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A talalmany laktamok, kiiléndsen aminonitril gyiiriizardsos hidrolizisével eléallitott
laktamok tisztitisara, mégpedig tobbek kozott az aminokapronitril gyiiriizarasos hidrolizi-
sével eldallitott e-kaprolaktam tisztitasara vonatkozik, amelynek soran a hidrolizalé reak-
ciokozegbdl eltavolitjak az ammoniat, majd a laktdmot a kozegbdl tisztitott forméban ki-
nyerik. Ennek sordn a laktamot egy bazis jelenlétében legalabb egyszer desztillaljak, igy
adott esetben egy, a laktamnal illékonyabb vegyiileteket tartalmazoé fels6 frakciot, egy, a
kivant tisztasagu laktdmot tartalmazo frakciot és egy, a laktdmot €s a laktamnal kevésbé
illékony vegyiileteket tartalmazé desztillaciés maradékot kapnak. A desztillacios maradé-
kot kiilénbszé eljarasokkal, mégpedig vékonyréteg elparologtatasos eljarassal kezelik, ez-
zel a jelenlévé kaprolaktam nagyrészét kinyerik és ezt a tisztitasi eljarasba visszavezetik.

A talalmany szerinti eljarassal a hidrolizis kozegben jelenlévé kaprolaktamot kivant

tisztasagban és nagy kitermeléssel allitjak elo.
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Eljaras laktamok tisztitasara

A taldlmany laktamok tisztitasara, k6zelebbrol aminonitril gyiiriizarasos hidrolizisé-
vel elballitott laktamok tisztitadsara vonatkozik.

Kozelebbrol a taldlmany az aminokapronitril gyiirizarasos hidrolizisével el6allitott
e-kaprolaktam tisztitasara vonatkozik.

Az e-kaprolaktam a poliamidok, kiilongsen a poliamid-6 eldallitdsaban hasznalt £6
kémiai koztitermék, amelynek eldallitasara szamos eljaras ismert. Az iparban az egyik leg-
elterjedtebben hasznalt eljaras a ciklohexanon-oxim kénsav vagy oleum jelenlétében vég-
rehajtott Beckmann atrendez6dését foglalja magéban.

Egy masik eljarasban, amellyel kapcsolatban szamos tanulmany latott napvilagot az
g-kaprolaktamot aminokapronitril gytirtizarasos hidrolizisével allitjak el6. Ezt a reakciét a
2 029 540 szamu francia szabadalmi leirasban ismertették, amelyet folyadék fazisban vé-
geztek olddszerek és katalizatorok jelenlétében, tovabba a 2 357 484 szamu amerikai egye-
siilt allamokbeli szabadalmi leirasban ismertették, ahol gazfazisban dolgoztak aluminium-
-oxid katalizator jelenlétében.

A 150 295 szamu eurdpai szabadalmi leiras szintén az aminokapronitril gazfazisban
réz- és vanadiumtartalmu katalizator jelenlétében végzett hidrolizisére vonatkozik.

Az ezen eljarasokkal eldallitott e-kaprolaktamot tisztitisnak kellett alavetni, hogy
olyan végtermékek elballitasara alkalmas tulajdonsagu polimerek eldallitasaban hasznél-
hat6 kémiai koztiterméket vagy egy monomert kapjanak, mint a szalak, fonalak €s hason-
1ok.

A ciklohexanon-oxim Beckmann atrendezédésével elééllitott kaprolaktam kezelésére
szamos tisztitasi eljarast dolgoztak ki.

Az aminokapronitril gytiriizarasos hidrolizisével eldallitott kapralaktam tisztitasi elja-
rasat is leirtak. Az 5 496 941 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi leirasban
olyan eljaras ismertettek, amely az alacsony forrasponti termékeknek és a magas forras-
pontd termékeknek a hidrolizal6 reakcid kozegtdl valo elvalasztasara vonatkozik. Ezt az
elvalasztast elsdsorban a kaprolaktam desztillalasaval végezték.

Az igy kinyert kaprolaktamot hidrogénezték, majd ioncseréld gyantan kezelték vagy

kénsav jelenlétében desztillaltak, végiil egy bazis jelenlétében desztillaltak.
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Egyéb tisztitasi eljarasokat is leirtak. Példaul a WQ098/05636 szamu nemzetkozi koz-
zétételi irat egy savas természetli oldoszer alkalmazasaval végzett folyadék/folyadék
extrakcion vagy gyantan végzett kezelésen alapuld tisztitasi eljarasra vonatkozik.

Ezekben az eljarasokban a kaprolaktam végsd desztillalasat altalaban ugy végezték,
hogy a termék megfeleljen a tisztasagi kovetelményeknek, kiilonosen poliamidok, példaul
poliamid-6 eldallitaisidban hasznalt monomerrel szemben tidmasztott tisztasagi kovetel-
ménynek.

Azonban ez az utolsé desztillaciés 1épés nagy kaprolaktam veszteséget okoz, ami na-
gyon artalmas a teljes eljaras gazdasagossaga szempontjabol.

A Beckmann atrendezédési reakcidval eldallitott kaprolaktam tisztitasara vonatkozo-
an a 4 301 073 szamu amerikai egyesiilt llamokbeli szabadalmi leirdsban olyan eljarast
javasoltak a kaprolaktam tisztitasara, amely egy olddszerrel végzett extrakcios 1épést, majd
a bazisos kozeg desztillalasat foglalja magaban. A desztillacios maradék kezelésével annyi
kaprolaktamot nyertek ki, amennyi lehetséges. Ezen kezelés folyaman tovabbi desztillacids
1épéseket hajtottak végre, és a desztillalt kaprolaktamot egy erds savval kezelték, miel6tt az
extrakci6s lépésben visszacirkulaltattik. Ezzel az eljarassal javithato a kaprolaktam kiter-
melése, de a visszacirkulalas elétt végzett kezelésben egy sav alkalmazasara van szikség.
Tehat a visszacirkulaltatasi eljaras bonyolult, és a savas kezelés kivitelezése jelentds be-
fektetést igényel. Ezen tilmenden az eljaras nem alkalmazhato egy j reakcioval eldallitott
kaprolaktam kezelésére, amelynek teljesen eltérd szennyezddései 0j tisztitasi eljarasokkal
tavolithatdk el.

Talalmanyunk egyik célja a fenti hatranyok kikiisz6bolése egy, az aminonitril gyUri-
zarasos hidrolizisébdl szarmazé laktam tisztitasara alkalmas eljaras és berendezés kidolgo-
zasaval, amely nagytisztasagt laktam nagy kitermeléssel torténd eldallitasat teszi lehetove.
Végiil, talalmanyunk kiterjed a laktam, kozelebbrél az e-kaprolaktam tisztitasi eljarasara,
amelyet aminonitril, kézelebbrél aminokapronitril gytiriizarasos hidrolizisével allitunk eld,
az eljaras soran a hidrolizal¢ reakcidkozegb6l az ammoniat eltavolitjuk, majd a laktdmot a
kozegbdl tisztitott formaban nyerjiik ki.

A talalmanyunk szerinti eljarasban a laktamot egy bazis jelenlétében legalabb egy-
szer végzett desztilldlassal nyerjik ki, ezzel adott esetben egy, a laktamnal illékonyabb
vegyiileteket tartalmazo6 felsé frakciot, a kinyerendd laktamot kivant tisztasagban tartalma-

26 frakciot, valamint a laktamot és a laktamnal kevésbé illékony vegyiileteket tartalmazo

desztillaciés maradékot kapunk.
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Tehat a desztillaciéval végzett tisztitasi 1épés desztillaciés maradéka vagy a vissza-
maradé anyag tilnyomérészt laktdmot tartalmaz, a szennyezbdések féleg sokbol és a reak-
ci6 melléktermékeibdl allnak.

A taldlmanyunk szerinti eljarasban a desztillacios maradék kezelése soran a desztil-
laciés maradékban jelenlévd laktam nagyrészét elvalasztjuk, és a tisztitasi eljaras barme-
lyik 1épésében elvalasztott laktamot vagy a gylriizarasos hidrolizis utan kapott kozeget
visszacirkulaltatjuk.

A talalmanyunk szerinti megoldasban a desztillacios maradék kezel€ése soran a
laktdamot, példaul vékonyréteg beparlassal visszanyerjik, vagy az utébbit kristalyositjuk
vagy a laktamot az egy€b szennyezdésektél elvalasztjuk, példaul a szennyezddések
nagyrészét vizzel extrahaljuk.

A laktam kristalyositasat szokasos kristalyositasi eljarasokkal végezhetjiik, ahol ol-
doszerként vizet vagy a laktam telitett vizes oldatat vagy magat a laktamot hasznaljuk. Ezt
elényosen egyetlen lépésben végezziik. Azonban, amennyiben sziikséges, két vagy tobb
kristalyositasi 1épés is alkalmazhato.

A kristalyositasi eljarast és annak kériilményeit példaul a 943 608 szamu europai €s a
4 882 430 szamu amerikai egyesiilt dllamokbeli szabadalmi leirdsban ismertették.

Az igy eldallitott laktamot visszacirkulaltatjuk a bazisos kozeget tartalmazé desztil-
1416 edénybe, ezt vagy ugy végezzik, hogy a desztillalo oszlop egy elére meghatarozott
szintjére kozvetleniil betaplaljuk vagy az emlitett oszlopba belépé reakcidokézeg aramahoz
hozzaadjuk vagy a tisztitasi eljaras egy masik lépésében adagoljuk, majd a laktamot ki-
nyerjiik vagy a gylirizarasos hidrolizisbél szarmazo kozeghez adjuk.

Talalmanyunk masodik kiviteli alakjaban a desztillaciés maradékot vékonyfilm vagy
vékonyréteg elparologtatasos eljarassal kezeljitkk. Az elparologtatott laktamot a kristalyo-
sitast magaban foglal6 kiviteli alakhoz hasonl¢ koriilmények kozott a kristalyosité edénybe
visszavezetjilk. A laktam elparologtatasat 130 °C és 150 °C kozotti hémérsékletre torténd
hevitéssel végezziik 10 mbar-nal kisebb nyomason.

Végiil talalmanyunk harmadik megvalésitasi mddja szerint a desztillaciés maradékot
vizzel kezelhetjiik a szennyezoédések, kiilonosen a sok oldasa céljabol, az ilepitéssel vég-
zett elvalasztas utan kinyert laktamot elénydsen visszacirkulaltatjuk a laktam savas kozeg-
ben, majd bazisos kozegben torténd desztilldldsaval végzett tisztitasi eljarasba.

A desztillaciés maradék kezelésére vonatkozé fenti eljarasokkal az ezen maradék

termékben jelenlévé laktam legalabb 90 tomeg%-anak, elonydsen legalabb 95 tomeg%-a
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visszanyerhet. A tisztitasi eljarasban a laktamveszteség a jelenlévd résztvevd laktam ke-
vesebb mint 3 tdmeg%-ara leszorithato.

A talalmanyunk szerinti eljarasban a bazisos desztilldlassal végzett tisztitassal a
laktamveszteség nagyon alacsony szintre leszorithatd. Ezen veszteségek csak nagyon kis
hatassal vannak az eljaras gazdasagossagara és a nagyon magas kitermeléssel kinyert
laktam mindségére.

A talalmanyunk szerinti megoldasban a kozeg, amelybél a laktamot kinyerjiik, lehet
az aminonitril gytriizarasos hidrolizisénél alkalmazott reakciokozeg az ammonia elparo-
logtatasa utan. Az emlitett reakciokozeg hidrogénezésnek vetheté ald az ammonia elparo-
logtatasa elott.

A bazisos desztillacionak alavetett reakciok6zegen az ammonia elpéarologtatdsa utan
tobbféle eldkezelést végezhetiink.

Talalmanyunk egyik megvaldsitasi mddja szerint a hidrolizalé reakcidkozeget a
laktamnal kevésbé ill6 és illékonyabb termékek eltavolitasa céljabol kezeljik. Ezt a keze-
lést a 5 496 941 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi leirdsban ismertették,
ennek megfeleléen az ammoniat, a vizet és az egyéb illo termékeket elparologtatjuk, majd
a laktamot ledesztillaljuk. Tehat a taldlmanyunk szerinti bazisos desztillicioval kezelt
hidrolizal6 reakcidkozeg a desztillalassal kinyert laktam.

Taldlmanyunk egy masik megvaldsitasi modja szerint, kiillonésen amikor a gyiir(iza-
rasos hidrolizist gézfazisban végezziik, a reakciokozegbdl csak az ammoniat extrahaljuk,
amelyet az ammonia eltavolitasa el6tt adott esetben hidrogénezziik.

A desztillalassal kinyert laktamot vagy az ammoniamentes reakciokdzeget hidrogé-
nezhetjiik vagy oxidalo kezelésnek vethetjiik ala, példaul a bazisos desztillacio elétt.

Egy mésik megvaldsitasi modnal a laktam tisztitasi eljarasa soran ioncser€ld gyantan
savas kozegben végzett kezelést vagy erds sav, példaul kénsav jelenlétében végzett desz-
tillalast hajthatunk végre.

A tisztitasi eljaras és a laktam kinyerése a laktim egyszer vagy egymas utan t0bbszor
végzett kristalyositasat is tartalmazhatja, és az igy kristdlyositott laktam alkotja a talalma-
nyunk szerinti bazisos desztillaciohoz betaplalt kozeget.

Tehat a talAlmanyunk szerinti desztillalasi eljaras a laktdm tisztitasi eljaras egy olyan
lépése, amely a laktdm tisztitasara vonatkozé szamos ismert eljarasaban hasznalt egyéb

kezelésekkel kombinalhatd.
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Talalmanyunk egy masik jellemzdje, hogy a taldlményunk szerinti tisztitasi eljarast
olyan desztillalasi eljarassal végezhetjiik, amely desztillalo oszlopok sorozatat foglalja ma-
gaban, ezzel egymas utan tobbféle termek elvalasztasa végezhetod.

| Szintén talalmanyunk targyat képezik a bazisos kozeg vagy savas kozeg desztillala-
saval végzett tisztitasi eljaras kivitelezésére alkalmazott berendezések.

Talalméanyunk elsé kiviteli alakjaban, amely a tisztitand6 laktam bazisos kézegben
torténd kezelésének kivitelezésére alkalmas, a berendezés egy elsdé desztillalo oszlopot
foglal magaban, amelybe a tisztitand6 laktdamot elore meghatarozott mennyiségii bazissal
egyiitt taplaljuk be. Ebben az oszlopban, amely dehidratal6 oszlopként is ismert, a vizet
egy felso frakcié formajaban tavolitjuk el, a laktamot és a bazist tartalmazo desztillalasi
maradékot egy masodik desztillalo oszlopba taplaljuk be.

Ebben a masodik desztillalé oszlopban a laktamnal illékonyabb termékeket egy felsé
frakcié formajaban eltavolitjuk, és az elvalasztott laktdmot egy harmadik desztillalé osz-
lopba taplaljuk be.

Ebben a harmadik oszlopban a ledesztillalt és felso frakcioként kinyert laktamot és a
desztillalasi maradékot elénydsen a taldlmanyunk szerinti eljarassal kezeljik a laktam
nagyrészének kinyerése céljabol. A desztillalasi maradékbol kinyert laktamot elény6sen a
masodik desztilallo oszlopra visszavezetjiik.

A talalmanyunk masodik kiviteli alakja szerinti berendezés sorba allitott harom
desztillald oszlopot tartalmaz. Az elsd oszlop, amely az elsd kiviteli alaknak felel meg, egy
dehidratalé oszlop, amellyel a viz nagyrésze, elényosen teljes mennyiség eltavolithato.

A masodik oszlopon a legkevésbé illékony vegyiiletek és killondsen a laktamnal ke-
vésbé illékony vegyiiletek valasztodnak el és alkotjak a desztillaciés maradékot. Az oszlop
tetején kinyert laktdmot betaplaljuk a harmadik oszlopba.

Ebben az utolsé oszlopban a tisztitott laktamot elénydsen egy kozépsé frakcionak
akér gbzfazisban akar folyadékfazisban torténd kivonasaval gyijtjiikk Ossze. A laktamnal
illékonyabb vegyiileteket tartalmaz6 felsé frakciot eltavolitjuk, €s a desztillalasi maradékot
elényosen visszavezetjiik a masodik oszlopra.

Ebben a kiviteli alakban a masodik oszloprol szarmazé desztillalasi maradékot el6-
nydsen azért kezeljiik, hogy a taldlményunk szerinti eljarasban kapott laktamot kinyerjiik.
Az igy kinyert laktdmot elénydsen a masodik oszlopra vezetjitk vissza.

A bazisos vegyiiletet elényosen az elsé dehidratalasi lépésbe torténd betaplalas eldtt

adagoljuk a kezelend6 kozeghez.
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Azonban talalmanyunk kiterjed egy olyan eljarasra is, amelynek soran a savas ko-
zegben, kiilonosen kénsavas kozegben végzett desztillacioval, majd bazisos kdzegben vég-
zett desztillacioval tisztitando laktamot tartalmazo kozeget kezeljik. Ezt a talalmanyunk
szerinti kezelési eljarast a fent ismertetett masodik kiviteli alak szerinti berendezésben vé-
gezzik.

Ezen masodik kiviteli alak szerint a savat a dehidratalo oszlopba torténd betaplalas
elétt adjuk a kezelendé kozeghez, a bazist a masodik desztillalé oszlopban eléallitott felso
frakciohoz adjuk a harmadik desztillalé oszlopba torténd betaplalas elott.

A sav jelehléte kovetkeztében képzodd sokat, példaul a bazis semlegesitésébdl szar-
maz6 aminszulfatokat és szulfatokat a masodik desztillalo oszlopon képzédd desztillacios
maradék termékbél eltavolitjuk és lecsapoljuk. Ezt a desztillaciés maradékot elénydsen
laktam kinyerési kezelésnek vetjiik ala, amely a jelen esetben a kovetkezd:

- a desztillaciés maradékot vizzel mossuk az olyan sok eltavolitdsa céljabol, mint az
ammonium- és/vagy aminszulfatok, a vizes fazis és a laktdmot tartalmazé szerves fazis
elvalasztasa utan a szerves fazist elényosen a dehidratalé oszlopba betaplalt kozegbe
visszavezetjikk vagy a masodik oszlopra visszavezetjik vagy, az egyik valtozat szerint,
tovabbi kezelésnek, példaul vékonyréteg elparologtatasnak vagy kristalyositasnak vetjiik

ala, vagy

- a laktam elparologtatasat vékonyfilm vagy vékonyréteg elparologtatassal végezziik,
vagy

- a laktamot vizbél, vizes laktamoldatbol vagy laktambol kristalyositjuk.

Ezeket a kezeléseket kombinalhatjuk, elénydsen a vizzel végzett mosast a beparlas
vagy a kristalyositas elott végezziik.

Talalmanyunk egyik jellemzdje, hogy a laktam elénydsen g-kaprolaktam, amelyet
aminokapronitril gézfazisban vagy folyadékfazisban oldészerrel vagy olddszer nélkil vég-
zett gyliriizarasos hidrolizisével llitunk el6.

Az aminonitril példaul addiponitril részleges hidrogénezésével képzddik. Ezt a reak-
ciot példaul a 4 601 859, 2 762 835, 2 208 598 szamu amerikai egyesult allamokbeli, a

4 235 466 szamu német és az 5 981 790 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi

leirasokban ismertették.

A gyiiriizarasos hidrolizis reakciokozegében jelenlévd ammoniat desztillalassal vagy

gyors eljarassal eltavolitjuk.
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A talalmanyunk szerinti eljaras reakciokézege legalabb 99,9 témeg% laktamot tar-
talmazhat. Ezt a koncentracié-tartomanyt csak példaképpen adjuk meg. Tehat a laktamot
tartalmazo6 kozeg a talalmanyunk szerinti eljarassal is tisztithato.

A talalmanyunk szerinti berendezés masodik kiviteli alakjat képezé kiilonb6zd osz-
lopokban a mitk6dési koriilmények az alabbiak, anélkiil, hogy talalmanyunkat erre korla-

toznank.
Az elsé dehidratalasi 1épést 110 °C és 130 °C kozotti homérsékleten végezziik koriil-

beliil 50 mbar és 200 mbar k6z6tti nyomason.
A dehidratalt frakciot a masodik desztillalo oszlopba taplaljuk be, amelyben a magas
forraspontii termékek elvalasztasara vonatkozé mdsodik 1épést végezziik, amelynek soran

desztillalasi maradék képzdodik.

Ezen oszlop mikodési koriilményei a kovetkezék: 150 °C-nal alacsonyabb hémér-
séklet és 5 mbar és 10 mbar k6zotti nyomas.

Az igy eléallitott felsd frakcio a laktamnal magasabb forrdsponti szennyezddéseket
tartalmaz 100 ppm-nél kisebb mennyiségben.

Ezt a felso frakciot a kovetkezd desztillalé oszlopra taplaljuk be, amelynek miikodési
koriilményei a kovetkezok: 150 °C-nél alacsonyabb hémérséklet az oszlop aljan és 5 mbar
és 10 mbar k6z6tti nyomas.

A kozépsé frakcioként képzddott laktdm, eldnydsen az e-kaprolaktam tisztasaga
(szennyezettségének mértéke) eleget tesz a poliamidgyartasban, killondsen textilipari al-
kalmazas esetén eldirt kovetelményeknek. Ezen kozbiilsd frakcidt elénydsen az oszlopbol
gbzfazisban vonjuk ki, ezaltal magas forraspontu termékeket csak nagyon kis koncentraci-
4ban tartalmaz. Azonban ezen kozbiils6 frakciot folyadékfazisban is kivonhatjuk, és ez a
megoldas is talalmanyunk oltalmi korébe tartozik.

Talalmanyunk egyik kiviteli alakjaban az oszlop aljan kapott desztillalasi maradékot
a masodik desztillalo oszlopra visszavezetjik.

Talalmanyunk egy elényds kiviteli alakjaban a taldlmanyunk szerinti laktam tisztita-
sara vonatkozo eljaras szerint a masodik oszlop aljan 6sszegyiijtott desztilldlasi maradékot
a laktam elvalasztasi 1épésben, példaul vékonyfilm vagy vékonyréteg elparologtatasos elja-
rasnak vetjiik ala 150 °C-nal alacsonyabb hémérsékleten €s 5 mbar és 10 mbar kozott
nyomason.

Talalmanyunk egy masik el6nyos kiviteli alakjaban a desztillalasi maradékot krista-

lyositjuk a laktam, kiilonosen a kaprolaktam kinyerése céljabol.
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A desztillalasi maradékot vizzel is kezelhetjiik a sok, kiilondsen a hidrolizalé kozeg-
ben jelenlévé szabad bazisok semlegesitésébdl szarmazo szulfatok extrahalasa céljabol. A
laktamot tartalmazé kinyert szerves fazist a dehidratdlé oszlopra vagy a masodik oszlopra
visszavezethetjilkk, vagy a laktdm elvalasztasanak egy kovetkezd lépésében, peldaul vé-
konyfilm vagy vékonyréteg elparologtatdsnak vagy kristalyositasnak vethetjiik ala.

A talalmanyunk szerinti megoldasban bazisként alkalifém-hidroxidokat, alkalifold-
fém-hidroxidokat vagy fém-karbonatokat hasznalunk, mint a natrium-hidroxid, litium-
-hidroxid, kalium-hidroxid, magnézium-hidroxid, kalcium-hidroxid, natrium-karbonat,
magnézium-karbonat, litium-karbonat vagy vegyes karbonatok. Elény6sen vizes natrium-
-hidroxid-oldatot hasznalunk. A bazis mennyisége széles hatarok kozott valtoztathatd. El6-
nyosen 1 kg kaprolaktamra vagy laktamra szamitva 0,05 g és 2 g koz6tti mennyiségli ba-
zist adagolunk.

Ahogy fentebb jeleztiik, ezt a bazist a dehidratalasi Iépésben adagolt kezelendd ko-
zeghez vagy a berendezés masodik kiviteli alakja szerinti méasodik oszlopbdl szarmazé
fels frakciéhoz adagoljuk a harmadik oszlopba torténd betaplalas elott.

A talalmanyunk szerinti megoldasban a dehidratélasi 1épésben a kdzeghez egy sav,
elényosen kénsav is adagolhat6. Az adagolt sav mennyiségét a kezelendé kézegben jelen-
1évé szabad bazis mennyiségének fiiggvényében hatdrozzuk meg. A bazis mennyiségét a
kozeg potenciometrikus titralasaval hatarozzuk meg. Az adagolt sav mennyisége a szabad
bazisok 1 moljara szamitva 0,5 mol sav és a szabad bazisok 1 moljara szdmitva 1 mol sav
kozotti, elénydsen a szabad bazisok 1 moljara szamitva 0,7 mol sav és 0,9 mol sav k6z6tti.
Ez a koncentracio-tartomany megolvaszthat6 sok €s gyengén korrodeald hatasu kozeg eld-
allitasat teszi lehetové.

A talalmanyunk szerinti megoldas tovabbi eldnyeit €s részleteit az alabbi példakban
ismertetjiik, amelyekben a mellékelt abrakra hivatkozunk, ezek koziil az

1. 4bran a talalmanyunk szerinti berendezés els6 kiviteli alakjanak blokkdiagramja
lathat6 és a

2. 4bran a talalmanyunk szerinti berendezés masodik kiviteli alakjanak blokk diag-
ramja lathat6.

1. Példa

Addiponitril részleges hidrogénezésével el6allitott aminokapronitril gyitriizarasos
hidrolizisébdl szarmazo kozeget hidrogéneziink az ammonia ledesztillalasa (leszivasa)

elétt. A képzodo kozeget ioncseréld gyantan juttatjuk at. A kezelési koriilményeket az em-
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litett szabadalmi leirdsokban és szabadalmi bejelentésekben, kiillonésen a W0O98/05636
szamu nemzetkozi és a 2 786 180 szamu francia szabadalmi leirasokban ismertették. A

kozeg koriilbeliil 65 tomeg% kaprolaktamot tartalmaz €s a kovetkez6 tisztasagi jellemzoket

mutatja:

Permanganat szam (PNwmo4): 35

[1lékony bazis tartalom (Nyg): 1,8 meq/kg

UV szam (Nyy): 0,5

Ezeket a jellemzOket szabvanyos eljarasokkal hatdrozzuk meg, amelyet a
permanganat szam (PNmnos) esetében az ISO 8660 standard eldirds szerint, az ill6 bazis
tartalom (Nyg) esetében az ISO 8661 standard eldiras és az UV szam (Nyy) esetében az
ISO 7059 standard eldiras szerint hatarozunk meg. A talalmanyunk szerinti megoldasra
vonatkoz6 1. abran ezt a kdzeget az 1 cs6von at a 2 els6 desztillalé oszlopra taplaljuk be,
ezutan a 3 csovon at 1 kg kaprolaktamra szamitva 0,6 g tiszta natrium-hidroxidot adago-

lunk koncentralt oldat formédjaban.
A 2 oszlop aljanak hémérséklete 130 °C-nal alacsonyabb és nyomadsa 70 mbar. A 4

felso frakcio vizet tartalmaz.

Az 5 desztillacids maradék 0,5 tomeg%-nal kevesebb vizet tartalmaz.

Ezt az S desztillaciés maradékot a 6 masodik oszlopra taplaljuk be, amely 7, 8 reflux
alatt mitkodik. A 9 felsd frakciot, amely lényegében kaprolaktambol €s a kaprolaktamnal
alacsonyabb forraspontu vegyiiletekbdl &ll, eltavolitjuk. Az eltavolitott kaprolaktam
mennyisége a betaplalt kaprolaktam 0,5 tomeg%-at teszi ki. A 10 desztillaciés maradékot,
amely kaprolaktimot tartalmaz, a 11 harmadik oszlopra taplaljuk be, ez szintén 12, 13
reflux alatt miikodik.

A 14 felsé6 frakcié megfelel6 tisztasagu kaprolaktambol 4ll.

A tisztitasi jellemzok a kovetkezok:

Permanganat szam (PNmno4): 1,5

Illékony bazis tartalom (Nyg): 0,28 meq/kg

UV szam (Nyy): 0,025
A 15 desztillaciés maradék tulnyomorészt kaprolaktambol all €s szennyezddésként

a kaprolaktamnal magasabb forraspontu vegyiileteket tartalmaz, ezt a 16 lehantolt film

elparologtatd berendezésbe taplaljuk be, amely 10 mbar nyomason és 150 °C homérsékle-

ten mukodik.
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Az elpérologtatott kaprolaktamot a 17 csovon keresztiil visszavezetjik a 11 harmadik
oszlopra.

Az el nem pérologtatott termékeket a 18 csévon at eltavolitjuk.

A 2 elsé oszlopba betaplalt és a 11 harmadik oszlop 14 tetején képz6dott kaprolak-
tam tomegaranya azt mutatja, hogy a kicsap6dé kaprolaktam 99,1 %-at megfeleléen nagy
tisztasagban nyerjiik ki.

2. Példa

Az ammonia desztillalasa (leszivasa) utan kapott aminokapronitril hidrolizalé kéze-
get a taldlmanyunk szerinti berendezésben kezeljik, ezt a kaprolaktam tisztitasi eljarasnak
masodik kiviteli alakjat bemutatd 2. abran szerint diagram formajaban abrazoljuk.

A kozeg jellemzdi a kovetkezok:

Permanganat szam (PNmno04): 381

[11ékony bazis tartalom (Nyg): 232 meq/kg

UV szam (Nyvy): 12

A szabad bazisok potenciometrikus citralassal meghatarozott koncentracidja 1 kg ko-
zegre vagy oldatra szamitva 189 meq-nek felel meg.

A 2. 4bran a talalmanyunk szerinti kozeget 21 csovon at taplaljuk be a 22 els6 desz-
tillalo oszlopba azutan, hogy a 23 csovon at a kezelendd kozegben jelenlévd szabad bazis
1 moljara szamitva 0,8 mol kénsavat adagolunk koncentralt oldat formajaban.

A 22 oszlop aljan a hémérséklet 130 °C-nél alacsonyabb, a nyomas 70 mbar. A 24
fels6 frakcid vizet tartalmaz.

A 25 desztillacids maradék 0,5 tomeg%-nal kevesebb vizet tartalmaz.

A 25 desztillacios maradékot a 26 masodik oszlopba taplaljuk be, amely 27, 28
reflux alatt mikodik.

A 26 masodik oszloprol szarmazé 29 felsé frakciot, amely 1ényegében kaprolaktamot
és a kaprolaktamnal alacsonyabb forrasponti vegytileteket tartalmaz, betaplaljuk a szintén
32, 33 reflux alatt mitk6dé 31 harmadik oszlopba, azutan, hogy a 39 cs6von at ezen felsé
frakcidhoz 1 kg kaprolaktamra szamitva 0,6 g tiszta natrium-hidroxidot adunk koncentralt
oldat formajaban.

A 31 harmadik oszloprél szarmazé 34 felso frakciot, amely a kaprolaktamnal alacso-
nyabb forrasponti vegyiileteket tartalmaz, eltavolitjuk.

A bemutatott kiviteli alakban a 35 desztillaciés terméket a 26 masodik oszlopra

visszavezetjuk.
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Az ezen 31 harmadik oszloprol lecsapolt tisztitott kaprolaktam 40 kozbiils6 frakcio
formajaban van. A kivonasi miiveletet az oszlop als6 részén gaz formdjdban vagy az oszlop
fels6 részén folyadék formajaban végezziik. Az eldallitott kaprolaktam jellemzéi a kovet-
kezdk:

Permanganat szam (PNmno4): 2

[11ékony bazis tartalom (Nyg): 0,25 meq/kg

UV szam (Nyy): 0,03

A taldlmanyunk szerinti eljarasban a 26 masodik oszloprol lejové 30 desztillacids
maradékot, amely tilnyomorészt kaprolaktambol 4ll, és szennyez6désként kaprolaktamnal
magasabb forraspontl vegyiileteket és a szabad bazisok kénsavval torténd semlegesitésé-
ben képz6dé sokat tartalmaz, a 36 lehantolt film elparologtaté berendezésbe taplaljuk,
amely 10 mbar nyomason és 150 °C hémérsékleten miikédik. Az elparologtatott kapro-
laktamot a bemutatott kiviteli alakban a 37 csovon keresztiil visszavezetjik a 26 mésodik
oszlopra.

Az el nem parologtatott termékeket a 38 cs6von at eltavolitjuk.

A 22 els6 oszlopba betaplalt és a 31 harmadik oszloprol 40 kozbiilsé frakcié forma-
jaban kijové kaprolaktam tomegaranya azt mutatja, hogy a kaprolaktdm 98,9 %-at megfe-
lelden nagy tisztasaggal nyerjiik ki.

3. Példa

A 2. példa szerint jarunk el azzal az eltéréssel, hogy a masodik oszloprdl szarmazo
30 desztillaciés maradékot viz hozzaadasaval kezeljiik korilbelul 80 tomeg% kaprolakta-
mot tartalmazo oldat el6allitasa céljabdl. A keveréket keverésnek vetjik ala. Keverés utan
két folyadékfazis képzodik. Az alsé fazis egy vizes fazis, amely 60 tomeg% amin-szulféatot
tartalmaz, ez a tisztitasi eljarasban a dehidratal6 oszlopra felvitt kaprolaktdmban jelenlévo
amin koriilbeliil 70 %-anak felel meg. A fels6 fazist, amely lényegében kaprolaktambol 4ll,
az elsd desztillalé oszlopra visszavezetjik.

Ezzel az eljarassal a desztillalo oszlopra felvitt kaprolaktam 99 %-at nagy tisztasag-

ban nyerjiik ki, amely termék kiilonosen textiliparban hasznalhaté poliamid eléallitasara

alkalmas.

4. Példa

A 2. példa szerint jarunk el, azzal az eltéréssel, hogy a masodik oszlop 30 desztillaci-
6s maradékat a kaprolaktam tisztitasanak egyik lépésében kristalyositasi eljarasnak vetjiik

ala. A desztillaciés maradékot csokkentett nyomason beparoljuk, ezzel koriilbelil 8 t6-
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meg% vizkoncentraciot ériink el. A 40 °C homérsékletii koncentralt oldatot ezutan 20 °C
koriili homérsékletre hiitjiikk koriilbeliil 6rankénti 10 °C hiitési sebességgel. A képzodott
kristalyokat egy zsugoritott iivegsziiron at végzett sziiréssel kinyerjiik. A vizes anyalugot
kinyerjiik és az esetleges visszacirkulalas céljabol eltaroljuk. A kaprolaktam kristalyokat
tartalmazo szilard sziirdlepényt a kaprolaktam telitett vizes oldatdval mossuk. A mosasi
arany a nedves anyagra vonatkoztatva elénydsen 1 és 5 kozotti.

A kinyert kaprolaktam a desztillalasi lépésbe torténd visszacirkulalashoz megfelel6
tisztasagu.

Ezzel az eljarassal a desztillalo oszlopra felvitt kaprolaktam 99 %-at nagy tisztasag-

gal nyerjiik ki, amely termék kiilosndsen alkalmas textiliparban hasznalhat6 poliamid eléal-

litasara.
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13
Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras aminonitril-szarmazék gyuriizarasos hidrolizisével eldallitott laktamok
tisztitasara, amelynek soran a hidrolizis reakciokozegbol eltavolitjuk az ammoniat és adott
esetben az olddszert, majd a laktamot egy bazis jelenlétében legalabb egyszer desztillaljuk,
igy a reakciokozegbél kinyerjiik a laktamot, és amely desztillacios eljarassal adott esetben
egy, a laktamnal illobb vegyiileteket tartalmazo fels6 frakciot, egy, a laktamot nagy tiszta-
sagban tartalmazo frakciot és egy, a laktamot €s a laktamnal magasabb forraspontt vegyii-
leteket tartalmazé desztillacios maradék terméket nyeriink ki, azzal jellemezve, hogy egy,
az emlitett desztillacios maradék termék kezelésére vonatkozo lépést hajtunk végre,
amelynek soran a laktdm nagyrészét kinyerjiik, és a kinyert laktdmot a laktdm tisztitasi
eljarasban visszacirkulaltatjuk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a desztillicids maradék
termék kezelésére vonatkozo eljarasként a laktamot egy olddszerbdl, mégpedig vizbdl,
vizes laktam oldatbol vagy laktamokbol atkristalyosijuk.

3. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a desztillalasi maradé€k
termék kezelésére vonatkozé eljarasként a laktamot vékonyréteg elparologtatasos eljaras-
nak vetjiik ala.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a kezelés
soran a fenti desztillaciés maradék terméket vizzel desztillaljuk, ahol a laktdmot a szerves
fazisban nyerjiik ki.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a
laktamot a bazisos kozegben végzett desztillaciot megelézden savas kézegben desztillal-
juk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy 1 kg
laktamra szamitva 0,05 g és 2 g kozotti mennyiségu bazisos vegyiiletet adagolunk.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy bazisos
vegyiiletként alkalifém-hidroxidokat hasznalunk.

8. Az 5. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy savas vegyiiletként kénsa-
vat hasznalunk.

9. Az 5. vagy 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a tisztitando

laktamban jelenlévé szabad bazis méljara szamitva 0,5 mol €s 1 mol kozo6tti mennyiségli

savas vegyiiletet adagolunk.
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10. Berendezés laktam desztillacidval torténd tisztitisara, azzal jellemezve, hogy
sorba allitott harom desztillalo oszlopot tartalmaz, ahol az elsé oszlop egy dehidratalo
oszlop (2,22), a masodik oszlop (6,26) és a harmadik oszlop (11,31) a laktdmnal kevésbé
ill6 vegyiiletek €s illobb vegyiiletek elvalasztasara szolgald oszlop, a tisztitott laktamot a
harmadik oszloprdl (11,31) elvezetjiik, és a laktamhoz egy bazisos vegyiiletet adagolunk
legalabb az egyik oszlopba vald betaplalas el6tt.

11. A 10. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a bazisos vegyiiletet
a dehidratal6 oszlopba (2,22) t6rténé bevezetés el6tt adjuk a laktamhoz.

12. A 11. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a laktamnal illobb
vegyiileteket a masodik oszloprol (6) lejovd felsé frakcioként (9) tavolitjuk el.

13. A 12. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a kevésbé ill6 ve-
gyiileteket a harmadik oszloprdl (11) lejové desztillaciés maradék termékként (17) va-
lasztjuk el.

14. A 12. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a harmadik oszlop-
16l (11) szarmazo6 desztillacidos maradék termék (17) kezelésével visszanyerjiik a jelenlévo
laktamot, és a visszanyert laktdmot a laktam tisztitasi eljarasba visszacirkulaltatjuk.

15. A 10. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a laktdmnal illobb
vegyiileteket a  harmadik oszloprol (31) lejové felsd frakcioként eltavolitjuk, és a
laktamnal kevésbé ill6 vegyiileteket a masodik oszloprol (26) szarmazéd desztillaciés ma-
radék termékként eltavolitjuk.

16. A 15. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a jelenlévo laktamot
a masodik oszloprdl (26) szarmazé desztillaciés maradék termék kezelésével visszanyer-
jiik, és ezt a visszanyert laktamot a laktam tisztitasi eljarasba visszacirkulaltatjuk.

17. A 15. vagy 16. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
laktamhoz a bazisos vegyiiletet a dehidratdlé oszlopba (22) torténd betaplalas el6tt ada-
goljuk.

18. A 15. és 16. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a savas ve-
gyiiletet a laktamhoz a dehidratacios 1épés el6tt adagoljuk, és a bazisos vegyiiletet a
laktamhoz a harmadik oszlopba (31) torténd betaplalas el6tt adagoljuk.

19. A 14. vagy 16. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy laktamnal
kevésbé ill6 vegyiileteket tartalmazo desztillaciés maradék termékek kezelése soran a
laktamot vékonyfilm vagy vékonyréteg elparologtatasos eljsarassal, kristalyositassal

és/vagy vizzel végzett mosassal valasztjuk el.
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20. A 10-19. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
bazisos vegyiilet alkélifém-hidroxid.

21. A 10-20. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
bazisos vegyiiletet 1 kg laktdmra szamitva 0,05 g és 2 g kozotti mennyiségben adagoljuk.

22. A 18. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a savas vegyiilet
kénsav.

23. A 18. vagy 21. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a savas ve-
gyiiletet a tisztitandé laktamban jelenlévd szabad bazisok moljara szamitva 0,5 mol és
1 mé! kozotti mennyiségben adagoljuk.

24. A 10-23. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
tisztitand6 laktamot tartalmazo kozeget az aminonitril hidrolizis reakciékozegének ioncse-
rélé gyantajaval végzett kezeléssel allitjuk elé az amménia eltavolitasa utan.

25. A 10-24. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
laktdm kaprolaktam.

26. A 10-25. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
hidrolizis reakciokdzeget az ammonia eltavolitasa elott hidrogénezziik.

27. A 10-25. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
hidrolizis reakciokdzeget az ammonia eltavolitasa utdn hidrogénezziik.

28. A 10-27. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a
ciklizal6 hidrolizist gbzfazisban vagy folyadékfazisban végezziik.

29. A 10-27. igénypontok barmelyike szerinti berendezés, azzal jellemezve, hogy a

ciklizal6 hidrolizist folyadékfazisban, egy oldoszer jelenlétében végezziik.

A meghatalmazott:
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