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Sposéb oczyszczania cykloheksanonw i jego mieszanin od estréw

Patent trwa od dnia 11 czerwca 1958 r.

W procesie utleniania cykloheksanu w fazie «
cieklej otrzymuje sie w pewnych warunkach
glownie cykloheksanon i cykloheksanol. Zwigzki
te zawieraja szereg zanieczyszczen, bedacych
produktami reakcji ubocznych i wtérnych
w procesie utleniania cykloheksanu. Wsr6d tych
zanieczyszczen znajduja sie estry, ktérych nie
daje sie oddzieli¢ od cykloheksanonu metodami
zwykle w technologii chemicznej stosowanymi,
np. za pomocg destylacji. Nawet w trakcie
rektyfikacji prozniowej na kolumnach o bar-
dzo duzej zdolno$ci rozdzielczej, w czasie ktérej
rozdziela sie cykloheksanon od cykloheksanolu
uzyskuje sie cykloheksanon, zawierajacy znaczne
ilo$ci estrow.

Zmydlanie estréow w cykloheksanonie i jego
mieszaninach np. przez gotowanie z wodnym
roztworem NaOH .daje produkt o liczbie zmy-
dlania okoto 10. Przy zmydlaniu estréw w bar-
dziej ostrych warunkach, np. w roztworze al-
koholowym, zachodzg uboczne reakcje cyklo-

* Wlasciciel patentu oéwiadezyl, iz twoérea
wynalazku jest Stanistaw Ciborowski.

heksanonu, przy czym jego straty wynosza do
kilkudziesieciu procentow.

Zagadnienie usuwania estréw z cykloheksa-
nonu stanowi wazny problem z przemyslowego
punktu widzenia, gdyz obecnosé estréw w cyklo-
heksanonie dyskwalifikuje ten produkt jako
surowiec do otrzymania kaprolaktamu.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczysz-
czania cykloheksanonu i jego mieszanin, od za-
nieczyszczen w postaci estréw, polegajacy na
energicznym mieszaniu cykloheksanonu, ewen-
tualnie jego mieszanin w podwyzszonej tem-
peraturze z 25% wodnym roztworem NaOH, za-
wierajagcym nieco benzenosulfonianu sodowego,
ktory w tej reakcji dziala katalitycznie.
Zamiast benzenosulfonianu sodowego mozna
stosowaé jako Kkatalizator kwas benzenosul-
fonowy, ewentualnie inne kwasy sulfonowe
zawierajace w czasteczce pierscien benzenowy
lub ich sole.

Warunkiem prawidlowego przebiegu procesu
jest wytwarzanie w ukladzie emulsji lugu
w mieszaninie, zawierajacej estry. Po zakon-
czeniu zmydlania, do mieszaniny dodaje sig
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okolo 500 objetosciowych wody i oddestylowu-
je cykloheksanon i cykloheksanol z parg wodng,

SrawTratajgc WaTStWwe wodng kondensatu do zbior-
nika kolumny. W tych warunkach otrzymuje sig
cykloheksanon (lub jego mieszaning) o liczbie
zmydlania ckolo 1, przy czym étraty cyklo-
heksanonu wynosza pare procentéw lacznie ze
stratami przy destylacji.

Przyktad. 1510 ml (1436 g) mieszaniny, za-
wierajgcej 37,80 cykloheksanonu (542 g), poza
tym zawierajacej gldwnie cykloheksanol, nieco
estrow (liczba zmydlania 40,8) i innych zanie-
czyszczen miesza sie z 200 ml 25%0-owego NaOH
i 15 ml 30%,-owego wodnego roztworu benzeno-
sulfonianu sodowego. Czas mieszania wynosil
5 godzin, temperatura 60°C, liczba obrotow mie-
szadla 400/min.

Z mieszaniny tej oddestylowano nastepnie
z parg wodng 1461 ml (1390 g) mieszaniny, za-
wierajacej 37,1% cykloheksanonu (516 g) oraz
204 ml (205 g) wodnego roztworu, zawierajgce-
go 4 g cykloheksanonu. Lacznie cykloheksanonu
oddestylowano 520 g, straty wynoszg 22 g, co

stanowi 4%. Liczba zmydlania oddestylowanej
mieszaniny wynosi 1,1.
Mozna réwniez poddawaé zmydlaniu estry

- w mieszaninach cykloheksanonu, zawierajacych

rozpuszczong wode. W tym przypadku nalezy
dodawa¢é tug o takim stezeniu, aby lacznie z wo-
dag zawarta w oczyszczanej mieszaninie, steze-
nie tugu ksztaltowalo sie na poziomie 25%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb oczyszczania cykloheksanonu i jego
mieszanin od estréw, znamienny tym, ze
estry te zmydla sie w obecnosci katalizatora
za pomoca stezonego lugu sodowego, ktory
zawiesza sie¢ w oczyszczanym cykloheksano-
nie w postaci subtelnej zawiesiny.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako katalizator stosuje sie benzenosulfonian
sodowy lub kwas benzenosulfonowy, ewen-
tualnie inne kwasy sulfonowe, zawierajace
w czasteczce pierscien benzenowy lub ich
sole.
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