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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wyodreb-
niania es-kaprolaktamu z lugu siarczanowego, pow-
stajgcego w procesie wytwarzania e-kaprolaktamu.
Koncowym etapem tego procesu jest przegrupowa-
nie oksymu cykloheksanonu do s-kaprolaktamu w
Srodowisku stezonego kwasu siarkowego. W wyni-
ku zobojetnienia amoniakiem mieszaniny pore-
akcyjnej powstaja dwie nie mieszajgce sie z sobg
warstwy, z ktérych dolna zwana lugiem siarcza-
nowym jest okolo 4(%-owym wodnym roztworem
siarczanu amonowego, zawierajgcym okolo 5%, ca-
loSci e-kaprolaktamu powstalego w reakcji prze-
grupowania.

Pozostata ilo§¢ e-kaprolaktamu zawarta jest w
gornej warstwie zwanej olejem laktamowym.

Znany jest spos6b wyodrebniania e-kaprolakta-
mu z lugu siarczanoWego, polegajacy na ekstrak-
cji e-kaprolaktamu rozpuszczalnikiem organicznym
w urzgdzeniach wielostopniowych a nastepnie od-
parowaniu rozpuszczalnika z ekstraktu organiczne-
go i destylacji produktu. Sposobem tym nie mozna
uzyskaé¢ e-kaprolaktamu wysokiej jako$ci, wyma-
ganej przez przemys! widkienniczy, zawiera on bo-
wiem wszystkie zanieczyszczenia organiczne wy-
ekstrahowane z lugu siarczanowego.

Poza tym odparowanie rozpuszczalnika wymaga
zuzycia powaznej iloSci energii. Inny znany spo-
s6b polega na skierowaniu cze$Sci lugu siarczano-
wego jako $rodka wysalajgcego do ekstrakeji
e-kaprolaktamu z oleju laktamowego. Sposobem
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tym odzyskuje sie e-kaprolaktam tylko z czeSci
tugu siarczanowego, poza tym uzyskany siarczan
amonowy zawiera duze iloSci zanieczyszczen po-
chodzgcych z rafinatu olejowego i nie przedstawia
warto$ci jako nawéz.

Stwierdzono, ze z lugu siarczanowego mozna z
duzg wydajnoScia wyodrebnié e-kaprolaktam wy-
sokiej jako$ci i zachowaé¢ przy tym rdéwniez wyso-
kg jako$¢ siarczanu amonowego, jezeli uzyskany
przez ekstrakcje lugu siarczanowego rozpuszczal-
nikiem organicznym np. tréjchlorcetylenem eks-
trakt e-kaprolaktamu zawierajacy 0,8—69, e¢-ka-
prolaktamu poddaje sie reekstrakcji wodg zacho-
wujac stosunek wagowy ekstraktu do wody réwny
2—10, korzystnie 5, przy czym zar6wno ekstrakcje
rozpuszczalnikiem organicznym jak i reekstrakcje
woda prowadzi sie w sposob ciggly w przeciwprg-
dowych kolumnach z wypelnieniem i pulsacjg lub
bez.

W kolumnach z pulsacjg stosuje sie czestotliwo$é
pulsacji 0—800 obrotéw/min., najkorzystniej 200
obrotéw/minute i amplitude w przeliczeniu na pu-
sty przekr6j kolumny 0—50 mm, najkorzystniej
3 mm.

Z reekstraktu wodnego otrzymuje sie nastepnie
e-kaprolaktam znanym sposobem przez destylacje.
Otrzymany sposokem wedlug wynalazku e¢-ka-
prolaktam jest w pelni przydatny do celdow wi6-

kienniczych.
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Przyktad. Rug siarczanowy w ilosci 3,19
m3/h o zawartosci 19, kaprolaktamu poddaje sie
ekstrakeji za pomocg 0,9 m3/h tréjchloroetylenu.
Proces prowadzi sie na przeciwprgdowej kolumnie
ekstrakceyjnej z pulsacjg stosujgc czestotliwosé
200 obrotéw/minute i amplitude w przeliczeniu na
pusty przekr6j réwng 3 mm. Otrzymany 3%,-owy
roztwér e-kaprolaktamu w tréjchloroetylenie w
ilosci 0,93 m3h poddaje sie reekstrakecji przy uzy-
ciu wody w ilosci 0,27 m3h na identycznej kolum-
nie. Reekstrakt wodny o zawartosci 139, e-kapro-
laktamu poddaje sie destylacji. Pozbawiony e-ka-
prolaktamu tréjchloroetylen zawraca sie do obiegu
uzupelniajgc straty.

Otrzymany e-kaprolaktam posiada liczbe nad-
manganows (miara zawarto$ci zwigzkéw reduku-
jacych wyrazona czasem odbarwienia prébki za-
danej nadmanganianem potasu) 4320 sek., zawar-
tos¢ zwigzk6w anilinowych — 0.00 mg/kg, pH roz-
tworu wodnego — 6.00, temperatura krzepniecia
68,8°C, zawarto$¢ lotnych zasad 11,3 mg NHy/kg,
klarowno§¢ — Kklarowny, ja$niejszy od wzorca
0,0003.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wyodrebniania e-kaprolaktamu z lugu
siarczanowego przez ekstrakcje rozpuszczalni-
kiem organicznym, znamienny tym, ze ekstrakt
e-kaprolaktamu uzyskany z ekstrakcji tugu siar-
czanowego rozpuszczalnikiem organicznym np.
tréjchloro-etylenem, zawierajgcy 0,8—69/, e-ka-
prolaktamu reekstrahuje sie wodg, zachowujgc
stosunek wagowy ekstraktu do wody réwny
2—10, najkorzystniej 5, przy czym ekstrakcje

rozpuszczalnikiem organicznym i reekstrakcje

wodg prowadzi sie w sposéb ciggly w przeciw-
pragdowych kolumnach z wypelnieniem i z pul-
sacjg lub bez pulsacji.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze sto-

suje sie 0—800 obro-
téw/min. najkorzystniej 200 okrotéw/min. i am-
plitude w przeliczeniu na pusty przekrdj ko-
lumny 0—50 mm, najkorzystniej 3 mm.

czestotliwo$é pulsacji
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