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MEMORI A DESCRIPT I VA
de una Patente de Invencién, a nombre de
FARBENFABRIKE¥ BAYER, domieiliada en
KBREFELD-UERDIVGE¥, Rhefnmuferstrasse 7-9,
(Alemsnis), por : "PROCEDIMIENTCG PARA LA
ELABCRACION DEL RESIDUD DE DESTILACION

| DE LACTAMOS®

‘En‘el método conocido para la purificacién de lactamos,
especialmente de caprolactamo, mediante destilacién en pre—
sencia de pequefiss cantlidedes de sustancias alcelinas, se
obtiene un resfduc de destilacién que comtiene la sal aleali- |
na del correspondiente aminodeido, lactamo inslterado y una
poreidén importante de‘pro&uctos'da polimerizacién y descompo-
sicién a modo de resinas. |

Los enssayos para aislar'las sales alcalinas del amino-
dcido o de los &cidos libres obtenibles de ellas por aci@ifi-
cacidén conducen a productos pegajosos, industrialmente inser-
ﬁibles a consecuencis de la presencia de las impurezas antes
indicadas. Por ejemploc no se logra cbtemer de ellos com ren—
dimiento satisfaétorio aminodcidoe purcs por acidificacidn
¥y subsiguiente recristalizaciéq. Tampoco un tratemiento previé
del resfduo con 4cidos o dlcalis enérgicos’pemitej destruir

las impurezas de suerte que puedan obtemerse del modo ususal
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los aminodcidos. Mucho menos conduce & este fin la destilae-
cidn al vacfo despuds de efectuads la acidificaciém. Los

aminodeidos comtemidos en el resfduc se policondersan o des~

truysn en su mayor parte.

Ahora bien, se ha descubierte que el residuo obtemido
en la destilacidén de lactamos em presencia de pegueiias canti—.
da&es de sustancias slcalinas puede en forma técnicamente
sencilla trabajarse en lactamos y aminoédcidos puros cuande
dicho resfduo se extrae fraccionadamente con disolventes de
una constente dieléctrica inmferior a 20, por un lado, y por
otro, con disoiventes de una constante dieléctrica superior
a 20, Los lactamos se disuelven entonces por los disolventes
con constente dieléctrica inférior.y los aminodeidos por los
disolventes con constante dieléctrica superior.

Se puede por ejemplc proceder del modo siguiente @

El resfduo de la destilacide se extrae primeramente
con un disolvente de una comstante dieldctrica inferior a 20,
preferentemente inferior a 10, poniéndoée entonces en liber-
tad dado el caso de antemano los aminodcidos por adicién de
la cantidad calculada de fcidc mineral. Entonces se disuslven
los lactamos. Se separa la disolucién y los lactamos se obtie-
nen del modo usual, por ejemplo mediante evaporaciém del di-
solvente y destilacidn. A continuacién del resfduo de extrac—
cién se extraen los aminodcidos con un disolvente de una cons-
tante dieléctrice superior a 20 y se obtienen por cristalise-
cidén o evapdracién.

Pusde también prbcederse'ajpstamd@ primerc el resfduo

que se ha de trabajar medisnte un 4cido mineral a un pH de

7-9 v extrayendc luego con uwr disolvente de una constante

dieldetrica superior & 20 simglténeamanme los aminodcidos y
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los laetamos-{ eliminando por evaporacidm el disolvente y
separando los aminodcidos y los lactamos por e;traccidu co§
ua disolvente de una constante dieléetrica inferior & 20.

Lagoidificacidén puede realizarse del modo conocido, biem
amesando el resfduo con la cantidad necesaria de 4cido, bien
suspendiéndolo o disolviéndolo en el medio extractor y acidn-
léndolo después o disolviéndolo en agua y traféadolq con 4cido,
dado el caso despuds de filtrar. Debe evitarse todo exceso de
dcido, el pH debe quedar entre wnos 7 y umos 9, preferentemen—
te uzos 7 y unos 8, para evitar pérdidas en lactamos o aming-
4cidos. Si el dcido se hubiese agregado a una disolucién acuo-
sa del resfduo, entonces después de extraer los lactamos, se
debe eliminar el agu&‘pafcial o totalmente mediante destila-
cidn. _ | ‘

El preseaste procedimiento se presta de modo especial
para sepsrar el écido § -aminocaprénico y el caprolactamo, ¥y
adends el écide x-amiuobutirico y la'pirolidoha v el decido
o/;aminovaleriénico y,ia piperidona de loas resfduos de desti-
lacién.

Entre los dcidos gue pueden empléarse pare la transfor- ‘
macidn de las sales alcalinas de los aminoécidos en los 4cidos
libres, citaremos a tftulo de ejemplo los dcidos minerales
como el sulfdrico, el clorhfdrico y el sulfuioso.

Como medios de extraccidn de los lactamos con una cons-
tante dieléetrica imferior a 20, preferéntenente inferior & 10,
se prestan por ejemplo el clorurc de metileno, los éteres,
ésteres, por ejemplo el éster aeético, los hidrocerburos, por
ejemple el toluol, eloroformo y tetraclorurc de carbono.

Como medios de extraccidm para los aminodeidos con uns
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constante dieléctrica stiperior a 20, se prestamn por ejemplo
los alcoholes, como el metanol, etanol, o propanrol, a los gue
dado el caso se puede agregar 5 & 40% de ague, preferentemente
5 a 20 4. La adicién de agua debe preferentemenxte calcularse
de modo gque se disublva la menor cantidad posible de sal'mi.
neral. La concentracién adecusada deﬁ&nde de la composicidn del
resf{dno. Puede determinarse fécilmente mediante un simple en-
8ay0 . : . _
81 la extraceidn de los aminodcidos se efectia en calien-
te, entonces al emplear. alcoholes como medio axtractivo, se
separa una mayor porcidm de los dcidos disueltos al enfriar y
pusden aislarse por ejemplo mediante filtracién. Las aguss

madres pueden concentrarse ¢ preferentemente volverse a emplear !

para uma nueva carga. Si los lactamos no se extraen de saterenc,
éntcnces se eariquecen &e ellos las aguas madres y después de
separar por destilacidn el medic extiactor pueden gislarse con
un diéolvemﬁe de una congtante dieléctrica inferior a 20.
Ejemplo 1 ‘ ‘ _ |

300 partes en peso de un'resfdno obtenido por destilacidn
al vacfo dé caprolactamo im@uré con adicidn de 0,5 % de lejfa
de sosa cdustice, se tratan com 2.000 partes de agua y con
4cido sulfdrico al 50 % se ajustam a un pE de 8. Iamediafamam-

. te se extrae con clorurc de metileno. Del extracto después de

evaporar el disolvente se separan 49 partes en pesc de capro-
lactamo. La disolueién extraida se comcentra al vacio y em un
aparato»éxtractor se trata de modo comtinuo con metanol calien-
te. Quedan 73 partes en pesc de sulfato sédico sin disolver.

Al enfrisr el metarol se separan 78 partes en pesc de écido
aminoeaprdaice. Por concentracida parcial mediante evaporacidm

de las aguas madres se obtievuen otras 25 partes en peso de
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207783
dcido aminocaprdénico quevestéu impurificadas con un poco de
sulfato sddico. El eminodcido puede purificarse por recrista-
lizacide en metanol o agus. k
Ejemplo 2

500 partes en peso de un resfduc obtenido  como se ha
descrito en el ejemplo 1, se dismelven en 300 partes de'agu&, 3
con fcido sulfirico al 50 % se‘ajustan a un pH de 7,5 ¥ se
concentran por evaporaci6d. Quedan 623 partes en ﬁese de un
resfduc de evaporaciém con 6 % de aguas. Iamediatamente se
hierve con 1200 rarteé en peso de metancl. La disolucidn me-
tanblice se aspira y separa en caliente, guedando 283 partes
en peso de resfduo sobre el embudo aspiraﬁor. Del filtrado se
separan al enfriar 165 parteS'én peso de 4cido aminocaprénico
puro. Concentrando por evaporacidn el filtrado se obtienen

' 52 partes en peso de caprolactamo juntamente con 54 partes en

peso de una mezcla de {cido aminocaprénico y de smlfato sdédico.
De ella se obtiere el lactamo por extraceidn con cloroformo
¥ la mezcla de 4cids aminocaprénico y sulfato sédico se incor—

pora de nuegvec al material de partida.

P Y Tt FOTA Smmsme e

Se reivindica como muevo y de propia invencidm :.

l.) = Procedimieanto para la elaboracidn del resfduc de desti-
lacién de lactamos, caracterizado porgue el resfduc de la
destilacidn se extrae fracciomadamente empleamdo disolven—
tes con una constante dielgetrica.iaferior a 20, por un
lado y por otro disolventes con una constamxte dieldetrica

superior a 20.
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2. ) -~ Procedimiento segdn lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado porque el resfduc de la destilaeién se
135 extrae primero con m disolvente de una constante.
dieléctrice superior a 20, se expuls&'el disolvente
por evaporgcidn;y el resfdno se extrae con ﬁn digol~
vente de una constante dieléetrica inferior a 20.
3.) = Procedimiemtc para la elaboraciém dei‘resfduo de
140 destilacidn de lactamos. ’

Tal y como se describe y reivindica en la presente
Memorie Descriptivae que consta de seis hojas escritas &

wéquina por una sola .eara.

Madrid, 16 de Felrero de 1953.-

ANTONIO FERMANDEZ PASGUAML
ar
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