TECHNOLOGIA CHEMICZNA - PROCESY

Przegrupowanie Beckmana

Cwiczenie 4b

Otrzymywanie g-kaprolaktamu
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Odczynniki:

oksym cykloheksanonu — 40 g,
20% oleum — 66 ml (120 g)
woda amoniakalna 25% — ok.
200 ml

chlorek metylenu lub
chloroform — 90 mi,

16d—140 g
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Aparatura:

Przeqrupowanie Beckmana

= kolba tréjszyjna okrqgtodenna — 1000 ml - szt.,
= pret mieszajgcy — 1 szt.,

=  termometr 0-50°C — 1 szt.,

= termometr 0-100°C — 1 szt.,

= fyZka porcelanowa — 1 szt.,

= krystalizator 300 ml — 1 szt.,

=  rozdzielacz 1000 ml — 1 szt.,

= cylinder 500 ml — 1 szt.,

= cylinder 100 ml — 1 szt.,

= szalka Petriego — 1 szt.,

=  bagietka szklana — 1 szt.,
Oczyszczanie

=  pagietka szklana — 1 szt.,

= kolba okrggtodenna 250 ml — 1 szt.,
= kolba okrggtodenna 100 ml — 1 szt.
=  termometr 0-250°C — 1 szt.,

= nasadka do destylacji wg Claisena — 2 szt.,
=  kolba destylacyjna z rurkg — 1 szt.,
= Jejek szklany — 1 szt.,

= fyzka,

= korki gumowe,

=  kapilara wrzenna — 1 szt.

= fopatka metalowa — 1 szt.

= kubek plastikowy — 1 szt.




Wykonanie:

Przegrupowanie Beckmana

Do kolby okrggtodennej, zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne i termometr wlaé
ostroznie oleum i ogrza¢ za posrednictwem tazni wodnej do temperatury 90°C. Wytgczyé
palnik i bardzo matymi porcjami (uwaga na silny efekt egzotermiczny) dodawaé do kolby
oksym cykloheksanonu tak, aby temperatura mieszaniny utrzymywata sie w granicach 90-
100°C. Po zakorniczeniu dozowania miesza¢ zawarto$¢ kolby przez 5 min., utrzymujac
temperature 90-100°C. Nastepnie ochtodzi¢ zawartosé kolby do temperatury 20-30°C przez
stopniowg wymiane wody w fazni, po czym przela¢ do rozdzielacza. Do kolby, nie ptuczac jej,
wsypac¢ 140 g drobno pottuczonego lodu i ostroznie wkropli¢ mieszanine reakcyjng z
rozdzielacza, uwazajgc, aby temperatura nie przekroczyta 30°C. Resztki mieszaniny pozostate
na sciankach rozdzielacza sptukaé¢ do kolby niewielka iloscia wody. Nastepnie doprowadzié
mieszanine do pH=8, wkraplajac z rozdzielacza wode amoniakalng. Kolbe nalezy przy tym
intensywnie chtodzié, tak aby temperatura nie przekroczyta 30°C (w przeciwnym razie nastgpi
hydroliza e-kaprolaktamu do kwasu -aminokapronowego). Mieszanine przela¢ do
rozdzielacza i starannie oddzieli¢ warstwe kaprolaktamowg (zla¢ jg do kolby okragtodennej o
poj. 250 ml). Resztki e-kaprolaktamu zawarte w warstwie wodnej wyekstrahowad
chloroformem lub chlorkiem metylenu. Ekstrakcje nalezy przeprowadzic trzy razy, uzywajac
za kazdym razem 30 ml rozpuszczalnika. Kolejne porcje ekstraktu potaczy¢ z surowym

e-kaprolaktamem w kolbie okragtodennej.

Oczyszczanie surowego g-kaprolaktamu, tzw. oleju laktamowego

Z mieszaniny surowego kaprolaktamu i ekstraktu oddestylowaé rozpuszczalnik i wode
uzywajgc wyparki prézniowej. Nastepnie przeprowadzi¢ destylacje prézniowg przy uzyciu
pompy olejowej. Otrzymany produkt przela¢ do zwazonego kubka plastikowego. Oznaczy¢
jego temperature topnienia.

Obliczy¢ wydajnosé kaprolaktamu w przeliczeniu na oksym cykloheksanonu, jak i

cykloheksanon. Sporzadzié bilans materiatowy dwuetapowego procesu.



Przygotowanie merytoryczne do zaje¢ obejmuje informacje dotyczgce:

1. Przemystowych metod otrzymywania amin.
Technicznie waznych metod otrzymywania e—kaprolaktamu.

3. Charakterystyki fizyko-chemicznej substancji wykorzystywanych do przeprowadzenia ¢wiczenia
(reagentdw i substancji pomocniczych) oraz produktow.



