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(54) Spdsob spracovania kry$télu 6-kaprolaktamu

RieSenie sa tyka spracovania kry$tdlu 6-
-kaprolaktdmu, najmd kry$tdlu vyrobeného krys-
talizdciou 6-kaprolaktdmu z jeho roztokov v tri-
chloretyléne. Udelom rieSenia je postup zamerany
na odstrafiovanie zbytkov rozpustadla nachddzajd-
ceho sa v kry$¥tali 6-kaprolaktdmu oddelenom zo
suspenzie. Podstatou rieSenia je zmieSavanie
1 dielu &ry§télu obsahujiceho 90 aZ 99,5 % hmot-~
nostnych” 6-kaprolaktdmu s 1 aZ 6 dielmi taveniny
obsahujicej 80 a%Z 99 % hmotnostnych 6-kaprolaktd-
mu: 8 ndslednym spracovanim vytvorenej suspenzie
usadzovanim spojenym s tavenfm usadeného kryStd-
lu, pri&om 40 aZ 95 hmotnostnych dielov vytvore-
nej taveniny je odvddzané ako &isty produkt a
5 a% 60 % hmotnostnych dielov vytvorenej tave-
niny je vedenych proti smeru usadzovania kry$téd-
lu a odvddzand spolu s pdvodnou taveninou ako
vedlaj${ prid. Podstatnd &ast taveniny 6~kapro-
laktdmu oddelenej ako vedlajs{ prud je priamo,
alebo po zvyfenf koncentrdcie 6-kaprolaktdmu
odparenim &asti prchavych podielov vedend
k opdtovnému zmieSavaniu s pévodnym kryStdlom.
Zbytok taveniny oddelenej ako vedlaj$f prdd je
priamo, alebo po znfZfenf koncentrdcie 6-kapro-
laktdmu pridavkom &istého rozpustadla vedeny do
stupiia krystalizdcie, alebo s vyhodou do stupiia
premyvania kry$tdlu 6-kaprolaktdmu. Spdsobu
podla riefenia mo¥no vyuZit v pripadoch Cistenia
14tok kryStalizdciou z roztokov, kedy kone&nou
formou ldtky mdZe byt tavenina.
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Vyndlez rie¥i spdsob spracovania kry&tdlu 6-kaprolaktdmu, najmi kry#tflu obsahujuiceho
zbytky chlérovanych organickych rozpi¥tadiel.

Produktom &istenia 6-kaprolaktdmu kry$talizdciou z roztokov.je kry3tdl, respektive
premyty kry$tdl vydelovany z &istiaceho procesu filtrdciou, odstredovanim alebo inym zndmym
separa¥nym postupom. Takto zfskany kry3tdl 6-~kaprolaktdmu md¥e byt pou%it§y ako komerdny
produkt len v prfpade kry$talizdcie 6-kaprolaktdmu z jeho vlastnej taveniny, pripadn
z jeho vodnych roztokov. '

V praxi realizované postupy &istenia 6-kaprolaktdmu z jeho taveniny alebo jeho vodnych
roztokov oby&ajne nekondia separdciou krystdlu, ale su spijané s nasledujdcim tavenim
kry8tdlu, jeho zmieSanim s vodnym roztokom ldhu sodného, vdkuovym odvodhovanim taveniny
a jej jednostupfiovou destildciou, pripadne rektifikdciou za oddelenia 5 a%Z 10 percent
vedlajsfich frakcif a 90 aZ 95 perc. hlavného prudu, ktorym je destildt. Takto ziskany
6-kaprolaktdm je be¥ne expedovany k odberatelovi v tekutej forme.

V patentovej literatire popisané postupy &istenia 6-kaprolaktdmu kryitalizdciou z jeho
roztokov v organickych rozpistadldch ako je benzén, toluén, alebo trichléretylén viZeobecné
predpoklddajy destiladné spracovanie oddeleného krydtdlu za pridavku vodného roztoku ldhu
sodného. Prftomnost zbytku organického rozpistadla vo vydelenom kryZtdli okrem toho vyZaduje
odstrdnenie zbytku organického rozpd¥tadla z taveniny pred jej vlastnym destiladnym spra-
covanim.

Odstrédnenie poslednych zbytkov organického rozpudstadla z taveniny kry3tdlu je zv1l4st
nutné v prfpade ak uvedenym organickym rozpdstadlom je trichldretylén alebo iné chlérova-
né rozpdstadlo, u ktorych je vSeobecné zndme ich chovanie v pritomnosti ludhu sodného.
Sprievodné l4tky vznikajuce reakciami chlérovanych uhlovodfkov s ldhom sodnym a 6-kKapro-
laktdmom ako fosgén, kyseliny glykolové a dichldracetylén nielenZe zniZuju vytaZok produktu
a zhorsujd jeho kvalitu, ale pfiamo ohrozujyd bezpeénost destiladnych operdcif.

Zbytky organickych rozpystadiel moZno z taveniny 6-kaprolaktdmu odstrdnit atmosfé-
rickou alebo vdkuovou heteroazeotropickou destildciou, respektive rektifikdciou za po-
uZitia vodnej pary alebo iného nosného plynu.

Je zrejmé, %e destiladné spracovanie vydeleného krystdlu 6-kaprolaktdmu, zvl4st v pri-
padoch spracovania krystdlu obsahujuiceho zbytky,organickych, ale najmd chldérovanych roz-
piitadiel je pomerne zloZitym procesom vyZadujucim nielen ndrodné zariadenie, ale i vyznam-

né energetické ndklady.

Bolo teraz ndjdend, e zbytky organickych rozpuitadiel i vody moZno z oddeleného
krystdlu odstrdnit energeticky menej ndro&nym postupom, ktory je predmetom tohoto vyndlezu.

Podstatou predmetného vyndlezu je spdsob spracovania kry3¥tdlu 6-kaprolaktdmu, najmd
kry#tdlu obsahujdceho zbytky chlérovanych organickych rozpidtadiel vyznadujuci sa tym,
%e 1 objemovy diel kry3tdlu obsahujici 90 a% 99,9 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu je
zmiefany s 1 aZ 6 objemovymi dielami taveniny obsahujdcej 80 aZ 99 perc. hmot. 6-kapro-
laktdmu a vytvorend suspenzia je pri teplotdch Vv rozsahu 60 aZ 70 °c spracovdvand usadzo-
vanim spojenym s tavenfim usadzujiceho sa krystdlu, pridom 40 a% 95 objemovych dielov pd-
vodného krystdlu je bud vo forme krydtdlu, bud jeho taveniny odvddzané ako &isty produkt,
zatial &o 5 a% 60 objem. dielov pdvodného krystdlu je vo forme taveniny sa vede proti
smeru usadzovania kry$tdlu a odvddzand ako vedlajs{ prid.

Podstatnd déast taveniny odvddzanej ako vedlajs{ prud je priamo alebo po zvySeni
koncentrdcie G6-kaprolaktdmu odparenim Casti prchavych podielov, vedend k opdtovnému zmie-
gavaniu s pévodnym kry&tdlom, zatial ¢o zbytok taveniny odvddzanej ako vedlajs${ prud je
priamo alebo po znf{Zeni koncentrdcie 6~kaprolaktdmu pridavkom Cistého rozpiStadla, vedeny

do stupfa premyvania kry3tdlu 6-kaprolaktdmu.
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Spracovanim kry3tdlu 6-kaprolaktdmu spdsobom podla vyndlezu sa ziska predisteny
kry&tdl alebo tavenina 6~kaprolaktdmu zbavend nielen rozpditadla pritomného v pdvodnom
kry8t4li, ale i ostatnych zbytkovych l4tok pritomnych v kry&tdli ako nedistoty zniZujdce
bod tuhnutia’6-kaprolaktdmu.

To umoZiiuje podstatné zjednodu¥enie spracovania z kryitglizdcie vydeleného krystdlu
nakolko novd operdcia dovoluje nielen ndhradu operidcie odstrafiovania zbytkov organického
rozpis$tadla destila®nou, respektfve rektifika¥nou cestou, ale v optimdlnom pripade umo¥-
fuje vypustit i celé dalSie destila&né spracovanie taveniny 6-kaprolaktdmu za pritomnosti
ldhu sodného.

Dosiahnutie kvality koneéného produktu zrovnatelnej s destila&nym spracovanim taveniny
krystdlu 6-kaprolaktému sfce vy%aduje volbou zvySeného vedlajSieho prudu taveniny, &im
pochopitelne klesd podiel priameho vytaZku hlavného pridu, avdak jednoduchost prevedenia,
podstatne niZ¥Sie ndklady spracovania vedlajSieho prudu taveniny, vyld&enie nutnosti pridavku
ldhu sodného a niZSie straty 6-kaprolaktdmu pri tomtc postupe oproti destiladnému postupu,
predstavujud vyznamny ekenomicky pokrok v celom procese &istenia 6-kaprolaktdmu.

L4

Pri{klad 1

V priebehu 1 hodiny bilan&ného pokusu bol 1 objemovy diel kryitalického 6-kaprolakté-
mu obsahujuci 95 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu a 5 perc. hmotnostnych trichléretylénu
a inych organickych primes{ zmieZavany s 2 objemovymi dielmi taveniny obsahujucej 95,3 perc.
hmotnostnych 6-kaprolaktdmu. Dokonale zmieSand suspenzia o teplote 65 ° bola kontinudlne
vedend do hornej &asti tepelne izolovaného usadzovdka opatreného na vrchu prepadom pre
odvod taveniny a v spodnej &asti opatrendho tavidom usadeného kry¥t4lu.

Zo spodnej &asti taviZa bolo odobrané 0,6 dielu pdvodnej hmoty krystdlu vo forme
taveniny o teplote + 70 S¢ zbavenej trichléretylénu.

Prepadom z vrchnej Sasti separdtora odtekalo 2,4 dielu taveniny o teplote 65,8 %
obsahujicej 94 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu a 6 perc. hmotnostnych trichldretylénu
a inych ne&istoét.

2,03 dielu z pdvodnych 2,4 dielov taveniny s obsahom 94 perc. hmotnostnych 6-kapro-
laktdmu bolo destilanou cestou zbavené Casti prchavych podielov za vytvorenia 2 dielov
taveniny obsahujdcej 95,3 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu, ktord bola op&tovne pou¥i-
vand k zmie3avaniu s kry&talickym 6-kaprolaktdmu.

0,37 dielu z poévodnych 2,4 dielov taveniny o obsahu 94 perc. hmotnostnych 6-kapro-
laktdmu bolo vracané do stupiiov kry$talizdcie.

V priebehu hodinového pokusu bolo z 1 dielu kry3tdlu o extinkcii pri vlnovej dlike
290 nm rovnej 2,1 zfskané 0,6 dielu produktu o extinkcii rovnej 0,3.

Prf{klad 2

V priebehu 1 hodiny bilan&ného pokusu bol 1 diel kry$talického 6~kaprolaktdmu obsa-
hujdci 97 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu a 3 perc. hmotnostné trichldretylénu a inych
organickych primesf{ zmie3avany s 2 dielmi taveniny obsahujucej 90 perc. hmotnostnych

6-kaprolaktdmu a 10 perc. hmotnostnych trichléretylénu a inych organickych primest.

- Dokonale zmieand suspenzia o teplote 63,5 %c bola kontinudlne vedend do hornej C&asti

_ tepelne izolovaného usadzovdka opatreného na vrchu prepadom pre odvod taveniny a v spodnej

gasti opatreného tavidom usadeného krystdlu.
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%o spodnej &asti tavida bolo adoberané 0,7 dielu hmoty pdsodného kryitdlu vo forme
koncentrovanej suspenzie krydtdlu o teplote 69,0 °c bez obsahu trichldretylénu.

Prepadom z vrchnej &asti separdtora odtekalo 2,3 dielu taveniny o teplote 63,9 %
obsahujicej 90 perc. hmotnostnych 6~kaprolaktdmu a 10 perc. hmotnostnych trichldretylénu a
inych organickych primesi{.

2 diely zo ziskanych 2,3 dielov taveniny bolo priamo vedené k opitovnému zmieZavaniu
s krystdlom 6-kaprolaktdmu. 0,3 dielu zo ziskangch 2,3 dielov taveniny bolo po dprave koncen-
trdcie 6-kaprolaktdmu pridavkom &istého trichldretylénu na 40 perc. hmotnostnych pouZité
v stupni premyvania krystdlu.

%z 1 dielu krys5tdlu 6~kaprolaktdmu o extinkcii pri vlnovej dl¥ke 290 nm rovnej 2,1 bolo
zi{skané 0,7 dielu taveniny o extinkcii rovnej 8,35.

Odstranenie organickych rozpui§tadiel ako benzén alebo toluéd, pripadne i vody z kry3$td-
lu 6-kaprolaktdmu mo%no prevddzat obdobnym postupom, za e3te vyhodnej¥ich podmienok. '

PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob spracovania kry¥tdlu 6-~kaprolaktdmu, najmi kry$tdlu obsahujiceho zbytky chlé-
rovanych organickych rozpuitadiel vyznacujuici sa tym, Ze 1 objemovy diel kry$tdlu obsahujici
90 a% 99,9 perc. hmotnostnych 6-kaprolaktdmu se zmieSava s 1 a% 6 objemovymi dielmi taveniny
obsahujicej 80 a% 99 perc. hmotnostnych 6-~kaprolaktdmu a vytvoreni suspenzia sa pri teplo-
tdch v rozsahu 60 a% 70 °C spracovdva usadzovanim spojenym s tavenim usadzujiceho sa krys-
tdlu, pridom 40 a% 95 objemovych dielov pdvodného kry¥tdlu sa bud vo forme kry3tdlu, bud
jeho taveniny odvddz4 ako &isty produkt, zatial &o 5 a% 60 objemovych dielov pdvodného
kry$tdlu sa vo forme taveniny vedie proti smeru usadzovania kry$tdlu a odvddza ako vedlaj=-
81 prid.

2., Spdsob podla bodu 1, vyznadujuci sa tym, Ze podstatnd dast taveniny odvddzané ako
vedlajs{ prdd ju primo alebo po zvy§Seni koncentrdcie 6-kaprolaktému odparenim &asti prcha-
vfch podielov vede k opidtovnému zmieSavaniu s pdvodnym kryitdlom, zatial &o zbytok taveniny
odvddzanej ako vedlaj$f{ pruid je priamo alebo po zni¥enf koncentrdcie 6-kaprolaktdmu pri-
davkom &istého rozpi¥tadla vede do stupia kry$talizdcie 6-kaprolaktdmu alebo s vyhodou do
stupiia premyvania kry3tdlu 6~kaprolaktdmu. ‘

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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