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En la  p." operación y el tratamiento de polimeriza- 

dos do i^-caprolactama, se obtiene, en determinadas c ir ­

cunstancias, caprolactama monónera, que por motivos Re eco­

nomía debería, a ser posio le, ser empleada nuevamente cono 

producto Re partida ¿.ara la  polimerización.

Así, por ejemplo, los  polimerizados brutos de 

caprclao'!iama, contienai Insta 12p de componentes no bajo pe­

so molecular, es decir, caprolactana monónora, diñara y trím e­

ra. Con e l f in  de obtener un producto apropiado p ira  la. h ila ­

tura, es necesario eliminar de la manera más completa cosible10
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se­

so

ios  monónoros contenidos. en e l pclinej/iiado bruto.

lista purificación puede r^alizacuo, per ejemplo, me' 

dimn'te extracción del naterí&.l des.-unuzado en agua, mediante 

'vap'Orirución en el vacio desde la  fondón do los componentes de 

bajo punto de ebu llic ión  o mediante vaporización de los monó- 

uoi'os contenidos en el pclimerizmdo só liao , en e l vacio c en 

tora atmósfera de ¿as inerte.

Un procedimiento de vaporización conveniente ha sido 

descrito p.e. en la  patente oaia^ r l 265. 206. Un polimorizado 

si-uto sólido se calienta a 13 0 -  SOĈ C en ausencia de oxígeno y, 

dado e l caso , en mía atmósfera de gas in erte , con lo  cual d esti­

la  la  lactama monómera.

La condensación u lte r io r  de la  p o li-  ¿--caprolactama ( 

(p .e. según la  patente de Ed.Uu. 2. 557.SC3 o de a cuerdo con la  

patente belga 551. 476) a temperatura elevada, es otra fase 

del procedimiento, en la  que se obtiene lactama monenera como 

subproducto.

En arfeos casos, es decir, en la  purificación  d el pc- 

limerisado bruto rara obtener un producto h ilab le , y en la  conden­

sación u lte r io r , se tonun meaia^s, como -os naúurai, para poder 

obtener e l ronómoro de lactama nuevamente en forna pura, pclime- 

r iza b lc . Cuandos o trata  el polimeri^ado bajo una corriente de 

mas inerte, so tiende a demás a pu rificar el gas inerte y a con­

ducirlo e n c ie lo .  El procedimiento más natural para estos fines, 

consiste en conducir la  corriente de gas, que co id lene los  compo­

nen les de baje peso molecular, a través o per encima de agua u 

otros disolventes de la  lactuca, puliendo a este respecto e le g ir ­

se fácilmente las condiciones en que la  lactuma arrastrada, por la  

corríam e de gas sea absorbida, prácticame-ite por completo por 

el disolvente. Este precedí miento, s i bien es sen c illo , tiene, en
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canbio, incouver.iontes eccr.ónicvu y técnicos. Así por un Hado, 

se ccjiencn soluciones do lacLumo tro tru te dil^d^rs, cuyo i;r..a- 

tamionto requiere ccusidcroblus oauúideaos de erarpía, mientras 

que per* otra parte, s i bien ae lib era  el yus inerte de la  !nc- 

uama, se satura, empero cor er disolvente al r iñ o  tiempo a 

la  toa percutir a do absorción, de acuerdo con la  presión de va­

por del disolvente do la  lacdn.,&, de modo que autos de volver 

e Ŝ n 0r_r.A.'̂ Us CC '.¡o p^S 0;.r uOC uOr O U€< Jm.'..dj Oij. o.O- V*.0, 1 sa­

có cu o en Un, condensación u lte r io r , tien e  que sor purificado 

en otra fase del pro cedí adunco, Un me onv ai i  ente tícn ico e s t r i ­

ba, en que los productos vapor!sables, posiblemente existentes 

en el polimer irado, ta lo s  coceo por ejemplo, ablcn dadores o lu ­

bricantes, que sen insoladles en el di se Ivente de la  lac turna, 

se obtienen en el tratamiento de la  corriente de yas con d i­

solventes, enferm a sólido., puliendo ser motivo de obturaciones 

en el sistema de absorción.

Se ha descubierto alora, que pueden o r illa rs e  estos 

inconvenientes, s i como meado de absorción para la  absorción 

del componente de bajo peso molecular v o lá t i l  a temperatura 

elevada, de la  p c li-S — oapioiactama desde una cerrión !e de 

pas, y consistente en su mayoría en oaprolactina uonómora, se 

empica nactama líqu ida on lunar do apar o ¿e otro disolvente, 

la  más favorable n.a demostrado sor una temperatura ae absorción 

alrededor do 72d- 0 , on 2.a que lo  presión do.L vapor de la  

lactin a  os todavía muy bü.je (aprcoííJüdarente 1 ,2$ mm de Hf . ) ,  

no ten i  en Jo que temerse aún que la  lactama so so lid ifiq u e . Con 

e l le ,  la  lactama va¿rorizada es prácticamente absorbida por com­

p le to ; el vas inerte pasante, puede sor empleado de nuevo s in  

previa purificación , ya que no se encuentra, impurificado por 

vapores del disolvente y por que debido a la  baja presión del

-  3 -
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vapor de lactaria, únicaRente contiene muy poca lactama mono- 

mera. De ¿ouos modos resu lta posible que, cuando e l p o lin en - 

zado sometido al proceso de vaporización contiene relativamen­

te mucha agua, atunesue ea w ^ta iido  ue agua uo* gas in erte , ya q 

qut¡ a la  temperatura de absorción, superior a 70  ̂, ei agua t i e ­

ne una presión de vapor tan elevada, que únicamente puede ser 

absorbida en ja rte  muy pe quena por la  lactama. En este caso es 

aconsejable, secar a l menos una parte del gas inerte en.tes de 

ser devuelto a la  instalación vaporizadora.

El moñómaiu de lactama vaporizado y absorbido de 

la  manera anteriormente expuesta en lactama líqu ida, funciona 

despu.es cto la  absorción, come es natural, como medio de absor­

ción en s í ,  es decir, que aumenta sencillamente la  cantidad 

de la  luctüma líquida, que sirve de medí o de absorción y condu­

cida en c ic lo .  De esta cantidad de lactama, constantemente 

creciente, se extrae el exceso de lactama correspondiente a, 

la  cantidad absorbida, puliendo ser devuelto directamente a 

la instslación  polimerizadora, ya que la  lactama es pura y t i e ­

ne un contei ido de agua in fe r io r  a 0 ,lp , incluso cuando e l  po- 

liuerizado bruto, sometido piñmeraoonto aL proceso do vapori­

zación, contenga a la  vos que componentes ¿e bajo peso molecu­

la r ,  también basta 2;% de agía.

El procodimiento de acta rao con el invento será  

o.A.piican.o en la  descripción siguiente, a base ue la  n  gura!

En la  instalación vaporizador a 1 se calienta en 

una corriente de gas inerte , un pclimerizado bi'uto , que con- 

'!;iene componentes de bajo peso molecular y aguo. El gas iner­

te es suministrado por ol calentador 11 y cargado con lactama 

nonómera vaporizada, es conducido a través de la tubería 2 a 

la  columna 3. ha columna 3 está cargada con una capa 4 de cu.er-
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de r olleno, cue amplia la saporii c íe de contacto. -& tra-

de 1::¡. tobera 5 se inyecta , líqu ida  en calidad de

o ae absorción y al misino tiempo como medio re fr ige ran te ,

lactam¿ que al escurrir por encima de la  capa de cuerpos de 

rej.j.eno, r erra, ¿era xa ccrrueiíue ue ¿as que aiuye en sencido 

contrario, á)sorsiendo ia  3a otama inonómera contar:ida en é l.  

nn ej. sumidero o es recogida toda la  ja otama, es  decir, la  su- 

u'iuistyada origina!, mente a través de ia  ¡g cera y, co*A

j.a aosoj.'oic.a de ¿.a coAr^c^^e u.e ¿as lÂ ei*t*e, sienoo condú.oída 

a través de la  tunería lo ,  la  bornea '/ y e l reirigeraacr o, nue­

vamente a la  tobera inyectara 5* Al miaño tiempo se extrae con­

tinua o intermitentemente, del sumidero 6, a través de un tubo 

de rebose 16 que está provisto del g r ifo  14, ta l cantidad de 

lactina, que la  cantidad de lactama circulante en c ic lo  en ca­

lidad  do líquido de absorción y re frigerac ión , permanezca cons­

tante. na lactama retirada  corresponde en cantidad a la  absorbi­

da desde e i gas inerte . El gas inerte, liberado en gran garre 

ce j-icuana, abandona la  cexuiina 3 a través ae la  tubería ^ , e 

impulsado por la  bomba 10, es devuelto a la  instalación va p o n - 

zadora 1 a través del calentador 11.

Fara e l lavado de la  instalación se hace pasar cons­

tantes ai te a través de la  tubería 12, una pe que. .a corriente de 

gas nueve, mientras que a través de la  tubería 13 se extrae la  

correspondiente cantidad de gas circu lante, que contiene vapor 

de agua y un poco de lactama.

Este lavado puede su stitu irse , a l menos ai ¿arte,, por 

e l hecho de que per lo  menos parte dóL gas circulante, antes de 

ser devuelto a la  instalación vaporizador a 1 después de abando­

nar la  columna do absorción, es impulsado per la  bemba 17, que 

lo  hace pasar a través del grupo de secado 18, donde se le  l i ­

bera de agua.
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1000 kg. de p o li-  Ü -cap roloc taina en forma de recor­

tes con un diámetro medio de 2,5 mía, un contal i  ¿o de lactama 

monónora de 10, % y un cent ai ido de agua de 1,8%, se  ca lien ­

tan on la  instalación vaporizador a 1 durante 12 horas a 

185s. A la  hora so hacen pasar 250 de nitrógeno precalen­

tado por e l calentador 11 a lSC^, en calidad de ¿as circulan -  

no* mi gas oircLáanuO, cargado con. lacuama, es concl..oido a 

través de la  tubería 2, a la  columna de absorción 3. La co­

lumna v e r t ic a l,  tiene un diámetro de 60 cm y , en una longitud 

de 4CC cm, está cargada con an illos  Rascliig de 15 mm, en ca­

lidad  de cuerpos de r a í l  ai o.

A la  hora se roe 'a i a través de la  tobera 7 de lac- 

-hâ a sobre los cuerpos de re lleno , en calidad de medio de ab­

sorción y de re frigerac ión  para lalactama. El nitrógeno ascen­

dente, liberado en su mayoría de lactaaa y enfriado a 76^0 en 

la  columna, es conducido nuevamente a la  instalación vaporiza­

dor a a. través de le. tubería 9 y de la  bomba 10, pasando por 

el calentador la .

¿,a iaotaina rociada so acumule, junto ce n el monómero 

absorbida por di la  de la  corriente de ¿as inerte, en el sumi­

dero 6, siendo conducida nuevamente, a través do la  bomba 7 y 

del re frigerador do agua 8, en e l que es refrigerada a 75^0,

la jo cora 5. rraves c.e nal es rociada de nuevo. A tra­

vés deí tubo de rebose 16 se extraen durante la  vaporización 

y absorción, 88 kg de lactams. pura. ^ través de la  tubería 12 

se suministren cada hora 15 de nitrógeno nuevo, y duren te

[ igual de gas circulan-el mismo t j-Oiipo s e extrae tUfltéí Q día i b i-

t  e a través de la  tubcría

30 puedén extraerse, una vez terminada

6
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nómeros, 9C7 kg. de recentes de p o li-  '* —caporlacta^a con 'un 

contanide de extracto de l,2 p .

Esta Solic itud, que corresponde a la  presentada en 

Suiza el 20 de noviembre de 1.958, bajo e l número 66*432, s e 

acope a les beneficios del artícu lo 51 del v igen te  Estatuto 

sobre Propiedad Industrio !.

N O T A

nos puntos de invención propia y nueva que se pre­

senten para que sean objeto de esta Solic itud de Patente de 

Invención en Espala, par V il NT E anos, son los  siguientes:

l í  Un procedimiento para obtener capis la  c tama a 

p a rtir  de una corriente do gas que la contenga, caracterizado 

por ponerse di día cm-rieute en contacto con lactama líqu ida.

2 & U n  procedimiento de acuerdo con la  reiv indica­

ción 1, caracterizado por que oL gas, purificado de lo s  ccopo­

nentes v o lá t ile s  arrastrados, es  conducido e.n c ic lo .

3 -.-  Un procedimiento de acuerdo con las re iv in d i­

caciones 1 y 2, caracterizado por sustitu irse continuamente 

parte del gas circuíante pd'' gas nuevo.

4H O u  pro ceai miento de acrerdo con las  re iv in d ica ­

ciones 1 - 3 ,  caracterizado por que a l menos parte del ¿as c ir ­

cuíante es liberado de numedad antes de su retorno.

5 6 un procedimiento pera obtener caprolactama.

Tal y como se ha descrito en la kemori a que antece­

de, r  ep resentado en dibujo que se acompaña, y con los  fin es
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que se han especificado.

Esta Memoria consta de s ie te  hojas y la  presen­

te escritas a máquina por una acia de sus caras.

naariü, -  5 NOV. 1858

p¿r Poder,/ /
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