, ktéry uzywa sie nastep-
nie do drugiej ekstrakecji nastepnej porcji. Pierw-
szg porcje Scieké6w ekstrahuje sie trzykrotnie czy-
stym chloroformem, nastepne za$ porcje ekstrahuje
sie czterokrotnie uzytym do ekstrakcji poprzedniej
i jeden raz czystym rozpuszczalnikiem.

Ekstrakty chloroformowe zlewa sie razem i do-
daje 1% objetoSciowy alkoholu etylowego w sto-
sunku do ilo$ci zawartego w ekstrakcie chlorofor-
mu. Nastepnie chloroform oddestylowuje sie i po-
stepuje dalej jak w przykladzie I. W opisanym
przykladzie uzyskano 126,25 g surowego kaprolakta-
mu zawierajgcego, wedlug wykonanych analiz,
87,3 czystego kaprolaktamu. Wydajno$é ekstrakcji
wynosita 90,9%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wydzielania i oczyszczania e-kaprolak-
tamu z mieszaniny w postaci oleju laktamowego
lub $ciek6w zawierajacej kaprolaktam w  ilo$ci
70—1,0% wagowych przez ekstrakcje rozpuszczal-
nikami organicznymi i nastepne oddestylowanie
rozpuszczalnika, znamienny tym, ze rozpuszczalnik,
taki jak chloroform lub tréjchloroetylen oddesty-
lowuje sie z ekstraktu, do ktérego uprzednio do-
dano alkohol metylowy lub etylowy w ilosci 0,5—
—10% objetosciowych w stosunku do wprowadzo-

- nego rozpuszczalnika do momentu, gdy temperatura

cieczy w kubie bedzie wyzsza o okolo 20°C od tem-
peratury wrzenia rozpuszczalnika, badz dodanego
alkoholu, po czym wprowadza sie do ukladu wode,
ktérg oddestylowuje w formie azeotropu z resztka-
mi rozpuszczalnika pod normalnym lub zmniejszo-
nym ci$nieniem, a uzyskany kaprolaktam oczyszcza
sie¢ dalej znanymi metodami.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sig¢ ekstrakty pochodzace z kilkakrotnej
ekstrakcji mieszaniny, zwlaszcza zawierajgcej niz-
sze stezenia kaprolaktamu.
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