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Sposéb wydzielania zanieczyszczen z procesu
przegrupowania Beckmanna

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wydzielania zanieczyszczen z procesu
przegrupowania Beckmanna.

W procesie przegrupowania Beckmanna z oksymu cykloheksanonu w roztworze
oleum otrzymuje sie kaprolaktam. Produkty przegrupowania Beckmanna po zobojet-
nieniu amoniakiem rozdziela sie na dwie warstwy. Warstwa gorna zwana olejem lak-
tamowym zawiera 65-70 % masowych kaprolaktamu, 0,5-1,5 % masowych innych
zwiazkéw organicznych, 0,5-1,5 % siarczanu amonu oraz wode. Warstwa dolna sta-
nowigca roztwér wodny siarczanu amonu zawiera 35-40 % masowych siarczanu
amonu oraz 1-1,5 % masowych kaprolaktamu. W praktyce przemystowej, kaprolak-
tam z obu warstw odzyskuje sie metodg ekstrakcji. Oczyszczony w ten sposob roz-
twér wodny siarczanu amonu kieruje sie do wezta krystalizacji. Jego $rednia wartos¢
ChZT po ekstrakcji kaprolaktamu wynosi 2500-3000 mgAi.

W trakcie ekstrakcji kaprolaktamu z oleju laktamowego niemal wszystkie zanie-
czyszczenia przechodzg do rafinatu. Rafinat ten, w przypadku kiedy kolumna eks-
trakcyjna oleju laktamowego zasilana jest réwniez roztworem wodnym siarczanu
amonu, zawiera 18-22% siarczanu amonu i niemal caly tadunek zanieczyszczen po-
wstajacych w procesie przegrupowania Beckmanna. Wéréd nich przewaza kwase -
aminokapronowy, ktérego stezenie w rafinacie wynosi 0,8-1% mas. W rafinacie
obecny jest réwniez kaprolaktam w ilosci 0,2-0,3 % mas. oraz inne niezidentyfikowa-
ne zwiazki. ChZT rafinatu z kolumny ekstrakcyjnej oleju laktamowego wynosi 26000-
30000 mg/l. Rafinat pochodzacy z kolumny ekstrakcyjnej oleju laktamowego oraz
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oczyszczony roztwér wodny siarczanu amonu po potgczeniu kierowane sg do wezia
zatezania i krystalizacji siarczanu amonu, gdzie tacza sie dodatkowo z roztworem
wodnym siarczanu amonu z wezta oksymagji cykloheksanonu (jak pokazano na ry-
sunku). Roztwor wodny siarczanu amonu z etapu oksymacii cykloheksanonu, jest
bardzo czysty, o czym $wiadczy warto$¢ ChZT tego strumienia wynoszaca okoto 100
mg/l. Usuwanie zanieczyszczen z tak uzyskanego sumarycznego roztworu wodnego
siarczanu amonu odbywa sie na etapie jego zatezania i krystalizacji. Zanieczyszcze-
nia te w trakcie zatezania i krystalizacji siarczanu amonu wydzielajg sie w postaci
warstwy organicznej. Jej doktadne oddzielenie od warstwy wodnej nastrecza duze
ktopoty. W zwiagzku z tym usuwana warstwa organiczna zawiera pewne ilosci siar-
czanu amonu a warstwa wodna zanieczyszczenia organiczne, ktore zanieczyszczajg
krysztat siarczanu amonu. Uzyskiwany krysztat charakteryzuje sie wysokg wartoscig
ChZT 12 g/kg i jest niejednorodny pod wzgledem ksztaftu a barwa krysztatdow jest
jasnobrazowa.

Sposéb przedstawiony w niniejszym opisie patentowym pozwala na usuniecie
zanieczyszczen z procesu przegrupowania Beckmanna zanim zostana one wprowa-
dzone do wezta zatezania i krystalizacji siarczanu amonu. W efekcie tego uzyskiwa-
ny krystaliczny siarczan amonu nie jest zanieczyszczony zanieczyszczeniami two-
rzacymi sie w procesie przegrupowania Beckmanna a jego ChZT jest znacznie niz-
sze i osiaga wartos¢ 0,2 g/kg. Ponadto uzyskiwane krysztaty sa bardziej jednorodne.

Sposob wydzielania zanieczyszczen z procesu przegrupowania Beckmanna po
neutralizacji amoniakiem produktéw przegrupowania, nastepnie ich rozdzieleniu na
warstwe oleju laktamowego i warsiwe stanowiaca roztwdr wodny siarczanu amonu
wediug wynalazku polega na tym, ze rafinat, uzyskany po ekstrakeji kaprolaktamu z
oleju laktamowego rozpuszczalnikiem organicznym, miesza sie z czescig oleju lak-
tamowego kierowanego do ekstrakcji w stosunku masowym od 10:1 do 24:1, na-
stepnie zateza sie go i uzyskang warstwe organiczna, zawierajaca kaprolaktam i za-
nieczyszczenia, oddziela si¢ od roztworu wodnego siarczanu amonu a nastepnie
poddaje ekstrakcji rozpuszczalnikiem organicznym, korzystnie takim samym jak sto-
sowany do ekstrakcji kaprolaktamu z oleju laktamowego, uzytym w stosunku od 2:1
do 8:1 do masy warstwy organicznej, a roztwor wodny siarczanu amonu zawraca si¢

do wezta neutralizacji produktu po przegrupowaniu oksymu cykloheksanonu lub do



kolumny ekstrakcyjnej stuzacej do ekstrakcji kaprolaktamu z roztworu wodnego siar-
czanu amonu po neutralizacji amoniakiem produktow przegrupowania.

Korzystnie ekstrakt po ekstrakcji kaprolaktamu z wydzielonej warstwy organicz-
nej kieruje sie do kolumny ekstrakcyjnej oleju laktamowego lub do wezta stuzacego
do odzyskiwania rozpuszczalinika organicznego.

Jako rozpuszczalnik organiczny do ekstrakgiji korzystnie stosuje sie toluen.

Wynalazek zostat objagniony blizej w przyktadzie wykonania oraz na rysunku.
Przykiad 1.

9484 kg/h rafinatu z kolumny stuzacej do ekstrakcji kaprolaktamu z oleju laktamowe-
go zawierajacego 20% masowych siarczanu amonu i 1,3 % masowych zwiazkéw
organicznych kieruje sie do wyparki pracujacej pod ciénieniem 0,19 bar. Do wyparki
tej podaje sie rowniez 600 kg/h oleju laktamowego zawierajacego 70% kaprolakta-
mu. Po odebraniu wody w ilosci 4747 kg/h uzyskany zatezony roztwor kieruje sie do
rozdzielacza, w ktérym warstwe organiczng oddziela si¢ od warstwy wodnej zawiera-
jacej siarczan amonu o stezeniu 41% masowych. Roztwér siarczanu amonu w ilosci
4656 kg/h zawraca sie do wezta neutralizacji produktu przegrupowania Beckmanna.
Natomiast warstwe organiczna w ilosci 681 kg/h kieruje sig do kolumny ekstrakcyjnej.
W kolumnie tej ekstrahuje si¢ kaprolaktam z warstwy organicznej przy uzyciu tolu-
enu. Warstwe organiczng podaje sie do kolumny od gory natomiast toluen w ilosci
2800 kg/h podaje sie do kolumny od dotu. Dodatkowo na gore kolumny kieruje si¢
100 kg/h wody. Ekstrakt z tej kolumny w ilosci 3223 kg/h zawierajacy 12,6% maso-
wych kaprolaktamu zawraca si¢ do kolumny ekstrakcyjnej oleju laktamowego nato-
miast rafinat w ilosci 358 kg/h zawierajacy 1,5% masowych siarczanu amonu oraz
25.6% masowych zwigzkoéw organicznych kieruje sig¢ do spalania. Postepujac w ten
sposob, krysztat siarczanu amonu uzyskany z wezta zatezania i krystalizacji, do kto-
rego kieruje sig roztwory wodne siarczanu amonu z procesu oksymacji cykloheksa-
nonu i siarczanu amonu z procesu przegrupowania Beckmanna po neutralizacji pro-
duktow przegrupowania i po wydzieleniu na drodze ekstrakcji kaprolaktamu charak-

teryzuje sie wartoscig ChZT 0,2 g/kg i ma bezbarwne, jednakowe i regularne ziarna.
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