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MEMORIS DESCRIPTIVA
pare solid ter
PATBNETE DE INVENCION
‘ on
- B8P 4s%2a
por TEIME’ afios
& nombre de INVENTA sl.e'., entidad sulza, estableocida en

Iucerns, (Suiea), por:

™{BJORAS INTRODUGIDAS BN EL PROCEDIMIENTO PARA 1A
) OBTBNCION DE <« CAPROLACEELA"

”
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I8 % -oaprolactams ss fabrica en la téenmi-
o= medlante treneformecién, por lo comin con dcido sulfi-
rioo, de la oxima de clolohexmnons obtenida a pertir de
ferol o de nitrociciohemnol. Bl incvenveniente de¢ ests pro-
cedimiento, es ente todo que para la obtencidén de las oxi-
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mas hay gue emplear en una oualguiera de las fases, doido
n{trico, lo qui requiers la utilizacidn de instalecionss
resistentes a la corrosidn. gtro gran inconveniente con-
siste, en gue por la transformacién de la oxima en lacte-
me por el proceiimiento de Bedkmann, se obtienen centide-
des m€s 0 menos grendes 4e prodnctos secundarios, tales
como sulfato sddico o smlfate eménico, ouyo tratemiento
¥ posaible nueva qulizacién gravan los prooe&imimtoe..

8¢ hs descubierto ahora, que la diamida del
doldo adfpios o los derivados de dicho doido gue formen
le dlemida pneden ser irensformedos con buenos rendimien-
t08 en g-éapmolactema, en uns gols fase ae traba;o'.

Si de acuerdo con el procedimiento segin
el invento, se trata la diamide de6l dcido adfpico ocon hi-
drdgenc en presencia de catalizadores hidrogenadores gene-

ralmente usneles, en;bnceg g8 obtiens, en contra de 1o gue

. pudiera esperarse, no hexzametilendiamine, gino g-oaprolao-

temsa, & la vez que se degprende amoniaco, S8e pueds, 0 bien
utilizar directamente la diamids del doldo adfpico como ne-
terial de partida, o blen se utiliza el dcido sdfpico como
t8]l o un derivado 481 miamo, gue sea capsz de former la dia-
mida, tal como por ejemplc el diclormro dcido ¢ un di-éster,
que mediante le adioién de amoniaco e la diamida del doido
edfpico, es transformado en éaoapro}.actama‘.

' - 8e ha oomprobado aderfs, que en circwnsten-
clesg egpecinlments favorables, tal como por ejemplo emplesn-
do dekelin oomo dlgolvente y donante de hidrdgeno, le trens-
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formacién 38 los oitados derivedos del doido edfploo tie-

ne lugar sin adioién algune de hidrdgeno,
12 transformaocién del £oido 2dfpico o de

gug derivados formadores de amide, se efsctda en preaen-
cla de cataliszadores de la hidrogenmcidn, esped almente
loa del gzupo del h;mee',

Ia remccidn puede llevarse @ cabo en gens-
rel, tanto en presemcia, oomo también en susencia de ai-
solvente, y, oomo e€s natural, también de forma continua‘.
Igualnente reeulda posible volver a emplesr & discrecién
loe catelizadores como éxplqﬁmxto de las inevitables pér-
didga‘. Es vents joso operar a presién y temperaturas eleve-
d2g, ye que oon e€1lo aumentia el rendimiento, ecortdndose
a 1a vez el tiempc de la reaccidn‘. A |

Bl procedimiento serd ilustrado por lo8
ejemplos sigu;antes,ba‘in que de ninguna de6 las maneras

88 limite & 1os mismos.

e Bjemple 1

Bn un autoclave con agitadp:‘, de 5 1 de
oapacided, se mezcla nne suspengifn de 180 ¢ s dlemids
d® €oido adfploo en alrededor de 3 1 de dloxsno téonica-
mente puro, oon 46 g de niquel Raney, calenténdose bajo
250 atm, de presién de hidrégenc & 2208, Gon ello 1@ pre-
eién sube hagta sproximadsmente 380 atﬁ; Trangourridas
18 horas, se suspsnis 1&. calcfaooién-. Se deje enfriér Yy

& separe el ocatalizedor, Despuéa dle extreido el dioxeno
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mediante aeatuaqi&;.ruta un soceite claro, gque 8e frao-
olone en el vaciq‘. Peapués de wnes pocms gotas de cabess,
destila la oaprolactams en uns gams de ebulliclén de 1R0-
1300¢f6 mm‘_ origtalizando en el recipiente intermedio.

P 699‘. Por los proqeu,ﬁientaa conooidocs puede ser poli-
merizede. para formar una poliemida de punte de fusidn de
alrededor de unos azon‘. ge obtiensn 48,4 g, 6s declr, i
caloulsde oon relacidn e le diamida empleada‘.

Ejemplo 2

] Bn un autoclave de 5 1 de ocepaocldsd, con
egitador, ee mezdla ni_na suspensidn de 180 g de diamija
8e doldo adfpico en mlrededor ¢ 3 1 de dioxam pure ocon
45 g de niguel Ransy, oalcntémmac bé;)o 250 atm’. de pre-
elén de hidrdgeno & 2202, oon 1o cual 1z preeidén mbe
& eproximadamente 380 aim'. E1 tiempo de la remceién se-
clende & 5 horaa'. Se dejs enfriar y ae separa &l catall-
zador, junto con slrededor de 56% de]l producto de parti-
d= ain transformar‘. Dsgpuds de extraide 61 dloxano me-
diente destilacidén, se trata de la forma descritz en el
Bjemplo 1‘. 8¢ obtiens 21,4.:lg'. de caprolactamas de punto
ds fusién 692, es decir 15,2% caloulado con Trelacidn a
1z demida empleada, correspondiente & 30,4% de le dfami-
de transforme’da'._

Blemple 3
180 g de alemide de dcido adfpico se sus-

-4 -



10

16

25

penden en alrededor de 3 1 de dloxeno téonicamente puxo,
ge mezdlan en un antcclsve de 5 1 de capacidad con agite~
dor, ocon 45 g ae'cobelfoﬁmnqy, vy e calientan & 260 atm
de preaidn de hiudg@no a gabn', Yo presién se eleve hasta
aproximadamente 380 atm’. Dagpnés de 5 horas, se suspende
la oale:ﬁaocién.. Se dela enfrinr v se serera el catalize-
dor, junto con aproximadamente 56% de meterial de parti-
de sin tranl'formar‘. Después de extraido &l dioxano por
deatnaoién,; ge trata de ls maners ya repstidemente des-
crita‘. ge obtienen 22,1 g de caprolactams de punto de fu-
sién 692, es decir, 15,6% celciulado oon relmcidn a le die-
nida emialaa&g, 10 que corresponde a 31,8% de la dlamids

tranaformede,

Blenmpilo

* p. T oot B et . et

| Una suspensién de 186 g d& la es) dlamé-
nica del detdo adfpico se mezolan en 2 1 de dlomne téo-
nicamente puro en un auntoclave de¢ 5 1 de capacidsd con
agitador, con 456 g de niguel Ban_cy‘, calentdndosge ‘a 250
atm de preeidn de h.ldzégaz;_o & 2202, Con ello sube le pre~
sién & aproximasdemente 380 atm; Degpués de un tiomiau de
resoceién de 15 ‘horaa, gse deje enfrisr y ge eepaia el oz~
telizador, junto ocon alrededor de 2074 de sal diasménie=
sin t:anafo,rmarl. Despuée de extraer el dlsolvente por
destilacién, e trata de la menera ya repetidemente deg-
crita, y ee obtiensn en totsl 23,2 g de ocaprelactame de
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punto de fusidn Goe, ee aocs.z', 20,6% en relaci‘fn con la
8al dMeménics emplaada, 19 quse oorrésponde & arroxinsds-
mente 25% de ssl Alaménioa ein transformar,

Ejemplio &

Una euspensién de 160 g de dfamida de doi-
d0 adfpico en S 1 de 81oxens témicaments puro, sgimezclan
eén un entoclave de 5 1 de ompacidad con agitedor, oon 45 g
de un cetalirzedor de hierro, calentdniose bajo 260 atm'. de
pregién de hidrdgeno durante 15 horas a azorne‘. I8 presién
sube hasta aproximasismente 360 atm‘. Después de enfriar, se
gepera ol catelizador y se iza;baja deapuds de destilar el
dioxanc de la manera ugonta; Se obtienen 45,4 g de capro-
lactame (F 692), es decir, 22% ocaloulado con relacidn & 1la
dlamids qmpldéia‘. Pera le preparacidn del omtalizador de
hisrro se precipita umx golucién ecuosm al 5% de sulfato
de hierro al calor, empledndcse amonia oob. pespués de lavar
y secar, e reduce con una mesdla de éxido de oarbono e

hidrdgenc, a 500 ~ 5508,

-
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Iog puntog de invencidn propia y nmueve que
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@e presentan pera que sean objsto 46 esta pPatente de In-
vencidén en Bspefia, por VEINTE afios, Son los sigulientes;

19', - Un pro"oedmimto para la obtencidn
de X -ocaprolsctame, caracterizads por tratarse doldo
adfploc y aus derivaics, dado el caso en presencia de amo-
niaco y ocatalizedores de hidrogenacién, a tempersture y
pregidén elevadas, oon hluﬁgeno'.

29.. - Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacién 1, ocarmcterizedo porque el tratamiento ee
1leva a osbo de renera cqntinue'.

39‘. - Mejcrasg introducides en el procedl-
miento para 1z obtenocidn de»é--oaprolaatama‘. i

( | T2l y oomo se ha desorifo an le Memoris
que antecede y con losg fines gue se han cs_pedifioadc;

Bata Memoris oconste de siete hojas esori~

tas por una sola oara,
Medzia, 3 Q 1AY. 1955
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