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MEMORIA DESCRIPTIVA

pa?a a o l i  c ita r

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

en

E s p  ̂ a A

per VEINTE anca

a nembie da STAMI QARBON N.V ., antidad holandesa, aatabia- 

cida an 2 van dai Maaaenatraat, naaüan, Holanda, poi :

"UN PRO ORDIMENTO DE PURIFICAR JAPROIACT^A TRITANDO 113 

IMPUREZAS CON HIDROGENO EN PRESENZIA DE UN JiTAlIZADOR

DB HIDROGENARON".

- O - O - O - O - C - O - O - O - O - C - O  -  0 - 0 - 0 -

El invanto sa ra fie r#  a l procedimiento da 

pu rificar capiolactams tratándola con hidrogene en praaan- 

cia de un cotr-iizadcr da hiáregenacián, y al invente orea 

una mejora de est# procedimiento que aa senoi l l a  da lle va r
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a cabo y conduce a grandes rendimientos de caprolactama do 

a lta  calidad y fá c i l  Separación de laa  impurezas.

Ya ea bien sabido que la  capeólaotama, en 

estado fundido, putsde pu rificarse tratándola con hidrógeno 

bajo presión,en presencia d# un catalizador de hidrogana- 

oión. Para lle va r  a cabo este mótoda de pu rificac ión , se 

necesitan aparatos capaosa de r e s is t ir  temperaturas y pre­

siones a lta s . Además, tiene que separarse e l  catalizador 

del producto de reacción añadiendo agua a la  lactama, f i l ­

trando la  solución concentrada, y, finalmente, recuperando 

la  lactama por destilac ión .

ge ha encontrado ahora a^gún e l presente 

invente que la  purificación  de caprolactama tratando la s  

impurezas con hidrógeno en presencia d# un catalizador de 

hidxogenaoión, puede lleva rse  a cabo de una manera senci­

l la  pasando e l hidrógeno por una solución acuosa de capro­

lactama a una. temperatura por debajo del punto d# eb u lli­

ción de 1 ?' citada solución y recuperando subsiguientemente 

la caprolactama del líqu ido  de reacolón.

uon #1 procedimiento según e l invento, se 

hidrogenan la s  impurezas de la  lactama, mientras que la  

lactama permanece sin cambiar, ae p re fie re  emplear concen­

traciones de lactama del 15-30% por peso porque estas con­

centraciones p#rmiten tambián fácilmente un tratamiento 

oon permutadores de iones. Da este modo, puede someter se 

la  lactama a un tratamiento preliminar de pu rificación  

que tiene un efecto favorecedor sobre la hidrogenaoión y



tiende a proteger e l  catalizador.

san también permisibles concentraciones 

más a its s  de lactama de peí ejemplo 4o,6o ó 90% en paso 

en la  solución in ic ia l ,  p#ro la  concentración más a lta  

5 de la s  impurezas is q u ia s  un tratamiento de hidrogenacíón 

mas intenso.

la  temperatura da reacción durante la  h i­

drogena cien se mantiene par debajo d* la  temperatura de 

eb u llic ión  &# la  solución d@ lactama a f in  de que se día­

lo  tribuya adecuadamente #1 hidrógeno por la solución, oen 

preferencia , se emplean temperaturas de 85-1eosg, poro 

$8 también posible trabajar a temperaturas in fe r io res  

de por ejemplo 15-25RO o a temperaturas moderadamente 

$l#vadag de 30-50^.

1S ya aplicación a# a lta s  presiones no es

esencia l, puesto que #1 tratamiento puede llevare#  a 

cabo a presión atmosférica s í es necesario. Bs, por-lo 

' tanto, posible usar aparatos sen c illo s  aunque #1 hidró­

geno pueda mantenerse a una presión l ig e ra  de manómetro 

20 de 1-2 atmósferas, a f in  a# favorecer la  d istribución de

hidrógeno por la  aelución d@ la otama.

la  hidrogenación puede l le v a r le  a oabe 

con ayuda de los catalizadores da hidrogenacicn corrien­

te , por ejemplo catalizadores metálicas ta les  como h ierro , 

25 n íquel, palacio-, platina y cobre, u óxido^netálíoos tales

como óxido d# molibdeno, óxido de cobre, óxido de vanadio, 

o mezclas &# metales y/a óxidos metálicos* toa oataliza-
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dores pueden depositarse a?bre un portador, por ejemplo 

k ies^gu hr, t ie r ra  d# día toméceas, de s í l ic e  ú óxido de 

aluminio, io s  oatsüizador^s porosos denominados foremi- 

nares son particularmente adecuados, j&stos se preparan 

5 de aleaciones de metales ta les  como n íquel,cobalto ,h ie­

rre o cobre con otros metales ta les come aluminio o s i­

l i c i o  por separación parcial d# los  últimos de la s  alea­

ciones.

&os catalizadores pueden estar suspénda­

lo  dos en la  solución d$ lactama en una forma pulverulenta 

o granular, án dicho caso, lo s  catalizadores tienen que 

separarse de nuevo de la solución después de que se ha 

completado la  hldrogenación, por ejemplo, por f i l t r a ­

ción. No se requiere esta operación s i lo s  catalizado- 

15 res están presentes en el recip ien te de reacción en forma 

de una capa f i j a  de partícu las de catalizador de granos 

bastos y se pasan la  solución de lactama y e l hidróge­

no a través de la  cámara de reacción.

ia  recuperación de la oaprolactama puri- 

20 ideada del líqu ido de reacción puede lle va rse  a cabo

por destilac ión , otra manera es hacer pasar e l líqu ido  

de reacción acbra permutadores d# iones con e l  resulta­

do d# que aa separan las impurezas hidrogenadas después 

de lo  cual puede evaporarse la  solución acuosa de lactama, 

25 s i se desea a presión reducida, para elim inar e l agua,

sin que haya necesidad d# una destilac ión  u lte r io r  a tem­

peraturas a lta s .
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puesto qua e l procedimiento según @1 in ­

vente g^ lla v e  a cabo a temperatura baja (es  posible que 

toda la se r ie  da tratamientos en la  recuperación da la  

la  otama del producto da reacción obtenido en la  na ova 

5 reagrupación oxima-lactama, a s i como la  pu rificación  de 

la  laotama, se lle v e  a oabo a temperaturas pox debajo 

de loos ) le  laotama no está nunca expuesta a temperatu­

ras a lta s . De esta manera, se obtienen grandes rendimien- 

toa d# una (mpr ola otacas de a lta  calidad que puede censer- 

10 varee sin perder colcx y d# la  cual pueden pxapararse

pxoductos de polimerización inooloxos, ta les  como fib ras, 

con excelentes pxopiedades mecánicas.

__ g j <s M ;p p. p____
Uns: solución de caprolactama acuosa impu- 

18 xa que contiene e l  ao% en peso de capxolaotama se somete 

a un tratamiento preliminar de pu rificación  pasando una 

ooxxienta continua de la  solución pox una columna de car­

bono de adsorción, y subsiguientemente pox una oclumna 

de permutadox de cationes, para cuyo último propósito 

SO ee hace use del producto comercial Dowex 5o, y  pox una 

columna de permutador de aniones, para cuyo propósito 

oo usa e l  producto comercial Dowax 2.

Daapuóa, se pasa la  corriente liqu ida 

continuamente pox un equipo de tres  rec ip ien tes de xeao- 

25 ción o ilíndxioos vex tioa les  (a ltura 2m., diámetro So cm.) 

llen os con e l cetalizador de hidxogenaoión. Ri cata liza­

dor empleado en estas columnas es pa lad ió , depositado so-
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bx$ óxido de aluminio (0* 4% en pego d# palad io) .

3La tompec atura on lea  rec ip ien tes do reac­

ción a# mantiene a 90^0 oon la  ayuda de una ¿g

caldeo por la  cual so pasa vapor.

la  velocidad a la  que a# conduce la  solu­

ción da lectama, se ajusta a 3 l i t r o s  por l i t r o  do cata­

lizad  oc pox hora.

ta  solo oi ón de lee  tema pasa, hacia abajo 

pcx #1 equipo d# recip ien tes a# reacción en xalacíen da 

centra corriente a l hidrogeno que, a la  razón da 2 ü txoa  

pex l i t r o  d# ca ta l izad ox por hora medida a o^C y a 1 a t­

mósfera) se alimenta a lo s  r^cipíantes d# reacción en 

la s  extremidades del fondo de. los mismos.

la  solución de lactama que fluyo do lo s  

recipiente s de reacción so pasa sucesivamente por una 

columna do Dowox 5o y una ooüumna do Dowex 2., y so ova- 

poxa subsigu ientomonto en un ovapor ador hasta que que­

da #1 producto seco.

3Ea capr ola c tama se obtiene on la  forma 

do una masa c r is ta lin a  blanca on un rendimiento do 200 

gramos por l i t r o  de solución in ic ia l .  J¿1 producto obte­

nido os adecuado para la  fabricación  de productos do po­

lim erización  con buenas propiedades mecánicas.

¿rata so lic itu d , que oerrespond# a la  pre­

sentada #n Holanda #1 4 do Noviembre de 1954, baje e l 

No. 192.109, se acoge a lo s  benefic ias &#1 artícu lo  51



del vigente Estatuto sobre propiedad Industrial.
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Ic s  panto a 3,# invención propia y nueva 

que a# presentan para que sean objeto da a ata patenta 

da invención en España, peí VEINTE años, sen le a  s i ­

go lentas:

ID. -  un procedimiento de pu rifica r ca- 

pr ola otama tratando la s  impurezas con hidrogeno en pre­

sencia de un catalizador de hidrogenación, caracteriza­

do por.las operaciones que comprenden hacer pasar e l  

hidrógeno a través de una solución acuosa de la  capro- 

lactama a una temperatura por debajo del punto de eb u lli­

ción de la  misma, y recuperar la  oaprolactama del l íq u i­

do de reacción.

&3. - un procedimiento según se re iv in ­

dica en e l punto 1, esraeterizado porque e l  tratamiento 

ae lle v a  a cabo a una temperatura de 85-100BC.

Ss. -  Un procedimiento según se re iv in d i­

ca en e l punto 1 ó punto 2, caracterizado porque la  so-
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lucían de capeóla otama que se emplea es una solución a l 

15-30^4.

4a. - un procedimiento asgan se re iv in d i­

ca en e l punto 3, .caracterizado porque se somete primero 

la  solución d# caprolactama a un tratamiento de p u r ifi­

cación previa con permutadores de iones.

5c. - un procedimiento de purifioar caprc- 

lactama tratando la s  impurezas con hidrógeno en presencia 

de un catalizador de hidrogenacien.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria 

que antecede y con lo s  fin es que se han especificado.

nata Memoria consta de echo hojas escri­

tas por una sola cara.

Madrid, -  3  NOV. 1955!
P . e .
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