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(54) Zpleob zpracovdni siln& zne¥iXt&nych Toztokl kaprolaktamu v organickém rozpoudt&dle

1

Predmdtem vyndlezu je zpracovéni siln& zneli3¥t&nych roztokl kaprolektamu v organié-
kém rozpou¥té&dle, ziskdvanych jako zp&tné proudy p¥i krystalizaci keprolaktamu z benzenu,
toluenu nebo trichloretylénu, obvzld3t& p¥i pouZitf p¥imého chlazeni pracovniho roztoku
xrystalizace ¥pavkem, vyuZitfm &istictho u¥inku extrakce hlavnfho proudu surového kapro-
laktamu z vodnf féze pfi pouZit{ stejného typu organického rozpoult&dla jeko pro krystali-
zaci, z& vyhodnych podmfnek odd¥lovénf Epavku ze sm&si a pFevodu znedu¥fujfefch prim¥s{
do vodn{ féze v koncové &ésti extrakce.

Pri provdd¥nf krystalizace kaprolaktemu z organickych rozpou¥td¥l, napf. podle &s,
autorskych osv&d&enf 161 608 2 161 611 jsou odtahovény mate&né louhy ve form& siln& zne-
¢i%t¥ného 30 a% 70%nfho roztoku kaprolektamu v organickém rozpou¥t®dle s obsahem a% 1 %
&pavku, '

Podobné slorenf s vysokym obsahem zne&iffujfcfch 14tek, ale s malfch obsahem &pevku,
ma jf praci roztoky, vznikajfc{ postupem napf. podle &s.autorského osvZdlent &, 156 087 a
182 305 zv14%tE kdy? prani krystalu se provédi odd&len& a% po jeho separaci z obvodu krys-
talizace; V této f4zi se pranf krystalu provéd{ b&¥n& jednostupnové, napf. na odstfedivce,
nebo ve vicestupnovém systému, nejlépe v protiproudu. MnoZstvi practho roztoku je pak zé-
viélé na podtu stupnd prani jako% i na tvaru a velikosti krystalu, hlavn¥ v3ak na stupni
znelistén{ povrchu krystalu.

Joako dal8{ zpdtny proud p¥i krystalizaci kaprolaktamu je moZno uvésti emulzi plebyte’-

212 989



212 989

nych krystalovych zdrodkl v rozpoust&dle, kterd miZe byt recirkulovéna a po roztavent
krystalovych zérodkd vrécena zp&t do obvodu krystalizace, nebo odd¥len& podrobena ¥i3-
t&n{ soulasné s odebirenymi matenymi louhy. ,

J1%t&nf zp&tnfch proudd z krystalizace kaprolaktamu v organickém rozpoultZdle, kters
podle volby rozpou¥té€dla a pracovni teploty v krystalizdtoru obsahujf 30 a% 70 % keprolek-
tamu v p¥i{slu¥ném organickém rozpou¥t¥dle, se b&#n& provéd! recirkulaci pies pfedchézejict
stupen extrakce surového kaprolaktemu tek, Ze zp&tny proud se pfevede do vodni fdze extrak-
c{ kaprolaktamu vodou @ po spojeni s hlavnim proudem surového vodného roztoku kaprolaktamu

se op&tovné podrobi extrakci do organického rozpoult&dla., Roztok kaprolaktemu v takto
ziskané organické fézi je po odperenf &dsti rozpouXtddls znovu pPipraven jako vstupni
roztok pro krystalizaci.

Nevyhodou uvedeného &isicfho postupu, jak ji% bylo d¥fve popséno, je nepffznivy po~
mér rozdéleni nelistot u koncentrovanych roztokd kaprolaktamu v organickém rozpou¥tddle
v prvnim teoretickém kontaktu extrakce z dlivodd, Ze kaprolaktem sdm je dobrym rozpoultdd-
lem znedi¥fujfcfch prim¥s{. Uvedeny postup extrakce mé b¥%n& relativn¥ nizkou ¢isic{ W&in-
nost.

Dal%i nevyhodou jsou potiZe pii zpracovévénf ¢4sti zp&tnfch proudd kaprolaktamu v or~
ganickém rozpoust&dle ze systému krystalizace s pfimfm chlazenim &pavkem. Pom&rnZ vysoky
obeah &pavku i v bezvodych.roztocich kaprolaktamu, odebfranych z obvodu krystalizace mi%e
zplisobovat prealkalizovéni vodni fdze v nédsledné extrakci s tvorbou emulzf & kone¥n¥ i
ekonomickou nevyhodnost postupu.

Postupem podle vyndlezu se zp¥tné proudy koncentrovanych roztokd kaprolaktamu z krys-
talizace spojenim s orgenickym extraktem z koncové &4sti extrakece hlavnfho proudu vodn{
féze pfevedcu do formy zred&nych roztokd s obsehem pod 5 % ksprolsktamu, nejvyhodn¥ji
1l aZ 2 %, nale’ se ponechd vyexpandovat hlavnf &4st p¥{tomného &pavku v roztoku a roztok
se pouZije jako extrakéni ¥inidlo v prvn{ &4sti extrakce privéd&ného hlavniho proudu kapro-
laktamu ve vodn{ fézi.

Postup predstavuje v podstat® dva na sebe navazujicf stupnd extrakce hlavntho proudu
kaprolaktamu v sériovém propojeni s posunutim koncentradnich spédd v disledku vstupu zpsdt-
nfch proudd z krystalizace, pfifemZ pferulent systému extrakce a odd¥leni féz{ je vyul{vé-
no k expanzi &pavku, privédEného be zpétném proudu z krystalizace.

V praktickém provedeni je nejvyhodné&j3{ volit pFeru¥enf extrakce a vstup zp&tngch
proudd mezi V, aZ VIiI. teoretickym patrem, Tim je zajiSt&no dostatedné zred&nf{ roztokt
pro expanzi &pavku a vyhodny pfechod zneli3fujfcfch prfmssf do vodn{ féze jako% 1 propi-
réni organickéhovextrgktu vodni féz{ v prvnf ¥é4sti extrakce a vyextrahovédn{ kaprolaktamu
z vodni féze za vyhodnfch podminek z hlediska p¥fechodu nedistot v koncové &dsti extrakce
hlavniho proudu.

Jednodu3s{ Je pfovedeni zpracovéni pracich roztokd z krystalizace s nizkym obsahem
gpavku, kde expanze miZe byt nehrazens prevedenim viech zne¥i¥fujfcfch prim&sf p¥imo do
vodni féze v systému extrakce.

Volba rozpouZt&dla se pfizplsobuje tak, aby rozpou3t&dlo vyhovovalo soulasn¥ podminkém
extrakce a uplatnils se jeho ¥istief uU¥innost. Zv14sf pak se pfihlf3f k moZnosti provedeni
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krystalizace, V3em t&mto podminkém vyhovuj{ nejlépe benzen, toluen a trichloretylén.

P¥{klad 1

Z laboratornfho modelu krystalizace kaprolaktamu z trichloretylénu bylo odebiréno
200 ml mate&nych louhl s obsshem 52 % kaprolaktamu a 0,62 % &pavku, co? pFedstavovalo
celkové 15 % produkovaného krystalu.

Roztok byl uvéddén do dvoustupﬁové extrakce za VII. teoret. patrem do trichloretylé-
nového extraktu s koncentrac{ 1,2 % kaprolsktamu. Vysledny extrakt po uvedeni zp&tného
proudu s obsahem 1,9 % kaprolaktamu a odd&leni uvoln&ného plynného Epavku byl poufit dé-
le jako extrakdni &inidlo pro extrakei vstupnf vodni féze a v protiproudém systému nakon-
centrovén na 18 % kaprolaktamu. Vodni féze v mistd zp&tného proudu s obsshem 5,5 % KL
byla v dal¥ich 8 teoretickych kontaktech extrahovéna &istym trichloretylénem.

Ziskany trichloretylénovy extrakt vykazoval hodnotu extinkce v pdsmu 290 nm 7,5 a
spotfebu 33 mekv KMnO4/kg, zatimeo b&3n& provedenym postupem extrakce hodnota extinkce

dosahovala 12,6 a spotfeba KMnO, 67 mekv/kg.

PXEDMET VYNALEZU

1. Zpusob zpracovéni siln& zne¥i3tdnych roztokd kaprolaktamu v organickém rozpou¥tZdle

z krystalizace kaprolaktamu v ¢4sti extrakce hlavnfho proudu kaprolaktamu, vyznaleny tim,
$e siln¥ znedi%t¥né roztoky kaprolaktamu v organickém rozpouXt¥dle s obsahem 30 aZ 70 %
kaprolaktamu a s pr{padnym obsahem &pavku do 1 % se uvedou do organického extraktu v dsti
koncové extrakce hlavniho proudu tak, aby koncentrace kaprolaktamu po spojenf obou proudd
klesla pod 5 % kaprolaktamu, nejlépe 1 a% 2 % kaprolaktamu, nafe? po expanzi a oddé&lent
plynného &pavku, nebo p¥i jeho nfzké koncentraci po prevedenf Zpavku do vodni féze extrak-
ce, se roztok pouZije jako extrakdni Zinidlo k extrakel hlavntho proudu vstupnf vodnf féze.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e extrakce a krystalizace kaprolaektamu se provede

v prosttedf stejného rozpoudtidla.
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