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LIEMOGRIA DESCRIFTIVA
para aclicitar
FPATENTE DB INVENGSGIODN
en
5 SP 4R &
por VEINTE siiog
& nombre d& STAMIOCAIBON N;V;, entidad helandesz, estable~

cida en 2 van der Maesensiraat, Heerlen, Holandas, por:

"0 PROCEDDRIBLTO DK FURIPICAR CAPROLACPALE TRATANDC I4S
AIMFUREZ&S GOl HIDROGGHEIO BN PIESBNOIA DE UN SATAILIZADOR

-y,

8 HIDRGGENACION™.
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¥l invento se refisre al procedimlento ds
purifiosy caprglactama'traténdmla con hidrégeno en rpreasn-
cia d® un catrlizeder de hidragenacidn, y el invento ores

e mejors ds agte procedimisnte gne ss senocillaz de 1levar
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& oab0 y conduce a grandes rendimientos ds caprolsctams ds
alta calidasd y fdoil ééparacién de las impur&zas;

Ya €s bien sabido que la caprolactama, en
estads fundido, puede purificarge tratdndola con hidrégene
bejo presiln .en prssancia Ge un cetalizador de hidrogens-
oidén, Para 1llever & ozovo este nétody de purifioacidén, ge
necagiien eptiratos cspaoda de resistir tempersturas y pré-
siones alisa. ademds, tiene que sspcrarse &1 catalizadox
del preducto de reascoidn siiediendo sgus & la lactems, f£il-
trande la soluoifn concsntrasda, ¥, finalmﬁnte, resuperando
la laotame por asstilaeién;

8e he encsntredo shore gegun €)1 presente
invanto que 1l purificacidn de csprolsctama tratando las
impurezas con hidrdgenc en pressncis 36 un catalizadcr de
nidrogsnscidn, pusds llevsrss & osbo ds una mensra senci-
11s pasando 1 hidrdgeno por uus solucidn acuosa de capro-
lactamma a una temperstura por debgjo d#) pnnto de €bulli-
oldn de 1» citada soluoidn y recupsrando subsigunientemsnte
le oaprolactams dsl 1{qguido de reacoidn.

von 8l procadimlentsd gegin &1 iuvento, se
hidrogcnanilaa inpurezas de 1s lactams, mientras que la
lectama peXmsnecd sin camblisar, 36 prefisre emplear soncen~
traciones de Jlzctame del 15-30% por peso pIirque estea con-
centrpcisnes psrmiten tembi‘n fédeilmsnte un tratemiento
oon psrmutadores de ionss., U8 este modo, puede someterse
la lsctems & un tratamients preliminer de purificaocién

que tient un efécto fovorecedor mobre 1s hidrogenacidn y
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tiznde 2 proteger el catallza&ar;

son tembidn ?ermisiblas concentrociones
nds altss d6 lectama de por ejemple 40,60 ¢ 904 en peso
sn 1l solicidn inicisl, pero la concentracidn mEs s5lig
de lasg impurezas Trequisrs un tratemisnts dé hidYogenacidn
nés intenso.

Ja iemperaturs de reacceidn durante lz hi-
drogenscidn se montlens por debajo de la trapsratara de
ebullicidn de 1& solvoidn de lactama & fin de que se¢ die-
tribuye sdecuedemente ¢1 hidrégensc por ls solucidn, con
preferencis, se smplean tempersturss de 85-1002¢, pero
g tambidén posible trgbejar & temperaturas infericres
468 por ejample 15-2690 & & tempersturas modrrsdamsnte
elovadeg de 30-508,

Je aplicescidén ds altss presionss nc esg
egencisl, gu@atd que 51 tratamients puede llevargs g
0ab0 a presidn stmogférice si esg n&c&sario; wa, por lo
tento, poaible nsar aparatos sencillos munque &1 hidrd-
geno pueds méntensrse a uns presidn 1igera de mendmetro
d8 I-2 atmdaferas, & fin de favorecer 1z distribucidn de
hidrdgeno por le coluc idn da 1aatama;

38 hidrogenacién pueds lleveruse a 0abo
con ayuda de los catelizadures a6 hidrogenacidn corrien-
ts, por ejemplo catalizadores mstdlicos talses come hisrro,
niguel, peledic, plstins y osbre, u Sxidoghetdl icos tales
oome $xido de molibdeno, dxido deé cobre, 6xido de venmdiio,

¢ mezclag 4¢# metsles y/u dxidoa metdlices. Joa ocmtelize-
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dores pueden depogitarse scbre un psrtedor, por sjemplo
kieselguhr, tiarra de diantomdoens, de sflice ¢ dxido ae
aluminis, 7os cetelizrinres poregses Asnominsdecyg forami-
nares @on particularmente siscvsdos, mstos se preperen
de pleaciones de metsles tales como niguel ,cobsl to,hie-
rro & cobre oon ctros metnles teles coms 2luminio ¢ si-
1i0io0 por seéperzcidn perciaml de les Wltimos de Tag alea-
oiencs;

108 catallizadores pusden estar sugpendi-
doa en 1= solucifn de lacteme en una ferma pulverulenta
o0 granular, sn dicho casd, 108 catalizadores tiensn que
separarse de nuevo de 1a solucifén despuds de gne se ha
sompletade ls hidrogenscidn, por ejemple, por filtre-
cidn, Ho ge iaqulare eesta operacidn ei los cetalizado-

res estdn pregsntes en &l reclpiente deé resccidn en forma

de una caps fije de pertfculas de catelizedor de granos

bagtos y 88 pesen la soluoibn de lectama y €1 hidrégu—
no a través de la ofmsra de remooién.

312 rascuperacidén de l1s osrrolesctame puri-
flcada del 1{guido de reaccién puede llevarse & cs=bo
por destll=cidn, Otra meners es hecer pmsar &1 1{guide
de reaccifn arbre permutasdorec de lones con el ragulte-

do de que @s seperan las impurezas hldrogensias deapués

de 1o cuzl pueds eveporarse la scluncidn scucsa de lactams,

ai se dssea g pregidn reducida, para eliminer el agua,
sin que hoays necesidsd Ge& una destilecidn ulterior & tem-

poraturas altas,
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~u88t0 qué el procedimiente segln &1 in-
vantd s¢ lleve a ocabo & tempsratura baja (es pugible que
toda 1o seris de tratamisntos en la reocupsrecién de 1a
laotams del producto de rsacoibn obtenido en la nneva
reagrupacidén oxima-1a2otama, asf ocomo la purificacidn de
15 lactens, se lleve a ocabo & tempergturas por debajo
de 1002} l& lactama no estd nunoca expnesta a temperatu-
rea gl tag, De egis manera, ée obtisnen grandeg rendimieéen~
tos ds una omprolectamm de alte o211d2d gque puede conger
varse gin perder coler y d& la ocugl pueden preparsrae
preductos de polimsrizacidn incolores, tales como fibras,

con excelantes prOpiadades me cdnlocas,

— BJ BN EFLO

Une solucién de¢ cmprolactama mouosa impu-

re que contiene &) gO% On peso d&é oaprolsctena se somets
a ur tratamiento preliminer de purificascidn pasende une
corriente contf{nua d& la sclucién por una columne 4¢ oaz-
bono de sdsorcibn, y eubsiguientemente por unse columna
48 permutador de cationes, pera cuyo Yltimo propdsito
88 haoe use del producto oomexrcilal powex 50, ¥y por una
columns dé permntador de aniones, para cuyo propésito
€8 usgk 6l producto comercial Dowex 2;

| Después, ee paasa la corriente 1{quida
oontinuementé por un equipo de tres recipientes de reao-
olén oilfndrioos verticales (slturs am;, didmetro 20 cm;)
llenos con el catelizador de hidrogensmoidn, N1 ostaliza-

dor emplesdo en estas columnks es ypaladio, depositado go-
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bre 6xido d& eluminio (0'4% en peso de palaﬁio);

p-£:] tempemétura 8n loa recipienies de reao-
oifn ge mentient & 908C oon la ayuds de uns oemiss de
caldeo por 18 cusl se'pasa vapor,

‘ la velocldad & la gue ge condues l= solu-
0ién de lsotamn, se ajusta & 3 1itros por 1itro 4e oata-
lizador wor hora;

Ia solvoidn de lsctema pase heols sbajo
per 41 egnipo de recipientes d® rspcoidn s relscién de
contra corriente al nidrdgeno que, & 1s razén de 2 iitroa
rer 1itre de catellzador peor hore medlds & 0°Cy &8 1 2t~
mésfera) se alimenta = los rsciplsntes de resceidn en
1es extreémldades dsl fondg d¢ los mlsmoi;

1a solucidn de lactama que fluye de los
recipientés de¢ reanccidu se pasa sucesivamente pcr uns
columne de¢ Dowex 50 y una columna de Dowex %, y se eva-
pore subaiguiantamenta en un evaporador hastae gus gque-
ds #1 preoducto seoco,

Ja omproluctams ge obtiense en la formm
de une masa oristalina blanca en un rendimiento && 200
grants per 1itro de solucidn inicisl, K1 producto obte-
nido es adecuszde para la febricscién de productcs de po-
limerizacidén oon busnes preypiedades mecénicaa;

sete solicitud, que corregponde & la Dré-
sentedn #n Holende el 4 de Noviembre de 1954, bejo el

Ne, 192,109, se sooge & 1og bensficlsg del axrticvlc B1
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del vigente Sstatnto sobre Propiedad Indngtrisl,

-0~ NOTTA -0 =~

Jos puntos de invencidn propim y nueva
gue 86 pregentsn pers gue gesn objeto de este Patente
de Invenoién en Bspefie, por VEINTE efics, son 108 ei-
gulentes;

12'. -~ Un procedimientc d# purifiosr ce-
proiactama tretende las impurezas ocon hidrdgenc en pre-
senols de un ostallzedor de hidroganmcidn, caracterize-
do per.les opersolones gue comprendeén hacer pasar 61
hidrdgeno & través d¢ une solucidn acuose de ls ocapro-
lactame & una temparaturs por debajoc del punto a¢ ebulli-
cién de 1 misma, y reouperar la cagroluctama del 1£qa1-
do de reacoclidn,

29; ~ Un procedimientc segdn ge reivin-
dloer sn &l punta>1, euracierizany porgue ¢l tratamisnte
8€¢ lleva & 08bo 8 unt temperstura de 85;10096.

39; - Un procedimiento segénrae reivinii-

¢z en el punts 1 € punto 2, oaracterizado porque ls go-
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lucién de caprolsctame que se emplea eg una solucidn al
15«30%. |

49.. - Tn procedimisate sxgin se reivindi-
oale,‘n 61 punto 3, caracterizadc porque s& somete primero
la solucidén de caprolmotemme & un tratemiento de purifi-
cacidén previa con permutciores de iones,

62, -~ Un proocedimiento de purifioar capro-
lactama tratando lass impurezas oon hidrdgenc en presencia
de un oatalizador de hidrogensoidn, |

Tal y como g% ha desgarito en la Memoris
¢ue &ntecede y ocon los fines qus a¢ han egpecifioado.
kate Memoris oonsta de ooht hojas €ascri-

tas por uns 591g oura,

Medrid, =3 Ngv‘ wsﬂ
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