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1 :

Przedmiotemn wynalazku jest sposéb odzyskiwa-
nia czystego e-kaprolaktanu.

Znane jest, ze laktamy mozna wytwarzaé przez
miedzyczasteczkowe przegrupowanie tzw. przegru-
powanie Beckmanna, z - alicyklicznego oksymu
w obecnoSci kwasnego katalizatora, takiego jak
kwas siarkowy, oleum lub SOs3. W celu wydziele-
nia wytworzonego laktamu z kwasnego $rodowiska
reakcji, stosuje sie, zazwyczaj przy odzyskiwaniu
e-kaprolaktamu, zobojgtnianie wymienionego §rodo-
wiska wodnym roztworem amoniaku. Tworzy sie
woéwcezas warstwa goéorna stanowigca roztwér suro-
wego laktamu w wodzie tzw. ,Jaktam oleisty” oraz
warstwa dolna stanowigca gléwnie wodny roztwoér
siarczan amonu. Surowy ,laktam oleisty” oddziela
sie od wodnego roztworu siarczanu amonu, a e-ka-
prolaktam, w celu dalszego oczyszczania, ekstra-
huje sie od laktamu oleistego rozpuszczalnikami
nie mieszajgcymi sie z woda np. benzenem; na-
stepnie laktam zawarty w wymienionym rozpusz-
czalniku reekstahuje sie¢ wodg, po czym roztwér
wodny, zawierajacy okoto 30% laktamu, poddaje
si¢ oczyszczaniu na wymieniaczach jonowych
w celu usuniecia zanieczyszczen organicznych,
a wreszcie odparowuje.

Laktam odzyskany ta metods odpowiada stawia-
nym wymaganiom wysokiej czystoSci; przed
oczyszczaniem na wymieniaczach jonowych kwaso-
wos¢ i zasadowo$§é ma warto§é 2—5 milir6wnowaz-
nikéw/kg laktamu, podczas gdy po oczyszezaniu na
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jonitach warto$§é ta nie przekracza 0,1 milir6wno-
waznika/kg. Jednakze proces odzyskowania opisa-
ny powyzej posiada te niedogodno$é, ze podczas
przeprowadzania procesu odzyskiwania surowego
laktamu oleistego nalezy z mieszaniny reakcyjnej
jako produkt odpadkowy usuwaé w duzej iloSci
kwas siarkowy w postaci siarczanu amonowego.

Celem wynalazku bylo opracowanie metody od-
zyskiwania laktamu odpowiedniego dla celéw
technicznych, ze §rodowiska reakcji zawierajacego
kwas siarkowy, bez konieczno$ci przeprowadzania
calego wolnego kwasu w siarczan amonowy. Moz-
na to przeprowadzié przez rozcieficzenie wodg §ro-
dowiska reakcji, albo przez przeprowadzenie kwa-
su siarkowego w kwa$ny siarczan amonu przez
dodanie wodnego roztworu amoniaku badZ siarcza-
nu amonu, a nastepnie ekstrakcje laktamu z cig-
gle silnie kwasnego §rodowiska, za pomocg odpo-
wiedniego nie mieszajgcego sie¢ z woda rozpusz-
czalnika organicznego.

Jako odpowiednie mie mieszajgce sie z wodg roz-

-puszezalniki stosuje sie chloroform oraz inne chlo-

rowane weglowodory, takie jak 1,2-dwuchloroetan
lub 1,1,2,2-czterochloroetan.

Srodek do ekstrakcji zawierajgcy laktam, zawsze
zawiera tez wolny kwas siarkowy, chociaz ilo§é
jego w zaleznoéci od stezenia laJktaglu moze zmie-
niaé sie w granicach 500—2000 milir6wnowaznikéw
na kilogram laktamu. Je§li trzeba — w spos6b
analogiczny do znanej techniki odzyskiwania —



mozna reekstrahowaé laktam w zwykly sposdb
z rozpuszczalnika organicznego za pomocg wody
i nastepnie podda¢ wodny roztwér laktamu oczysz-
czaniu na wymieniaczach jonowych. Okazuje sie,
Ze ilo§¢é wolnego kwasu siartkowego znajdujgca sie
w roztworze wodnym przeznaczonym do oczyszeza-
nii)dst o ‘wiele za duza aby mozna bylo przepro-
wadzié oczyszczanie na jonitach w sposéb ekono-
miczny.

Stwierdzono, ze ilo§¢ kwasu siarkowego w roz-
tworze laktamu w rozpuszczalniku organicznym

moZna latwo .zmniejszyé, tak, ze po ponownej re-
’ ekstrakcji wodg | mozna otrzymaé wodny roztwor
laktamu o zawartasci sktadnikéw jonotwoérezych
ponizej 5 milirbwnowaznikéw na kg laktamu. Jesli
trzeba, Toztwér taki mozZna dalej oczyszceaé
w zwykly sposéb na wymieniaczach jonowych.

Spos6b wedlug ‘wynalazku polega na tym, Ze
wodny roztwér laktamu o zawartosci skladniké6w
Jonstworezyich mniejszej niz 5 milir6wnowaznikéw
otrzymuje sie przez zobojetnianie kwasu siarkowe-
go zawartego w roztworze laktamu i rozpuszczal-
nika organicznego podczas energicznego mieszania
za pomocg wodnego Toztworu amoniaku az do
uzyskania warto§ci pH co najmniej 4,5 mierzonej
w temperaturze 20°C, przy czym powstaje naj-
pierw jako faza ciggla emulsja stanowigca 15—40%
wagowych wodnego roztworu siarczanu amonu
w roztwonze laktammu w rozpuszczalniku orgamicz-
nym nastepnie wymienng emulsje pozostawia sie
do odstania podczas ktéreg otworzy sie faza wodna
supernatantu i ciessza faza organiczna. Obie te
warstwy mozna rozdzielié w prosty sposéb, np.
przez dekantacje lub odwirowanie.

.oiomimp. tego - roadzielenia, tak -oftrzymana faza
onganicgna: ciggle jeszcze zawiera reszte zamulgo-
wanego wodnego roztweru soli, ktéry posiadajge
aidkie - napigeie, miedzyfazowe, nie moze byé¢ iatwo
rordzielony a2 pomoca filtra z masy weglowej,
dzigki ‘' czeinu-- krople fazy wodnej lgezylyby sie
Z S0b].: ; e

W eslu usuniecia te:l pozostato§ci zemulgowanego
wodnega iroztworu soli, faze orgamiczng poddaje
eie modliwie najszybciej przemywaniu wodg de-
nminetalisowanyg w stosunku wagowym okoto 4—20
czeBbi, korzystmie 8—10 czeSei fazy organicznej na
1 :c28é ~wody; podczas energicznego mieszania.

Najpierw: tworzy . si¢ emulsja wody w rozpuszczal-

niku organicznym (laktam + rozpuszczalnik), kt6-
r5 ponowhie rozdziela sie na dwie warstwy, ktére
moina oddzieli¢c od siebie w prosty sposéb.

Otrzymany ta droga roztwér laktamu w roz-
puszezalniku organicznym zawiera tylko 3—5 mili-
réwnowamikéw siarczanu amonu na 1 kg rozpu-
szczonego laktamu.

Zawarto§é siarczanu amonu mozna nawet jesz-
cze bardziej zmniejszyé a mianowicie do wartosci
rzedu mniej niz 2 milir6wnowazniki na kg lakta-
mu, je$li wolny kwas siarkowy znajdujacy sie
w pierwotnym roztworze laktamu wyekstrahowa-
nym z kwaSnej mieszaniny reakcyjnej, zobojetnia
si¢ wodnym roztworem amoniaku do warto§ei pH
7—9 to jest jeSli roztwbr organiczny zobojetnié
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; 4
bardziej niz do pH 4,5, ktére byloby wystarczaja-
ce dla utworzenia siarczanu amonu.

Po usunieciu fazy wodnej zawierajgcej siarczan
amonu i przemyciu woda demineralizowang, roz-
twoér laktamu zawiera mniej niz 2 milir6wnowaz-
niki siarczanu amonu na 1 kg laktamu. W opty-
malnych warunkach ilo§é ta moze by¢ nawet obni-
zona do 0,5 milirbwnowaznika na 1 kg laktamu.

Wynalazek mozna wyjasnié na podstawie wy-
nikow. kilku eksperymentéw uzyskanych przy zo-
bojetnianiu wodnym roztworem amoniaku miesza-
niny kaprolaktamu w chloroformie zawierajgcej
wolny kwas, a nastepnie traktowanej w spos6b
podany powyzej. Wiszystkie te eksperymenty byly
przeprowadzone z 25%-owym roztworem kapro-
laktamu w chloroformie, ktéry oprécz kaprolakta-
mu zawieral 2,06% wagowych kwasu siarkowego
oraz 1,6% wody.

Porcje po 100 g byly mieszane z wodnym roz-
tworem amoniaku i nastepnie zobojetniane do
wartosci pH 4, 5, 6, 71 8.

Stezemie uzytego wodnego roztworu amoniaku
byto tak dobrane, ze po oddzielenin warstwy chlo-
roformowej, stezenie siarczanu amonu w fazie
wodnej wynosito 20% wagowych. W pierwszej serii
préb, w drugiej serii 27,5% wagowych, a w trze-
cigj serii 35% wagowych. We wszystkich prébach
wodny roztwdér amoniaku zawieral réwniez taka
ilo§é kaprolaktamu, ze po zobojetnieniu, podczas
rozdzielania na warstwe wodng, zawierajaca siar-
czan amonu i na warstiwe chloroformowsg, zawie-
rajgcg kaprolakitam, warstwa chloroformowa za-
wierata kaprolaktam w stezeniu réwnym pier-
wotnemu.

Po rozdzieleniu, oznaczana byla zawarto$é¢ siar-
czanu amonu pozostala w fazie orgamicznej i wy-
razona w milirownowaznikach siarczanu amonu na
1 kg laktamu. Nastepnie zwrécono uwage w tych
do$wiadczeniach na wplyw czasu mieszania lub
czasu odstania na zawarto$é siarczanu amonu po-
zostatego 'w gazie organicznej; na tym etapie przy-
jeto czas odstania 5,8 i 12-to minutowy.

Oddziellong faze chloroformows miefzano ponow-
nie z 10 g roztworu kaprolaktamu o stezeniu oko-
lo 15% wagowych. Po czym po rozdzieleniu faz,
zmieszano ponownie pozostalg zawartosé siarczanu
.amonu.

Nastepujace kalejne ptrzykka)dy db;a&ma:a 1stote
skladu réanyeh roztworow.

100 g kwasnego roztworu - kapro]alk’oamu .zobo-
jetniano podczas energicznego mieszania: do uzy-

skania wanrto§ci pH 7,0 za pomoca wodnego roz-

tworu amoniaku o nastepujacym skladzie:

NHg 6,0% wagowych
kaprolaktam 2,5%o "
Hzo 91,50 /° » -

Po odsaniu w ciggu 5 minut pobrano prébki
z fazy wodnej i organicznej:
Sklad fazy wodnej byl nastepujacy:

(NH,)2SO04 20,0°% wagowych
kaprolaktam 2,2% '
H,0 71,8% ”
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Faza organiczna zawierata:

kaprolaktam 25 g

Hy0 1,65 g

chloroform 71,29 g

(NH,)3SO4 0,01155 g co odpowiada 7 miliréw-

nowaznikom ma 1 kg kaprolaktamu.

Faze organiczng zmieszano z roztworem 1,5 g
kaprolaktamu w 8,5 g wody. Warstwa organiczna
utworzona po 5-cio minutowym odstaniu sklada-
1a sie:

kaprolaktam 25,0 g

Hy0 1,65 g

chloroform 71,29 g

(NH,)2SO4 0,00082 g co odpowiada 0,5 mili-

réwnowaznika na 1 kg kaprolaktamu.

Wyniki analiz serii pr6b przedstawia tablica 1.

Tablica 1

Zawanrto$é siarczanu amonu

miliréwnowaznik/kg kaprolak-
tamu

Préba pH e odstani PO przemywa-

w czame. oastanial  ni, i odstaniu

trwajacym w iciagu
5 min.|8 min.|12 min.[5 min.|8 min

seria 1 4] 125 | 11.2 | 11.0 | 3.8
5] 11.0 8.5 7.8 | 2.7
6 74 5.0 46 | 1.6
7 7.0 4.6 3.6 | 0.5
8 7.5 4.8 42 | 0.6
seria 2 4| 161 | 14.5 | 13.3 | 5.3
) 5| 159 | 10.9 | 10.2 | 3.6
6| 13.3 9.0 7.8 | 21
7( 11.0 7.4 5.6 | 1.0
8] 13.0 8.5 8.0 | 1.2
seria 3 | 4| 34.0 | 265 | 245 [ 55
9 21.5 17.6 16.3 | 3.9
6| 20.0 | 13.0 | 124 | 2.8
7| 185 | 12.3 | 10.0 | 1.4
8| 23.0 | 13.6 | 11.3 | 1.7

" Powyi#sze wyniki przedstawiono réwniez graficz-
nie ma fig. 1, 2 i 3 na ktérych na osi odeietych
jest ozmaczone pH, a na osi rzednych stezenie C
pozostatej soli w milirébwnowaznikach na kg lak-
tamu — wykre§lone w skali logarytmiczne(.

Fig. 1 dotyczy prob serii 1. Linie a, b i ¢ wyka-
zujac zmiany steZenia C wraz ze wezrostem pH,
przy czym linia a idotyczy 5-ciu minutowego czasu
odstania, linia b 8-mio minutowego, a na osirzed-
nych stezenie C pozostatej soli w miliréwnowazni-
kach na kg laktamu — wykreé§lone w skali loga-
rytmicznej.
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8
“Fig 1 dotyczy préb serii 1. Linie a, b i ¢ wyka-
zujg zmiany stezenia C wraz ze wmrostem pH,
przy czym linia a dotyczy 5-cio minutowego czasu
odstania, linia b 8-mio minutowego, a linia c12-to
minutowego; mnatomiast linia A dotyczy roztworu
kaprolaktamu przemywanego dwukrotnie.

Fig. 2 i 3 ilustruje wyniki préb serii 2 i 3. Od-
powiednie linie oznaczane sg na fig. 1 literami
p,q,rli Porazx, y,z1iX.

Z analiz tych wynika, ze zobojetnianie do war-
toSci pH 7 pozwala na osiggniecie najmmniejszej
zawartosSci pozostatej soli w roztworze laktamu w
‘organicznym $rodku ekstrahujacym.

"To ma miejsce nie tylko wtedy gdy jako §rodek
dkstrahujgcy stosuje sie chloroform, ale réwhi-ei
i wtedy gdy ekstrakcje laktamu z mieszaniny lak-
tam — kwas siarkowy przeprowadza sie za pomo-
cg innych odpowiednich §rodkéw nie mieszajacych
sie z wodg, byle tylko wymienione $§rodki posia-
daly niskie napiecie powierzchniowe w  stosunku
do wody. Warunki te spelniajg np. benzen, toluen,
chlorowane weglowodory, takie jak 1,2-dwuchlo-
roetan i 1,1,2,2-czterochloroetan.

Opisane eksperymenty odnosza sie do nieciggle-
go procesu przemywania fazy organicznej. W prak-
tyce jednakze najcze$ciej stosuje sig¢ ciggly proces
przemywania. Sposdb prowadzenia ciaglego proce-
su przemywania jest schematycznie przedstawiony
na fig. 4 i 5. Na fig. 4 M; i M, oznaczaja mie-
szalniki 8; i S, oznaczaja rozdzielacze wkladu
ciecz—ciecz. Roztwér kaprolaktamu w rozpusz'-'
czalniku organicznym mie mieszajacym sie z woda
zawierajagcy weigz jeszcze pewng ilo§¢ wolnego
kwasu siarkowego kieruje sie do mieszalnika 1
przewodem 2 roztwdr ten zobojetnia sig wo-dnym'
roztworem amoniaku o stezeniu 25% wagowych
doprowadzanym przewodem 2. Roztwér amoniaku
jest rozciehczony woda obiegowsg doprowadzang
przewodem 6. Przew6d 2 doprowadzajacy amonfiak
jest zaopatrzony w zawér kontrolny 13, ktbrego
pozycje mozna zmieniaé za pomocg silnika po-
mocniczego 14 sterowanego za pomocg impulséw
otrzymywanych z wurzadzenia ‘kontrolujgcego 15.
Urzadzenie konrtolujace 15 jest regulowane -przez
pehametr 16 za pomocg ktérego mierzone jest pH
roztworu znajdujacego sie w mieszalniku ' Mj.

Roztwér zobojetniany w mieszalnikit M, prze-
plywa przelewem 3 do rozdzielacza S, gdzie roz-
dziela sie na warstwe dolng stanowiaca faze orga-
niczng i warstwe gérna stanowigey wodny Toz-
twor siarczanu amonu. Wigkisza c¢ze§é roztworu
wodnego jest odprowadzana przewodem 4, reszta
jest zawracana do mieszalnika 1 priewodem 6 za-
opatrzonym w pompe 5. »

Faze orgamficzng z rozdzielacza S, przeprowadza
sie przewodem 7 do mieszalnika 2. Nastepnie prze-
wodem 8 doprowadza sie wode. Mieszamina prze-
ptywa przelewem 9 do rozdzielacza S, gdzie prze-
prowadza sie ponowmne rozdzielanie na faze orga-
niczng (warstwa dolna) i faze wodng (warstwa
gbrna). Faze wodng doprowadza sie do mieszal-
nika 1 przewodem 11 zaopatrzonym w pompe 10,
a roéwnocze$nie oczyszczony roztwér laktamu od-
prowadza si¢ z rozdzielacza 8, przewodem 12.
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W procesie cigglym przewodem 1 wprowadza
sie 100 kg 25% wagowo roztworu laktamu w chlo-
roformie zawierajagcego réwmiez 2% wagowych
kwasu siarkowego, przewodem 2 okoto 2,8 kg wod-
nego roztworu amoniaku o stezeniu okoto 25%
wagowych oraz przewodem 8 okolo 8,7 kg wody
do przemywania otrzymujac z przewodu 4 13,5 kg
20% roztworu siarczanu amonowego o wartosci
pH 7 i z przewodu 12 oczyszczony roztwér lakta-
mu o zawarto$ci siarczanu amonowego mniejszej
niz. 2 milir6wnowazniki na 1 kg laktamu. Roztwér
laktamu mozna nastepnie oczyszczaé na baterii jo-
nitbw (nie wykazanej na rysunku).

Wedlug sposobu przeprowadzenia procesu przed-
stawionego schematycznie na fig. 4, emulsje utwo-
rzong podczas zobojetniania w mieszalniku <41 naj-
pierw poddaje sie rozdzielaniu na fazy w rozdzie-
laczu 8,, po czym oddzielong faze organiczng prze-
mywa si¢ ponownie wodag w mieszalniku My przy
czym tworzy sie nowa emulsja, ktérg rozdziela sie
na fazy w rozdzielaczu S, W praktyce oznacza to,
ze emulsje pierwotnie utworzong przemywa sie
wodg obiegowa i rozdziela za pomocg dwéch roz-
dzielaczy i polgczonego z nimi mieszalnika. Jed-
nakze przemywanie wodg obiegowa i rozdzielanie
emulsji moze byé przeprowadzane réwmiez w in-
nego rodzaju urzadzeniach stuzgcych do tego ce-
lu, np. w pluczkach z wypelniaczami lub bez albo
w kolumnach ekstrakcyjnych RDC.

Przemywanie woda przeprowadza sie zwlaszcza
w pluczkach pulsacyjnych przy szybko$ci pulsacji
1—3 cm/sekunde.

Jako wypelnienie pluczek stosuje sie zazwyczaj
wypelniacze z materialow powszechnie do tego
celu stosowanych.

Jakkolwiek materialy hydrofobowe podobne do
teflonu lub wegla moglyby wydawaé sie mnajodpo-
wiedniejsze z powodu mozliwo§ci rozdziatu zawie-
siny, matej iloSci fazy wodnej, w o wiele wiek-
szej objeto§ci fazy organicznej, to jednak okazaty
si¢ réwmiez bardzo odpowiednie materialy cera-
miczne, o wiele tansze pomimo hydrofilowych
wlaSciwo§ci tych materialéw, faza wodna pozosta-
je w zawiesinie.

Wzglednie duza ré6znica gestoSci pomiedzy faza
organiczng ciagla, a faza zawiesiny wodnej umoz-
liwia podniesienie wypelniania kolumny w odnie-
sieniu do fazy organicznej do wzglednie wysokiej
warto§ci rzedu. 0,5—1 cm/sekunde.

Spos6b ciggly prowadzenia procesu przedstawio-
ny jest schematycznie mna fig. 5, ma ktérym M
oznacza mieszalnik, K pluczke zaladowang wypel-
niaczami. Roztw6r kaprolaktamu w rozpuszczalni-
ku organicznym mie mieszajgcym sie z woda za-
wierajaey weiaz jeszeze wolny kwas siarkowy
wprowadza sie przewodem 1 do mieszalnika M;
roztwér ten zobojetnia sie wodnym roztworem
amoniaku o stezeniu 25% wagowych doprowadza-
nym przewodem 2. Roztwdér amoniaku rozcieficza
sig woda obiegowa doprowadzang przewodem 6.

Przew6d 2 doprowadzajacy roztwér amoniaku
zaopatrzony jest w zawér komtrolny 13, ktérego
pozycje mozna zmieniaé za pomocg silnika pomoc-
niczegp 14, kierowanego za pomocg impulséw,
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otrzymywanych z wurzadzenia kontrolujacego 15.
Urzadzenie kontrolujgce jest regulowame przez
pekametr 16 za pomocg ktérego mierzone jest pH
roztworu znajdujacego sie w mieszalniku M. Roz-
twor zobojetniony w mieszalniku M, przepltywa
przelewem 3 do wypelnionej pluczki K, w ktérej
przemywa si¢ go demiralizowang woda obiegows
doprowadzang przewodem 8.

Oczyszczony roztwér laktamu w rozpuszezalniku
organicznym odprowadza si¢ przewodem 7 zaopa-
trzonym w zawér kontrolny; prawtidlowe nasta-
wienie zaworu kontrolnego za pomoca urzgdzenia
kontrolujacego poziom umozliwia dokladne roz-
dzielenie na faze wodng i faze organiczng u szezy-
tu kolumny K, przy czym powierzchnia graniczna
pomiedzy obu fazami znajduje sie tuz nad wypel-
niaczami kolumny K.

Woda do przemywania zawierajgca substancje
jonotwoéreze i miewielky ilo§é laktamu jest odpro-
wadzana przewodem 4.

W celu unikniecia strat laktamu, wode te sto-
suje sie w spos6b ciagly do rozciefczania miesza-
niny laktamu z kwasem siarkowym- kt6éra poddaje
sie ekstrakeji, co oznacza, Ze laktam ten utrzymu-
je sie w recyrkulaciji.

Spos6b ciaggly prowadzenia procesu wykazuje, ze
w celu uzyskania roztworu laktamu o zawarto$ci
(NH4)3SO4 mmiejszy niz 0,2 milirbwnowaznika/kg
laktamu, proces zobojetniania wolnego kwasu w
roztworze laktamu stanowigcym faze organiczng
prowadzi sie przy wartoSci pH .powyzZej 7, miano-
wicie pH 8—9 co jest przedstawione w tablicy 2.

Tablica 2
Emaulsja Rozbtwér odprowadzany
odprowadzana przez przewdd 7
Drzez przewéd 8 pH milir6wnowazniki
pH (NHy)2SO04/kg
laktamu
45 3.6 . 4.8
5.6 4.5 2.4
6.2 4.8 1.8
8.0 6.7 0.46
8.2 7.1 .0.18
9.4 7.5 1.7
Powyzsze wyniki pomiar6w przedstawione s3
graficznie ma fig. 6, mna ktérej zawartosé

(NH4)2SO4 w oczyszczonym roztworze wyrazana
w milirbwnowaznikach jest wykreé§lona jako od-
wrotno§¢ pH zaréwno dla cieczy odprowadzanej
przewodem 3 (linia a) jak i dla roztworu odpro-
wadzanego przewodem 7 (linia b).

W celu wyjasnienia procesu wedlug wynalazku
tablica 3 podaje ilo§ci i sklad (na 1000 kg kapro-
laktamu) masy przeplywajacej w trakcie procesu.

Cyfry oznaczajace przeplywajacg mase odpo-
wiadajaca numerom oznaczajacym przewo6d, przez
kt6ry ciecz przepltywa.
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Tablica 3
Przeptyw Sktad w ke _

nr laktam | H,SO, | (NH,SO4 | NHy | HyO | CHCl

1 1013 84 68 2886 4051
2 20 | 87 116
3 1019 169 393 2886 4467
4 13 113 482 608
6 6 56 238 300
7 1000 68 2886 3954
8 395 395

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb odzyskiwania czystego e-kaprolakta-
mu zawierajgcego mniej niz 5 milirbwnowaznikéw
substancji jonotwérczych na kg laktamu, otrzy-
manego na drodze miedzyczasteczkowego przegru-
powania oksymu cykloheksanonu w obecnoSci
kwasnego katalizatora i kwasu siarkowego, oleum
lub tréjtlenku siarki i ekstrakcji mieszaniny re-
akcyjnej po rozcieniczeniu woda i dowolnie, po
czeSciowym wzobojetnieniu kiwasu siarkowego, roz-
puszczalnikiem organicznym nie mieszajgeym sie
z wodg a rozpuszczajacym laktam, znamieny tym,
ze otrzymany roztwér laktamu w rozpuszczalniku
organicznym zobojegtnia si¢ wodnym roztworem
amoniaku do wartoSci pH co najmniej 4,5 mie-
rzonej w temperaturze 20°C, nastepnie wytwarza
emulsje 15—40% wagowo wodnego roztworu siar-

20

25

30

czanu amonu zemulgowanego w rozpuszczalniku
organicznym, a wytworzong emulsje przemywa sie
demineralizowang wodg obiegowg w stosunku wa-
gowym 4—20 czedci, korzystnie 8—10 czeéci emul-
sji na cze§¢é wody, a otrzymany laktam reeks-
trahuje sie w znany spos6b z rozpuszczalnika ofr-
ganicznego, a nastepnie otrzymany wodny roztwor
lakibtamu odparowuje sie i ewentualnie uwalnia na
wymieniaczach jonowych od jonotwoérczych zwigz-
kéw organicznych. )

3. Spos6éb wedtug zastrz. 1 znamienny tym, ze
roztwér laktamu w rozpuszczalniku organicznym
zobojetnia sie wodnym roztworem amoniaku do
wartosci pH 7—9.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 lub 2 znamienny tym,
Ze przemywanie woda przeprowadza sie zgodmie
z zasadg obiegu w pluczce pulsacyjnej wypelnio-
nej, korzystnie ceramicznymi wypelniaczami.



C 100¢

10

05+

02

82397

n
(Ve
N

|

3456 7 8 9 pH

“l
i)
n

l
I

|



82397

3456 78 9 pH

Fig 3

“—-\(]- 13

—_—

- 2
4
3
) b 6
5
4 l /S'l V”
8 l 7
L
MQ/U') 9
) 10
So



82397

15
6
1 6
N /
'oL [
M \ _C4
7 K
5
7
<4
’-\\8
Fig. 5
4 4
3 b a
2
1
o°

2 34 56 7 8 9 10 pH
Fig. 6

DN-7 — Zam. 453/76

Cena 10 zi



	PL82397B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


