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Sposob otrzymywania & — kaprolaktamu z pozostaloSci podestylacyjnych

Patent trwa od nia 22 marca 1962 r.

Jak wiadomo kaprolaktam otrzymuje si¢ z
fenclu, benzenu lub tolnenu, przy czym produk-
tem przej$ciowym jest oksym cykloheksanonu,
ktéry przez przegrupowanie Beckmann‘a przy
uzyciu oleum przeprowadza si¢ w ester kapro-
laktamu a nastepnie przez zobojetnienie woda
amoniakalng w kaprolaktam. Tak oirzymany
kaprolaktam oczyszcza sie na drodzie dwukrot-
nej destylacji. Do pierwszej destylacji stosuje
sie surowy olej laktamowy otrzymany w pro-
cesie zobojetnienia estru kaprolaktamu czawie-
rajagcy 30—35%, wody, 67—70%, kaprolaktamu
i 19, siamczanu amomowego. Destylacje prowa-
dzi sie periodycznie pod préznia z dodatkiem
lugu sodowego w iloéci okolo 1,29, odbierajac
kolejno wode, przedgon i kaprolaktam. Odbiér
kaprolaktamu prowadzi sie w praktyce do za-

*) Wladciciel patentu o$wiadezyl, ze wspél-
twoénrcami wynalazku sg Zdzistaw Wilk, Stani-
slaw Maciejczyk i Zofia Markielowska.

niku destylacji. W kotle destylacyjnym po--
zostaje witedy gesta masa w iloSci 5 — 6%
zatadunku, zawierajaca 25 — 45, kapro-
laktamu, 20 — 25 9%, wsoli sodowej kwasu
g-aminokapronowego, 25 — 309, siarczanu
sodowego, 2 — 39, wodorotlenku sodowego
i okoto 20%, zanieczyszczen organicz-
nych. Pozostalo§¢ ta jest rozpuszezalna w wo-
dzie i usuwa sie jg z kotléw przez wyptukiwa-
nie gorgcg woda, ktora najczeSciej kierowano
do sciekéw. Kaprolaktam uzyskany z destylacji
oleju laktamowego nie ma jeszcze malezytego
stopnia czystosci i dlatego poddaje sie go po-
nownej destylacji prézniowej w sposéb perio-
dyczny lub ciggly z dodatkiem lugu sodowego
i ewentualnie nadmanganianu potasowego. Po-
zostatosé po drugiej destylacji stanowi ckolo 3%,
zaladunku i zawiera 25— 45%, Kkaprolaktamu,
50—70%, soli sodowej kwasu g-aminokapnono-
wego oraz 5 — 10%, takich substancji juk NaOH,
MnO, i zanieczyszczenn organicznych. Jezeli za-



miast bezposrednicj . destylacji surowego oleju
laktamowego stosuje sie najpierw ekstrakcje ka®
prolaktamu tréjchloroetylenem, a mnastepnie re-
ekstrakicje woda i dopiero idestylacje zatezone-
go wodnego roztworu, to pozostalo§é takiej de-
stylacji stanwi okolo 3%, zaladunku i ma skiad
odpowiadajacy pozostalosci po drugiej destyla-
oji. .

Pozostalo$¢ po drugiej destylacji ze wzgledu
na iduzg zawartoéé soli sodowej kwasu g-ami-
nokapronowego moze byé wykorzystana do o-
trzymywania kwasu g-aminokapronowego spo-

sobem znanym z opisu patentowego Nr 40564.

Sposéb ten jest jednak ucigzliwy i wymaga
znaczne) ilosci aparatury oraz dodatkowych su-
rowcéw. Ze wzgledu mna to, do przerobu na
kwas c¢-aminokapronowy kieruje sie¢ przewaz-

nie tylkio czeS¢ pozosbalosci, a reszte odrzuca '

‘jako odpady produkcyjne. Catkowite oddesty-

lcwanie kaprolaktamu jest niemozliwe ze
wzgledu na obecnoéé takich substancji
jak  siarczan . sodowy, wodorotlenk so-
dowy, sél sodowa, kwasu ¢ -ami-

nokapronowego, dwutlenek manganu, powstajg-
cy w wypadku stosowania dodatku nacdmanga-
nianu potasu do drugiej destylacji, ktére w
miare przebiegu destylacji wydzielaja sie w po-
staci osadéw, powodujgc stopniowo gestnienie
pozostatoSci @ w koriou calkowicie uniemozli-
wiajg dalsza destylacje. Sposéb wedlug wyna-
lazku pozwala na otrzymanie dodatkowych ilo-
§ci kaprolaktamu fraconego dotychczas w pozo-
staloSciach podestylacyjnych i zmmiejsza za-
nieczyszezenia §ciekéw zakladowych, Wedlug
wynalazku z pozostalodei podestylacyjnych usu-
wa sie substancje utrudniajace dalsza destylacje
kaprolaktamu przez ekstrakcje nrzy rH okolo
5 okolo 50,-wego wodnego roztworu pozostalo-
8ci roztworem siarczanu amonowego, otrzyma-
manego jako produkt odpadkowy w rprocesia
zobojetnienia estru kaprolaktamu amoniakiem.
Roztwér siarczanu amonowego zawiera W przy-
blizeniu 39 — 419/, siarczanu amonowego, 58 —
60% wody, 1-1,5%, g-kaprolaktamu, 0,2—0,3%/,
kwasu siarkowego.

Stosowany roztwér siarczanu amonoswego jest
nasycony kaprolaktamem i dlatego pie roz-
puszcza W sobie dalszych ilo$ci kaprolaktamu z
. ekstrahowanego roztworu wodnego pozostalodci.
Do moztworu siarczanu amonowego przechodza:
siarczan sodowy, wodorotlenek ‘sodowy oraz
znaczna czg$é¢ soli sodowej kwasu g-amino-
kapronowego i wody. Mieszanina po ekstrakeji

rozdziela sie¢ na dwie warstwy, przy czym goér-
na stanowi oczyszczony roztwoér pozostatodci
i zawiera 30—40%, kaprolaktamu, 5— 109,
soli sodowej kwasu g-aminokapronowego, 1%,
siarczanu amonowego, 15—20°, zanieczyszczen
organicznych, 30 — 35%, wody.

Roztwér ten poddaje si¢ destylacji periodycz-
nej z dodatkiem 29, tugu sodowego w analo-
giczny sposéb jak surowy olej laktamowy. 2Z
destylacji uzyskuje sie 80 — 90%, kaprolaktamu
zawartego w pozostalosci. Oczyszczony roztwor
pozostato$ci mozna réwniez wlgczyé do surowe-
go oleju laktamowego i przerabiaé ~wspélnie
uzyskujgc kaprolaktam na drodze bezpos$redniej
destylacji prozniowej lub uprzedniej ekstrakeji
rozpuszczalnikiem organicznym i reekstrakeji
wodg.

Warstwe dolng zawierajacg 38 — 40%, siarcza-
nu amonowego, 58 —60%, wody, 1—1,5 kapro-
laktamu, 0,3 —0,5%, siarczanu sodowego, 0,3 —
0,5% " soli sodowej kwasu g-aminokapronowego
kieruje sie¢ do przerobu na nawéz sztuczny.

Schemat instalacji przedstawiony jest na zatg-
czonym rysunku na ktérym oznaczeno: 1—
zbiornik rmoztworu wodnego pozostalo$ci pode-
stylacyjnych, 2 — pompa, 3 — zbiornik naporo-
wy, 4 — mieszalnik roztworu pozostalosci z roz-
tworem siarczanu amonowego, 5 — rozdzielacz,
6 — zbiornik, 7 — przelew, 8§ — doprowadzenie

‘roztworu slarczanu,

Spos6éb wedlug wynalazku wyjaéniajg naste-
pujace przyklady: =~

Przyklad 1. Z periodycznej destylacji suro-
wego oleju laktamowego uzyskuje sig rozosta-
los¢ o skladzie: kaprolaktam 30%,, siarczan so-
du 30%, s6l sodowa kwasu g-aminokapronowe-
go 20%, wodoretlenek sodu 3%, zanieczyszczenia
organiczne 17%,. Do 1000 kg tej pczostatosci
wprowadza sie 1000 litrow wody, a oirzymany
wodny rozbwdr pozostaloSci spuszcza sie do
zbiornika magazynowego 1 a stad pompa 2 po-
daje do zbiornika naporowego 3. Przez mieszal-
nik 4 przepuszcza sie roztwér siarczan:t amono-
wego po zobojeinieniu esiru kaprolaktamu w
iloéci 2.000 kg/godz. Roztwér pozostatodci wpro-
wadza sie¢ W sposéb ciggly do mieszaliiika 4 w
iloSci 180 kg/godz. Kontroluje sie pH mieszani-
ny odplywajacej poniewaz parametr ten ma
wplyw ma wlasciwy rozdzial mieszaniny. War-
to$é pH powinna wynosi¢ okolo. 5 i wedfug niej
reguluje si¢ doplyw roztworu pozostaloéei. Je-
zeli pH podwyzsza sig, nalezy zmniejszy¢ prze-
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plyw roztworu pozostalosci i odwrotrie. Mie-

szanina odptywa z mieszalnika do rozdzielacza';

5. Dolng warstwe siarczanows odprowadza sie
do przerobu na siarczan amonowy, a warstwe
g6rna-kieruje sie do zbiornika oczyszczonej po-
zostalodci 6. Oczyszczong pozostalo$é laduje sig
do kotla i przeprowadza destylacje z dodat-
kiem 29/, lugu sodowego a nastepnie powtérng
destylacje celem uzyskania czystego kaprolak-
tamu. Przy podanym skladzie pozostato$ci otrzy-
muje sie okoto 270 kg pehowamboécwwego ka-
prolaktamu.

Przykiad II. Z drugiej destylacji kaprolak-
tamu prowadzonej w sposob ciggly uzyskuje sig
pozostalo§é o skladzie: kaprolaktam 358/, s6l
sodowa kwasu g-aminokapronowego 55%, wo-
dorotlenek sodowy 0,5%, zanieczyszczenia or-
ganiczne 9,5%. 1000 kg tej pozostalodci rozpusz-
cza sie w 1000 kg wody i przerabia tak samo
jak podano w przykiadzie I 2z tg réznica, ze
przy przeplywie roztworu siarczanu amonu W
dlo$ci 2200 kg/godz. przepiyw roztworu pozosta-
losci moze by¢é wigkszy i wynosié okolo 500
kg/godz.. Z destylacji otrzymanego roztworu o-
czyszczonej pozostalodci uzyskuje sie okoio 300
kg kaprolaktamu,

Przykiad III. Z drugiej destylacji kaprolakta-
‘mu prowadzonej sposobem periolycznym z do-

datkiem nadmanganjanu potasowego uzyskuje

.si¢ pozostato§é o skladzie: kaprolaktam 400/, s6l
sodowa kwasu g-aminokapronowego 50%, wo-
-dorotlenek sodowy 1,8%, dwutlenek manganu
5,50, zanieczyszczenia organiczne 2,7%. Do
1000 kg pozostalosci dodaje sie 1000 litréw wo-
dy i przerabia tak samio jak podano w przy-
kiadzie I. Dwutlenek manganu nie rozpuszzcza

si¢ ani-w warstwie siarczanowej ani kaprolak- -
tamowej tylko zbiera sie w postaci zawiesiny
w rozdzielaczu 5 ma granicy podzialu warstw.
Stad wynika koniecznogé okresowego mycia
rozdzielacza lub tez filtrowanie warstwy o-
czyszczenej pozostatodci. Po przedestylowaniu
uzyskanego roztworu oczyszczonej . pozostalosci
uzyskuje sie okoto 320 kg kaprolaktamu.

W podanych wyzej przykladach przyjeto, ze
przeplyw roztworu pozostaloéci stanowi 8 — 229/,
przeplywu roztworu sianczanu amonowego. W
praktyce ilo§é 509, roztworu wodnego pozostalo-
Sci stanowi okoto 5—7%  wyprodukowanego
roztworu siarczanu, a zatem do przerobu pozo-
stalodci podestylacyjnej moze byé uzyta tylko
czesé bedacego do dyspozycji roztworu siarcza-
nu amonowego otrzymanego przy zobojetnieniu .
estru koprolaktamu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania g-kaprolaktamu z po-
zostalo§ci podestylacyjnych, znamienny tym, ze .
okolo 50%owy wadny roztwor pozostalo$ci po-
destylacyjnej poddaje sie ekstrakédi przy pH
okolo 5, okolo 40%,-owym roztworem siarczanu
amonowego uzyskiwanego w procesie zobojet-
niania estru g-kaprolaktamu amoniakiem przy
czym g6rng warstwe uzyskang z rozdziatu mie-
szaniny po ekstrakecji poddaje sie destylacji

‘prézniowej w znany sposéb w celu wydzlelema

kaprolaktamu,
Zaklady Azotowe
im. Feliksa Dzierzynskiego

Zastepca: dr Adam Poniklo
rzeczmjk patentowy



Do opisu patentowego nr 47773
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