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p a ta  s o l I d  taz

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

sn

E S P A S  A

por VEINTE años
a  nombra As INVENTA A .G ., en tidad  s u iz a , s a ta b la  oída sn 

lo  cerne, ( s a l s a ) ,  por;

"MADRAS INTRODUCIDAS EN E l  PROCEDIMIENTO PARA IA 

OBTENCION DE ^C A P ^E A C T E ÍA "

- o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o -

ia  capr ola o tasa  as fabrica sn la  técni­
ca mediante transformación, per lo  ooman con óciAo sulfó- 
rioe , As la  exima As oiclohsxsnona ebteniAa a partir As 
fenol o As nitro oi clohexano. s i  inesnrenisnts as este pre- 

S csAimisnto, e s  ante teAo que para l a  obtención As la a  oxi-
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mes hay gas  empi saz en ana (malquiera As la s  fa se s , ioide 
n ítr ico , lo  que requiere la  u tilizac ión  de instalaciones 

re siste n te s a l a  corrosión, otro gran inconveniente con­
s is te , en que por la  transformación ie  la  ozima en la c ta -  

5 me por d  procedimiento de Beckmann, se obtienen cantida­

des mis o menee grandes de productos secundarios, ta le s  
como su lfato  sódico o su lfato  amónioo, cuyo tratamiento 
y posible nueva u tilizac ió n  gravan lo s  procedimientos.

se ha descubierto ahora, que la  diamida del 
10 ó cid o edipico o lo s  derivados de dicho ioide que forman

la  diamida pueden ser transformados con buscos rendimien­
tos en ^-aaprolactam a, en una sola fase de trabajo.

Si de acuerdo con e l procedimiento según 
el invento, ae tra ta  l a  diamlda dei acido adipico con hi- 

16 drógene en presencia de catalizadores htdrogenadcres gene­
ralmente u suales, entonces se obtiene, en contra de lo  que 
pudiera esperarse, no hemmetiiendlamina, sino ^ -o ap zo lao * 
tama, a la  vez que se desprende amoniaco, se puede, o bien 
u tiliz a r  directamente la  diamida del acido adipi oc como ma- 

20 te r ia l de partida, o bien se u t i l iz a  e l acido edipico como
ta l o un derivado dei mimo, que sea capaz de formar l a  diSr- 
mida, t a l  como por ejemplo el dicloruro óoído o un di-óstez, 
que mediante la  adición de amoniaco a la  diamida dei ioide 
edipico, ea transformado en oaproíactama.

25 Se ha comprobado ade mis, que en circunstan­
c ias especialmente favorables, ta l como por ejemplo ampi can­
do dekaiin como disolvente y donante de hidrógeno, la  trans-
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formación do lo a  citados derivados del ácido adápioo t ie ­
ne lugar sin  adición algana do hidrógeno.

3&a transformación del ácido adipico o do 

sus derivados formadoros do amida, so efactúa en proaon- 
5 cía do catalizadores do l a  hidrogenación, especialmente 

loa dol grapo dol hierro,
36a reacción puede llev arse  a cabo en gene­

r a l ,  tanto en preaenoia, como tambión en ausencia de di­

solvente, y , como es natural, tambión de forma continua.
10 Igualmente resu lta  posible volver a emplear a discreción 

lo s  catalizadores como suplemento de la s  inevitables pór- 
didas. Ba ventajoso operar a presión y temperatura eleva­
das, ya que con Olio aumenta el rendimiento, aoortándeee 
a la  vez el tiempo de la  reacción.

15 3& procedimiento será ilustrado por lo s
ejemplos sigu ien tes, sin  que de ninguna de la s  maneras 
se lim ite a lo s  mismos.

___ _______________ l ___
Jgn un autoclave oon agitador, de 5 l  de 

8o opacidad, se mezcla una suspensión de 18o g de diamida 
de ácido adípico en alrededor de 3 i  de dioxanc tóonioa- 
mente puro, con 45 g de níquel Baney, calentándose bajo 

25o etm. de presión de hidrógeno a 220S. !^n e lle  la  pre­
sión sube hasta aproximadamente 38o atm. Transcurridas 
15 horas, se suspenda l a  caléisooión. se deja enfriar y 

ae aspara e l catalizador. Despuóa Se extraído e l dioxano
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* mediante destilación , re sta  un aoeite  c iare , ^ue ee frao-
ciona en el vacie, Beapuás de anas pe osa gotea de cabeza, 
d e stila  la  eaprolactama en ana gama da ebullición  de 120- 
130^^6 mm. cristalizando en el recipiente intermedio.

5 P 69B. por loa  procedimientos conooidos poede aer p cli-  
merizada para formar ama poliamida de panto de fusión de 
alrededor de anea 82os. ge obtienen 48,4 g, e s decir, 34% 
caloteado con Belaclón a la  diamida empleada.

B j  e m p i  o___2^_

10 Rn an autoclave de 6 1 de capacidad, con
agitador, se mezcCLa ana auapenaión de 18o g de diamida 
de do ido adipioo en alrededor de 3 i  de dioxano pare con 

45 g de níquel Baney, {mlentdndoae bajo 250 atm. de pre­
sida de hidrogeno a 220^, con lo  cual l a  presión sabe 

16 a aproximadamente 38o atm. S i tiempo de la  reacción as­
ciende a 5 horas. Se deja enfriar y se aspara el c a ta l i­
zador , junto con alrededor de 50% del producto de partí- 
da ain transformar. Dsspuás de extraído e l  dioxano me­
diante destilación , se tra ta  de la  forma d escrita  en e l 

8o Ejemplo 1. se obtiene 21,4$. de oapr clac tama de punto 
de fusión 69e, es decir 16,2% calculado con relación  a 
la  diamlda empleada, correspondiente a So,4% de la  diami­
da transformada.

25

B j o m p 1 o 3
18o g de diamida de ácido aaipico se sus-
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panden en alrededor de 3 I  de dioxano tócnioamente poro, 

ae mezclan sai un autoclave de B 1 de oapacidad con ag ita ­

dor, con 45 g de cobalto Raney, y ae calientan a 28o atm 
de presión da hidrogeno a 22o B. ía  presión ae eleva haata 

B aproximadamente 360 atm. pespuóa de 5 horas, se suspende 
la  oaüefacción. se deja enfriar y  ae separa el c a ta liz a ­
dor, junto con aproximadamente 5o% de material de p arti­
da sin  traneformar. Despula de extraído el diora no por 
destilación , se tra ta  de l a  manara ya repetidamente dea- 

10 c r ita . Se obtienen 22,1 g de capr clac tama de punto do fu­
stán 69B, oe decir, 15,6% calcgiado oon relación a l a  dia- 
mida empleada, le  que corresponde a 31,2% de la  diamida 
transformada.

n j oja_p_i o___4___

15 Una auspensión de 18o g de la  sa l diamó-
niMt del ácido adípico se m ezdanen 3 I  de dioxano tóo- 

nicamente puro ai un autoclave de B I  de capacidad con 
agitador, con 46 g de níquel Raney, calentándose a 25o 
atm de presión de hidrógeno a 220S. con ello  sube l a  pre­

so sión a aproximadamente 38o atm. Dsapuós de un tiempo de 
reacción de 15 horas, se deja enfriar y se separa a i  ca­
talizador, junto con alrededor de 20% de sa l diamónica 
sin  transformar. Despuós de extraer e l disolvente por 

destilación , se tra ta  de la  manera ya repetidamente des- 
25 c r ita , y se obtienen en to ta l  23,2 g de caprelaotama de
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 ̂ panto de fu s ió n  690  ̂ ee  d e c ir ,  20 , 6% en r e la c ió n  oon l a

* s a l dlamónloa empleada, lo  qne corresponde a aproximada­

mente 28% de o a l diamónioa s in  transform ar^

0, m ,p ,l,0__ 5__

6 Una sceponsión de 18o g de diamida Ao óoi-
Ao adápioo en 3 I  Ao dioxano tóanicamente pazo, s^hozdan 
en nn autoclavo Ao 5 l  Ao capacidad con agitador, con 48 g 
Ao an catalizador Ao hierro, calentóndoso bajo 25o atm. Ao 
presión Ao hidrógeno Apronto 1S horaa a 82oec. l a  presión 

10 sobo basta aproximadamente 38o atm. Despoja Ao en fr ia r , ao 
sopara ol catalizador y ao trabaja Acaparo do d e stila r  01 

dioxano do la  manara d e scrita , so obtienen 45,4 g do oapre- 
laotams (?  690), es decir, 32% calculado con relación  a la  
diamida empleada. Para l a  preparación dol catalizador de 

18 hierro so precipita um solución acuosa a l 5% de su lfato
do hierro a l  ca lo r , empleándose amoniaco. Dospuóa de lavar 
y seoar, se reduce con una mezcla de óxido do carbono o 
hidrógeno, a 500 - 550S.

80

0 -  N O T A  -  0 -

lo s  puntos de in ven ción  p rop ia  y  nueva que 
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ae presentan pera que sean objeto &e eata patente de par 
VM.ción en Eapa&a, por VEINTE aRos, son loe siguiente a* 

i s .  - pn procedimiento para la  obtención 
de caprolaotama. os^acterizado por tra ta re s aoiáo 

5 adipico y ana derivados. dado el oaao en presencia de amo­
niaco y catalizadores de hidrogenaoión, a temperatura y 
presión ale va da a, con hidrogeno.

86. - un prooedimiento de acuerdo con l a  

reivindicación I ,  caracterizado imrqae el tratamiento ae 
10 lleva a oabo de cañera continua.

g s . -  Mejoras introducidas en el procedi­
miento para la  obtención de ^,-capr clac tama.

Tal y <̂ mo ae  ha descrito en la  Memoria 
que antecede y con le a  fin es que ae han especificado.

IB Beta Memoria conata de s ie te  hojaa e scri­
ta s  por una acia cara.

M a d rid , 3QHAY.1MS
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