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{57) Abstract

The invention relates to a process for preparing 1,6 hexane diol and ¢-caprolacton from a carboxylic acid mixture containing adipic
acid, 6-hydroxy caproic acid and, in small quantities, 1,4 cycichexane diols. Said mixture is cbtained as a by-product of the oxidation of
cyclobexane into cyclohexanone/ cyclohexanal with oxygen or gases containing oxygen, by water extraction of the reaction mixture. Said
process involves esterification and hydrogenation of a partial stream into hexane diol and cyclization of 6-hydroxy caproic acid esters into
caprolacton. Acconding to this process: (a) the monocarboxylic acids and the dicarboxylic acids contained in the aqueous reaction mixture
are reacted with a low-molecular alcohol to form the comesponding carboxylic acid esters; (b) the excess aleohol, water and low-boiling
agents of the resultant esterification mixture are released in a first distillation stage; (¢) separating into a ester fraction substantially free
of 1,4 cyclohexane diols, and 2 fraction containing at least the greater past of the 1,4 cyclohexane diols is carried out from the bottom
product in a second distillation stage; (d) at least part of a stream substantially containing 6-hydroxy caproic acid ester is separated from
the estar fraction in a third distillation stage; (¢} the ester fraction from (d), from which 6-hydroxy caproic acid ester was at least partially
removed, is hydrogenated catalytically and 1,6 hexane diol is extracted by distilling the hydrogenated product in a known manner; and
{f) the stream substantially containing 6-hydroxy caproic acid ester is heated to temperatures above 200 °C at reduced pressure, thereby
causing cyclization of 6-hydroxy caproic acid ester to form caprolacton, and pure e~caprolacton is recovered from the cyclization product
by distillation.

(57) Zusammenfassung

Verfahren zur Herstellung von 1,6-Hexandiol und e-Caprolacton aus einem Adipinsiure, 6-Hydroxycapronsiure und in geringen
Mengen 1,3-Cyciohexandiole enthaltenden Carbonsfuregemisch, das als Nebenprodukt der Oxidation von Cyclohexan zu Cyclohex-
ano/Cyclohexanol mit Sauerstoff oder Sauerstoff enthaltenden Gasen durch Wasserextraktion des Reaktionsgemisches erhalten wird, durch
Veresterung und Hydrierung ¢ines Teilstroms zu Hexandiol und Cyclisiening von 6-Hydroxycapronsiureester zu Caprolacton, wobei man a)
die in dem wiBrigen Reaktionsgemisch enthaltenen Mono-~ und DicarbonsAuren mit sinem niedermolekularen Alkohol zu den entsprechenden
Carbonsfureestem umsetzt, by das erhaltene Veresterungsgemisch in einer ersten Destillationsstufe von Oberschiissigem Alkohol, Wasser und
Leichtsiedern befreit, ¢} aus dem Sumpfprodukt in einer zweiten Destillationsstufe eine Auftrennung in eine von 1,4-Cyclohexandiolen im
wesentlichen freie Esterfraktion und eine zumindest den grdBeren Teil der 1,4-Cyclohexandiole enthaltende Fraktion durchfthrt, d) von der
Esterfraktion in einer dritten Destillationsstafe zumindest teilweise einen im wesentlichen 6-Hydroxycapronsfiureester enthaltenden Strom
abtrennt, e} dic Esterfraktion aus (d), aus der zumindest teilweise 6-Hydroxycapronsiureester entfemnt wurde, katalytisch hydriert und durch
Destillation des Hydrierproduktes in an sich bekannter Weise 1,6-Hexandiol gewinnt und £} den im wesentlichen 6-Hydroxycapronsiurcester
enthaltenden Strom auf Temperaturen {iber 200 °C bei vermindertem Druck erhitzt, wodurch 6-Hydroxycapronsfiureester zu Caprolacton
cyclisiert wird, und aus dem Cyclisierungsprodukt durch Destillation reines ¢-Caprolacton gewinnt.
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