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Reseni se tyké zplsobu Eigténi €-kaprolaktamu reakei
surového kaprolaktamu s komplexnim hydridem boru nebo
hliniku. Komplexni hydrid boru nebo hliniku je vyhodné
zvolen ze souboru, zahmujiciho NaBH,, LiBH,, KBH,,
Ca(BH,),, NaAIH,(OCH,)(OC,H), LiAIH(t-Bu), a
NaBH;CN. Vyhodné je pouzito 2 aZ 20 % molarnich vodiku
hydridu vzhledem k &i¥ténému e-kaprolaktamu a obzvlasté
vyhodn se e-kaprolaktam necha reagovat v pFitomnosti od
0,5 do 5 % molarnich NaBH, a 10 aZ 50 % hmotnostnich
vody vzhledem k &isténému s-kaprolaktamu.
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Zpisob &isténi e-kaprolaktamu

Oblast techniky

Vynélez se tyk4 zpiisobu &ist&ni e—kaprolaktamu.

Dosavadni stav techniky

e-kaprolaktam je dilezitd vychozi sloucenina pfi vyrobé polyamidi (Nylon 6). Pramyslova
vyroba e—kaprolaktamu je zaloZena na n&kolika raznych postupech. Ve vétiiné pripadl je pfi
vyrobé pouzivan Beckmannilv pfesmyk cyklohexanonoximu (K. Weissermel, H. J. Arpe,
Industrielle Organische Chemie, 4. vydani, str. 272 ff). U jiného postupu je z vychoziho toluenu
pies kyselinu benzoovou vyrdb&na kyselina cyklohexankarboxylova, ktera je potom pomoci
kyseliny nitrosylsirové pfeménéna na e-kaprolaktam. U dal3ich postupll jsou derivaty kyseliny
@—aminokapronové, napiiklad ester kyseliny 6—aminokapronové (EP-A 376 123) nebo 6—amino-
kapronitril (EP 659 741), cyklizovany na e-kaprolaktam za ptitomnosti vhodnych, zpravidla
kyselych katalyzéatori.

U viech zpiisobti vyroby e—kaprolaktamu vznikaji vedlejsi produkty, jejichz druh a mnozstvi
zavisi na principu zplsobu vyroby, na kvalité vychozich materidli a na vyrobnich parametrech.
Krom toho jsou kladeny velmi vysoké naroky na Eistotu e-kaprolaktamu, zejména pfi vyrobé
vlaken. Z tohoto ditvodu je pro kazdy zplisob vyroby potieba pfiméfeny a optimalizovany ¢istici
proces. Riizné zpiisoby &isténi jsou uvedeny napfiklad v Process Economics Program Report
&. 41 B, Caprolactam and Nylon 6, biezen 1988, str. 69 ff.

Tyto &istici postupy se zpravidla skladaji z kombinovanych extrak&nich, destilagnich a/nebo
krystaliza¢nich postupd. Siln&ji znegidténé kaprolaktamove frakce, napfiklad zbytky po €iSténi
kaprolaktamu, jsou &asto podrobeny katalytické hydrataci. Po odstranéni katalyzatoru zpravidla
nasleduje destila&ni zpracovéani nebo recyklace do ¢isticiho procesu. V piipadé katalytické
suspenzni hydratace surového e-kaprolaktamu pomoci Raney niklu (EP-A-138 241,
JP—A—60-21145) nastavaji problémy s odstranénim katalyzétoru. Pfi hydrataci surového
g—kaprolaktamu na katalyzatorech s pevnym lozem (DE-A-1004616, DD-A-75083) je tieba
s postupem Casu potitat s klesajici aktivitou nebo s kontaminaci katalyzatord.

Podstata vynalezu

Vynalez si poklada za (ikol vytvofit univerzalné pouZitelny zplisob &isténi e-kaprolaktamu, ktery
by bylo mozné provadét s malymi néklady.

Tento tkol je piekvapivé mozné vyfesit pouzitim komplexniho hydridu hliniku nebo boru.

Predmétem predloZeného vynilezu je tedy zpiisob ¢isténi e—kaprolaktamu, ktery spo¢iva v tom,
%e surovy e—kaprolaktam je zpracovan pomoci komplexniho hydridu hliniku nebo boru.

Jako komplexni hydrid hliniku nebo boru pfichézi pro zpisob podle vynalezu v Gvahu zejména
borhydrid sodny, borhydrid lithny, borhydrid draselny, borhydrid vapenaty, kyanoborhydrid
sodny, methoxyethoxyaliminiumhydrid sodny, tri-terc.—butoxy—aluminiumhydrid lithny.

Pouzité mnozstvi vodiku hydridu zavisi pfirozené na koncentraci necistot v e-kaprolaktamu. Je
voleno takovym zplisobem, aby vznikl piebytek vodiku hydridu vzhledem k redukovanym
nedistotim. Vyhodny je 1,5 aZ 5-ti nasobny piebytek vzhledem ke stechiometricky potfebnému
mnozstvi hydridu.




15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 290955 B6

Ukazalo se, Ze k tomu, aby se doséhlo dostateéné rychlosti reakce u zpisobu &isténi g—kapro-
laktamu podle vynalezu, je potieba pti pouziti borhydridu pidat do reakéni smési 10 az 50 %
hmotnostnich vody (vzhledem k surovému e—kaprolaktamu).

U vyhodného provedeni je reakce provedena za pritomnosti od 0,5 do 5 % moléarnich, obzvlasts
l'az 4% molarich NaBH, a 10 az 50 % hmotnostnich vody — vzdy vzhledem k surovému
e~kaprolaktamu. Borhydrid sodny je pfitom moZné pouzit v pevném skupenstvi nebo v podobé
b&zného komer&niho vodného roztoku.

Reakce je vyhodné¢ provadéna pfi teplotich v rozmezi od 10 do 150 °C, obzvl4ité od 20 do
100 °C. Doba trvani reakce je volena v rozmezi od 0,5 hodin do 200 hodin, vyhodné v rozmezi
od 1 hodin do 100 hodin.

Po reakei je pfi lehce snizeném tlaku oddestilovana voda a redukované negistoty. Je také mozné
Jiz béhem reakce kontinualng oddestilovavat vodu a negistoty vytvofenim lehkého podtlaku. Poté
je reakéni smé&s podrobena konvenéni destilaci ve vakuu (0,5 az 8 mm Hg). Timto zplsobem
piedestilovany isty e—kaprolaktam se vyznaguje UV-hodnotou < 10 (viz niZe).

Zpisob podle vynélezu je vhodny pro &isténi e—kaprolaktamu, ktery byl vyroben podle jednoho
z vySe uvedenych zpisobii vyroby. Tento zplisob se vyhodn& hodi k &isténi e—kaprolaktamu,
ktery byl vyroben cyklizaci derivatd kyseliny o-aminokapronové, napfiklad kyseliny @—amino-
kapronové, amidu kyseliny w-aminokapronové, esteru kyseliny w—aminokapronové a nitrilu
kyseliny @—aminokapronové.

Ptiklady provedeni vynalezu

Cisteni e—kaprolaktamu, vyrobeného cyklizaci nitrilu kyseliny o~aminokapronové.

Cistota e-kaprolaktamu je zjistovana pomoci UV-hodnoty. Tato hodnota je definovana jako
suma absorbanci 50 % vodného roztoku kaprolaktamu (hmotnostng), m&fenych mezi 280 nano-
metry a 400 nanometry v odstupech 10 nanometrii v kyvet& o tloudtce d =5 cm. UV-hodnota
vy¢isténého e-kaprolaktamu by neméla pekrogit hodnotu 10.

Priklad 1
Vyroba e-kaprolaktamu podle DE-A 43 396 48

100 hmotnostnich dili nitridu kyseliny @—aminokapronové je rozpuiténo v 1000 hmotnostnich
dilech ethanolu a 30 hmotnostnich dilech vody a pfi teplot& 220 °C je po dobu 12 minut vedeno
nad pevnym lozem z oxidu titanu (Anatas). Poté je oddestilovano rozpoustédlo. Takto ziskany
kaprolaktam je podroben nasledujicimu procesu &i§téni.

Cidténi surového e—kaprolaktamu.

70 hmotnostnich dilii surového kaprolaktamu a 30 hmotnostnich dilii vody je v nadrzi michadla,
vybaveného destila¢nim mistkem, smichano s 1 % hmotnostnich borhydridu sodného (vztazeno
na surovy e-kaprolaktam). Po 100 hodinich je reakéni smés frakng destilovana. Frakce e—kapro-
laktamu byla ziskana pfi teplot& 119 °C (2 mbar) s UV-hodnotou 3,1.
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Priklad 2

Surovy kaprolaktam, vyrobeny Beckmannovym piesmykem (viz Progress Economics Program
Report (SRI-Report) &. 41 B, Caprolactam and Nylon 6, biezen 1988), je za pfimési 0,4 %
hmotnostnich NaBH, zreagovan stejnym zpiisobem jako v Pfikladu 1. Po 24 h je reakéni smés
frakéng destilovana. Frakce e—kaprolaktamu byla ziskana pfi teploté 125°C (3 mbar)
s UV-hodnotou 3,5.

PATENTOVE NAROKY

1. Zphsob &isténi e—kaprolaktamu, vyznaéuj ici se tim, Ze &istény e-kaprolaktam je
vystaven plisobeni komplexniho hydridu boru za nepritomnosti kyselych latek.

2. Zpisob podle narokul, vyznacujici se tim, 7e komplexni hydrid je zvolen ze
souboru, obsahujiciho NaBH,, LiBH,, KBH,, Ca(BH,); a NaBH;CN.

3. Zpisob podle jednoho z predchazejicich néroki, vyzna ¢ujici se tim,Zeje pouZito
2 a3 20 % molarnich vodiku hydridu vzhledem k €i§t&nému e—kaprolaktamu.

4. Zpisob podle jednoho znérokii 1 a23, vyznaduj ici se tim, Ze e-kaprolaktam je
vystaven pisobeni od 0,5 do 5 % molarnich NaBH, a 10 az 50 % hmotnostnich vody vzhledem
k &isténému e—kaprolaktamu.
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