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Sposéb jednoczesnego wytwarzania kaprolaktamu i dwucykloheksyloketonu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb jedrioczesnego wytwarzania kaprolaktamu i dwucykloheksyloketonu.

Znany jest z opisu patentowego St. Zjedn. Amer. nr 3167543 sposdb wytwarzania kaprolaktamu polega--
jacy na nitrozowaniu pochodnych cykloheksylowych, zawierajacych trzeciorzgdowy wegiel, takich jak na
przyklad kwas szesciowodorobenzoesowy i jego pochiodne, cykloheksylo-arylo-ketony, dwucykloheksylo-ketony
i inne. Nitrozowanie przeprowadza si¢ w obecnosci oleum zawierajacego 23—60% wolnego SO;, w tempera-
turze okolo 90—-100°C, w sposGb ciagly, w ciagu 1—-15 minut.

Sposéb wedlug wynalazku stanowi rozwinigcie powy?szej metody polegajace na specjalnej obrdbce pro-
duktow ubocznych, dzigki czemu wzrasta wydajnos< procesu.

Sposéb jednoczesnego wytwarzania kaprolaktamu i dwucykloheksyloketonu polega na tym, ze s6l sodows
kwasu e-cykloheksyloamidckapronowego poddaje sig pirolizie w temperaturze 440--450°C pod préznig i tak
otrzymang mieszaning kaprolakiamu i dwuecykloheksyloketonu rozdziela si¢ znanymi metodami.

Sposéb wediug wynalazku jest nadzwyczaj prosty. Otizymuje sie produkty o duzym znaczeniu prze-
mystowym, przy czym wydajnodé piralizy jest bardzo wysoka. Sposéb ten wykorzystuje sig do syntetyzowania
ewiyzkéw takich juk kaprolaktam Jub odzyskiwania produktdw uhocznych jak dwucykloheksyloketon.

Temperatuie reakcji moina zmienia¢ w granicach od 440 do 450°C, Ciénienie utrzymywane pedczas
pisolizy zalezy od rodzaju zwigzku poddawanego reakcji. MoZna je zmniejszyé ponizej atmosferycznego, jeteli
potadane jest usuwanie preduktéw reukcji ze strefy reakcyjnej. Taki sposth posigpowania jest korzystny. na
pszykiad w przypadku otrzymywania termicznie niestabilnych, latwo polimeryzujacych zwiazkdw.

W wyniku pirolizy soli sodowej kwasu e-cykloheksyloaminokapronowego, otrzymuije si¢ 26hobrazowy
destyiat zawierajacy okoto 85-90% czesci organicznej zwigzku poddawanego pirolizie. Pozostalo$é stanowi
sldwnie weglan sodowy oraz niewielkie ilosci wegla.
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Przyktad. 1,74 g soli sodowej kwasu e<ykloheksylokapronowego umieszczonej w probéwcee potaczo-
nej z odbieralnikiem chtodzonym mieszaning acetonu z suchym lodem, ogrzewa si¢ stopniowo do temperatury
450°C pod zmniejszonym cisnieniem,

Piroliza zaczyna sig¢ w temperaturze 340°C, w ktdrej tworzg sig niewielkie ilosci ciektego produktu, zwigk-
szajyce sig w temperaturze 440--450°C. Ostatecznie otrzymuje si¢ 1,25 g destylatu i 0.4 g pozostatosci zawie-
rajgcej gtownie weglan sodowy i niewielkie ilosci wegla. Destylat analizowano za pomoca spektrometrn mase-
wego. Glownymi produktami byty takie zwigzki jak kaprolaktam i cykloheksyloketon, zas z pozostatych,
nizej wrzacych produktéw, nalezy wymienié cyjanek cykloheksylu oraz slady weglowodorow aromatycznych -
i nienasyconych weglowodoréw cyklicznych. Analize ilosciowa wykonano chromatograficznie. Na tej podsta-
wie stwierdzono, ze wydajnosé reakcji tworzenia kaprolaktamu wynosi okoto 60--65%, natomiast wydajnosé
reakcji powstawania cykloheksyloketonu wynosi okoto 50%. Zawarto$¢ kaprolaktamu, cykloheksyloketonu
1 cyjanku cykloheksylu w destylacie wynosi 70% wagowych.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb jednoczesnego wytwarzania kaprolaktamu i dwucykloheksyloketonu, znamienny tym,
ze 56l sodowa kwasu e-cykloheksyloamidokapronowego poddaje si¢ pirolizie w temperaturze 440—450°C pod
proznig i tak otrzymang mieszaning kaprolaktamu i dwucykloheksyloketonu rozdziela sie znanymi metodarmi.

2. Sposdb wedtug zastrz. |, znamienny tym, Ze sél sodowg kwasu e-cykloheksyloamidokanro-
nowego poddaje si¢ pirolizie w stanie stopionym.
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