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(54) Zpusob pFed&iiténi a zpracovani znedisténych frakci ¢ -kaprolaktanu v
- zbyvajicich po jeho destilaci a rektifikaci

Vynédlez se t¥ké vyroby kaprolaktemu
e re3l problém preddistdni s zprascovdni t&3-
kych frekeci odpesdejicich zejméne pHi de-
stilaci a rektifikaci findlniho produktu.

Vynélez Fed3{ vyuZiti extrakce k predis-
téni t&Zkych frakel a nakoncentrovéni ex-
traktd v systému extrskce hlavniho vyrob-
niho proudu.
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Vyndlez se tyké zpisobu zpracovdni znedi3ténych frekel zbyvajicich po destilaci
e rektifikaci -keprolaktemu (dédlé jen keprolaktamu) ve dvoustupnovém systému extrakce
predevim keprolektemu do z#ed¥ného reztoku v orgenickém rozpoust¥dle a ndslednym jeho
nakoncentrovénim ze soufasného promyvéni vodni fdzi hlavniho proudu extrakce.

Pi vyrdbé kaprolaektemu z cyklohexenonu je extrakce surového kaprolsktsmu z vodnych
roztokd ziskanych po neutralizaci produktu Beqkmannova pfesmyku cyklohexenonoximu nejas-
t&ji pouZivenym ¥isticim postupem, zaji 8ftujlcim hrubé oddslovéni vedlejsich produktd.

Podle volby del¥ich ¥isticich postupd je extrakce surového kaprolektemu v technické
praxi provéd¥ne jednostuphov¥, nebo ve dvoustupfhovém systému.

Mén& je ji% extrekce vyuZivéna pro & 5téni zp¥tnych proudd z rektifikece kaprolskta-
mu, nebo z jinych &isticich operaci, které jsou silné zne¥iXtény tdkevymi bézemi, sulfo-
nednimi a oxida¥nimi produkty keprolesktemu a v nékterych pfipadech i jeho vyd3iml polymery.
Divodem Jje reletivné nizké &istici W¥innost b&¥ného typu extrakce a pronikéni v&t3iho
mo¥stvi nedistot do kone&ného do¥i%iovéni produktu pii recirwulsci zp&tnych proudi.

Podle povehy a obsshu pfim&si se uvedené zp&tné proudy podrobuji néklednému &iBtini
depolymeraci, iontom&niZi nebo i kombineci uvedenych postupl s pouZitim #i3téni ektivnim
uvhlim. Nov&j¥im fed¥enim je postup, popseny v popise vyndlezu k &s. sutorskému osvéddeni
€. 212 989 nebo 216 955, Ytery ke zvySeni Sistici W¥innosti vyuifvé protiproudého promy-
véni siln& znedi 5téného kaprolektamu vodni fdzi v systému extrekce hlavniho vyrobnfiho prou-
du. Nevyherdou tohoto systému je zpracovédni pom&rnd koncentrovenych roztoki e¥ tavenin ke-
prolaktemu, které mohou u provoznich extrak®nich zeFfzeni vést k rozkolisdnf fézl pii pie-
vodu kaprolaktemu do zFed&nych roztokd. Nevic p¥i velkyeh vykyvech koncentract znedi¥tuji-
cich prim&si ve zpracovévanych frakeich, nevzdory pom&rnd vysoké d¥innosti postupu miZe
dojit ¥ vykyvim v kvalitd findinihe produktu.

VySe uvedené nevyhody odstrenuje zpisob podle vynélezu spojenim W¥inné seperace ne-
gistot extrakcl keprolaktemu do zfed&nych roztokl s nédslednym zpdtnym naknncentrovénim
a propirénim extraktu vedni féz{ hlavniho proudu extrakce.

Postupem podle vyndlezu se silné znééiétény kaprolektem po p¥idéni 0,1 e% 5 411§ vody
extrehuje v prvni fézi postupu organickym rozpoustidlem v takovém pomdru, eby vysledny ;
extrakt obsshovael dv& a% Best procent hmot. keprolektsmu, nejvyde v¥sk 10 % hmot. Z{skany
zfedény orgenicky extraskt se ve druhé fédzi postupu uvede do protiproudého systému extrskce
hlavniho vyrobnihe proudu nejvyhodndji v mistd 3. a% 8, teoretického kontaktu tek, aby
v mist® vstupu si pfibliZnZ odpovidaly koncentrace keprolektsmu pifivéd&ného extrekiu e pre-
covniho extraktu hlavniho proudu, pridem% v obou fézich postupu se poufije stejnéhe roz-
poudt&dla. Pro dosaZeni W¥innosti propirdni a vyhovujicich ekonomickych paremetri ve druhé
fézi postupu je nutné dodrZet podminku, sby pomdr hmot. % kaprolektemu v privédd&ném zred&-
ném extraktu a ve vysledném extrektu hlawniho vyrobnihe proudu byl dodrZen v mezich
0,5 a% 0,01, ‘ ' :

Yélba rozpou#tédle joko trichloretylén nebo uhloevodikd s podobnymi vlestnostmi jeko
benzen & toluen miZe sice v malé mife ovlivnit &istici uUZinnost jednotlivych operact,
Udinnost navrhoveného postupu jeko celku, vzhledem k¥ jeho vysoké rezervd v Sistici u&ine
nosti, nemdZe v podstaté ovlivnit.

Vliv jednotlivyich operasci na kvelitu kone¥ného produktu lze nejlépe posoudit porovné-
nim ¥isticich d¥innesti jednotlivych operaci. BE#ny typ protiproudého systému extrakce,
kde ziskévany extrekt, b&¥nd s obsehem 18 a% 25 % hmot. ¥aprolaektamu, je v kontektu a v rov-
novéze se vstupnim surovym kaprolektsmem, dnsshuje 70 a¥ 80% separace prim&s{. V dal&im
koncovém Fisticim stupni, af ji% se jednd o krystelizeci nebo destilaci spojenou s rektifi-
¥ael vlivem znedn& vy&5{ d¥lici mohutnosti téchtn operaci ve srovndni s extreke{, ziskévajf
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se vedle findlniho &istéhe produktu i zp¥tné proudy s obsshem prim¥si, jejich% koncentrace
je a% o 1 PAd vy83{ neZ koncentrace prim¥si v surovém produktu, privédiném jako hlavni
vyrobni proud do extrakece.

Postupem podle vyndlezu ji%Z v prvnim stupni se dosehuje 85 a% 95% seperace nedistot
8 ve druhém stupni zas soudesného nekoncentrovéni extraktu rovn&Z a% 90% sepsrace nedistot
pfi 3 e% 5% recirkuleci produktu. Spojenim obou &Cisticich opersci za sebou vytvori se tak
znadnd rezerve v &isticl Wd¥innosti, Ze p¥i provoznim vyuZiti jsou z hlediska vliiva na kve-
litu konelného produktu spolehliv® eliminovény =% Féddové odchylky v cirkulaci zp&tnych
proudd, joko% i v koncentrsci nedistot. P¥i praktickém vyu¥ivéni lze pnstup Usp&¥nd vyudi-
vat v ¥irokém rozmez{ teplot 10 a% 60 °C pro zp&tné cirkulace do 20 % hmot. vzte¥eno na
produkei @ pro koncentraci pFimé&si a% o dva Fédy vyE8i, neZ je koncentrace nedistot v su-
rovém kaprolektemu pfivédéném do extrakce hlawmiho proudu.

Celkovy obseh & separsci znediBiujicich prim&si v jednotlivych proudech lze sledovat
urdenim absorbence v pdsmu 290 mm nebo jeZtE lépe stanovenim spotieby menganistenu drasel-
ného v mg na kg produktu, kterd soutesné& s mirou dvojnych vazeb uréuje rédmcové i kvelitu

. produktu. Spot¥ebe mengenistenu draselného je b¥#n& pfimo linedrn& zdvisld na obsshu zne-
¢i8tujieich primdsi.

Prixled 1

V protiproudném systému bylo extrshovéno 4 kg t&Zkych frakei keprolaktemu ve formé
50% roztoku 100 kilogremy &istého trichloretylénu. Zatimco t8%ké frskce vykazovsly spotfebu
9 800 mg KMnO4/kg, ziskdvany extrakt s obsahem 3,6 % hmot. kaprolaktamu dosshovsl spotiebu
34 mg KMn04/kg. Ziskeny extrskt byl uveden do protliproudného systému extraskce hlavnihe vy-
robnfho proudu v mistd koncentrace 2,8 % hmot. kaprolaktemu v orgenické fézi, kde bylo
extrahovéno 200 kg kaprolektemu ve form& 70% vodného roztoku 700 kg trichloretylénu. Ziska-
ny vysledny extrakt s obsehem 20 % kaprolaktemu doséhl spotfeby 31 mg KMnO4/kg, co? odpo-
vidalo b&%nd kvalitativni hodnot& pPi zpracovéni produkce bez pridéni té&Zkych frakei.

Privlad 2

Postupen jake v prikledu 1 byly zpracovévény té&Zkxé frakce kaprolsktemu s vyS&im obsa-
hem nedistot 2 spot¥ebou 17 500 mg KMn04/kgu Jako extrakini &inidlo byl pouZit benzen.
Ziskeny extrakt po prvnim stupni extrakce p¥i koncentraci kaprolektemu 2,5 % hmot. vykazo-
vel spotrebu 57 mg KMn04/kg 8 vysledny extrakt po promyti a nakoncentrovéni ns 18 % hmot.
¥aprolektamu doséhl spotieby 26 mg KMn04/kg.

Vyprecoveny postup umoZhuje velkoprovezni refinsci siln& zne&istényech frekei kapro-
laktamu hlevnd v téch pfipadech, kde konednym &isticim stupném je destilace. Velkou pFed-
nost{ postupu je, Ze pfi Jeho zallenéni do vyrobni linky Jje energeticky a investilné ne-
nérodny. V disledku znadné rezervy v u¥innosti &i3t¥ni zeji3tuje ve vyrobd kasprolektemu
rovnemérnost kvaelity findiniho produktu i p#i mnoZstevnich nebo kvalitativnich vykyvech
recirkhlovanych proudd.
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PREDMET VINALEZU

1. Zpisob pred¥i¥t¥ni e zprecovéni zned&isténych frakei c-keprolaktamu, zbyvajicich
po Jeho destilaci & rektifikeci, ve dvoustuphovém systému extrekece, prevedenim c-kapro-
laktemu do zfed&ného roztoku v orgenickém rozpoustddle s nédslednym nskoncentrovénim zfske-
ného extraktu ze sou¥ssného promyvéni vodnich P4z1 hlavniho proudu extrakce, vyznaleny tim,
fe znedi 5t¥ny c-keprolektam po pfidéni 0,! e% 5 d{ly hmot. vody se extrahuje organickym
rozpoust¥dlem tek, aby ziskeny extrakt obsahovel 2 e% 10 % hmot., nejvyhodndii 3 e% 5 %
hmot. ¢-kaprolekteamu, tento extrakt se podrobi pranf s sou¥esn® nekoncentrovéni vodni fézi
hlsvniho proudu v protiproudém systému extrekce c-keprolaktemu, pFfiemZ pom&r hmot. %
c-keprolektamu v pfivdd¥ném z¥eddném extraktiu e ve vysledném extraktu hlevniho proudu je
vyjédien hodnotou 0,5 e3 0,01 pro rozpoustddla benzen, toluen nebo trichloretylén.

2. Zpisob podle bodu 1, vyzneleny tim, Ze pro extrakei znedi&ténych frakel s-kapro-
lektemu @ pro extrakei hlavniho vyrobniho proudu se pou¥ije stejného rozpoustddle.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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