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que se presen ta  para unir a  la  so lic itu d

d e

l e r .  CEiTIHOuB.) DE ..DIOION

formulada e l  5 de Amesto de 1980.

e n

a nombre de ST.niCAiUOK II.V ., entidad holandesa, e s ta b le ­

c id a  en 2 van der H aesen straat, Heerlen, Holanda, por: 

'A.ñJJ*...d -j  liH IA D bO lñ^J EL A l CUETO DE j.A lu JE L  —

TE r.íirciPbAj" líúm. 252.07C, expedida e l 10 de 

Febrero de 1960, por:"Un procedimiento para -  

preparar c( -aminolactama"

E l presente invento se  r e f ie r e  a l a  preparación de o (- 

amin o- d j-lactarias por reducción de o( -n itro - od -lact amas con 

Iiidrógeno.

Ge ns. propuesto ya red u cir o (-n itro -^ - la c ta m a s , mien­

tr a s  est& i suispendinas en un líq u id o  in e r te , t a l  como agua o 

un alcohol m iscib le con agua, .nmoue este  método da resu ltado
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excelentes en escala de labcratciio, es Líenos aledaño paca 
un proccJl liento continuo, yo. que 1.a C'.npenclón tiene que 
preparares entonces fuera la la vasija de reacción y llevar­
se des ¡rué 9 al circuito por medio de bambas de papillas, du- 

5 rante cuyo proceso es difícil impedir el ataseto ¡'.o las bom­
bas. ideado, hay que nacer uso entonces de líquidos de dis­
tribución más viscosos, tales cono ciclohexanol, en los que 
la suspensión se deposita con nás Lentitud, y que son ufo 
difíciles de separir de la acacia de reacción, 

lo Estos inconveniatos no pueden resolverse disolviendo
la nitrolactamn en un líquido inerte, a causa de que no es 
muy soluble en disolventes adecuados, for ojearlo, li se 
utiliza etauol caliente cono disolvente, solo ce obtiene una 
solución de nitrolactama al loy. El trabajo con concentra- 

15 c i oneo tan bajas, no es atractivo, desde el yunto de vista
económico, ya que el aparato necesario es escesivcmonte ^run­
de.

De acuerdo con el presente invento, so prepara una 
(% -amino- (J-lactuma reduciendo con hidrógeno una cal acuoco- 

20 luble de la aci-forina de una o(-nitro-tJ-ractáua en una so­
lución acuosa.

Esto ofrece la ventaja ¿e que, cuando so reU.1%;-. el 
¡iroce:ánion o de modo continuo, puede prepararse um. sclu- 
(jron concentrtijda ŷuc . u e o a u o e m s e  cm  ai.raoUj.nad.

25 En la realización del invento, puede usarse cualquier
sal de la aci-fcroa de la nitrolactama que sea fácilmente 
soluble en agua, tal corno Isa c^les potásicas y sódicas, 
así o ano las sales de bases orgánicas, tal como anilina y 
otrac aminas, freferiblemente, se utilizan sales de aque- 

30 lias bases que, después de terminada la recr.cción, pueden ce-
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pararse  fácilm ente de J.a aiainolactama.

Zs especialm ente recomendable u s ir  ra  sa.!.. Salónica de 

l a  n itro lactan o., ya que el amoniaco lib erad o  durante l a  reac­

ción ruede expulsarse con rucha fa c i l id a d  de l a  so lu ción , 

debido a  su v o lu b ilid ad , rueden ¡rep ararse  fácilm ente sa ­

le s  ataónicac de n itro lactm ^as. .'Je ha encontrado que ras 

n itm lactom as se d isuelven muy fácilm ente tan to  en una so­

lución  acuosa d ilu id a  como en una concentrada do amoniaco, 

y durante l a  d iso lu ción  se convierten en l a  s a l  amónica de 

l a  aci-form a. 131 modo más se n c i l lo  es preparar l a  so lución  

a tem peratura ambiente, en cuyo caso puede a lcan zarse  una 

concentración de más de 45

Una cantidad de amoniaco equivalente a - a  cantidad de 

n itro lact¿m a b asta  para d iso lv e r  e s t e ,  din embar ¿p , s i  se 

u sa  una cantidad mayor de amoniaco, se  recomienda r e t i r a r  e l  

exceso de amoniaco de l a  so lución  de n itrolacbam a re su ltan ­

te  anues oe que e s ta  se reduzca, ya que se in* enconurudo que 

un enceso de amoniaco aumenta e l  consumo de c a ta liz a d o r .

-̂ 1 amoniaco puede ex p u lsarse , p . e j .  por evacuación de l a  

v a s i ja  que le  contiene, a tem peratura ambiente.

La n i tro  la c  tan a se d isuelve preferib ian en  be en amonia­

co acurro de una concentración t a l  que se obteapa una so­

lución  de 30 a 45 P de n itro la c ta o a  por diuolución en e l  

amoniaco acuoso de una castid ad  equivalen*ce ue la  n itro la c -  

tama.

Otro modo muy adecuado de poner en p ra c t ic a  e l proce­

dimiento de acuerdo con e l  invento co n siste  en reducir la 

s a l  obtenida a p a r t ir  de una o( -n itro lactam a y la  co rres­

pondiente cd -íaninolactama. Orno e i compuesto que nay que 

producir se u t i l i z a  en forina de b^sc para preparar l a  s a l
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sometida a reducción, no hay problema de separación  ao l a  

amiuolactímm re su ltan te  de la, o,.ce em,)leaua ,ai'a  ra  foima- 

ción ¿e s a l .  Además, cuando se  usa una s a l  a s i  preparada, 

l a  reducción tien e lu gar de modo c a s i  cuan t i  La tlvo  a una 

temperatura que es 20-30- *menor que cuando se reduce l a  s a l  

amónica, lo  cual disminuye consider blemente d.a p ro b ab iii-  

dad de h id r ó l is i s  ae l a  cmiuolactama re su lta n te , lo r  o tra  

parte , cuando se u t i l i z a  en exceso, l a  aminolactsms., a d i-  

fei-encia ¿ e l  amoniaco, no e je rce  in flu en c ia  desf.rvora.ble

sobre e l  cons'uno de c a ta liz a d o r .

l a  s a l  obtenida con l a  n itro lactam a y la  am inolacta- 

ma puede prepararse d iso lv iendo l a  aminolactaaia en agua y 

añadiendo la  n itro lactam a sobre so lu ción  re su ltan te . S i 

se u tiL izan  cantidades equimolares de la s  dos cus t a n d a s ,

l a  n itro lactam a se d isuelve con d if ic u lta d , in c lu so  a tempe­

ra tu ra s  e levad as, de manera que se recomienda por e s t a  ra ­

zón usór un exceso ue sm inolactaaa. Sin  embargo, p re fe r ib le ­

mente, se d isuelve primero l a  n itro lactam a en una so lución  

acuos. de amoniaco y la  s a l  amónica re su ltan te  se convierte 

después cu l a  s a l  de aminolactama. La n itro lactam a puede

d iso lv erse  en l a  solución de amoniaco según se ha a e se r i-  

to  anteriormente para pío nucir l a  s a l  amónica y puede aña­

d irse  luego eminolactema cobre e s t a  uolución pera convertid­

l a  s a i  amónica en s a l  de aminolactama. Pera e ste  f in  es s u f i ­

c ien te  una cantidad de an inolactana equivalente a la  cantidad 

de n itro lactam a. Cuando so ha d isu e lto  la  to ta lid a d  ¿ e l  ma­

t e r i a l ,  se  expulsa de a so lución  e l  amoniaco libermu.o, por 

ejempio por v ac ío , preferiblem ente a una tem peratura de 2C- 

50L C ., aunque pueden u sarse  también tem peraturas mayoi-es o

30 menores.



Lh,*j so lu cion es sa l in a s  obtenidas por lo s  procedimien­

to s  d escriaos pueden red u cirse  de-varios modos, fue de u sar­

se  iiidrógeno m olecular o hidrógeno atóm ico. La reducción -  

puede hacerse mediante c a ¡jal izad  ores de hidrogenación t a le s  

com^ n íquel de daney, cobalto de haney, p la tin o , pelad lo , 

y otros m etales o compuestos m etá lico s.

.re fe rib lem en te , l a  seducción so r e a l iz a  con hidróge­

no a presión elevada en presen cia  de un ca ta lizad o r  0.0 n i-  

drogenación. De esto  modo se e fec tú a  una conversión c-so  com­

p le ta  en un breve periodo que, en gen eral, os de id  a  3o mi­

n u tos. La presión puede v a r ia r  entre amplios l im ite s ,  es de­

c i r ,  entre 20 y 300 atm ósferas, e in c lu so  más. La tem peratura 

de reacción  puede v a r ia r  entre 50 y 1509 C. 1 tem peraturas 

por oncima de 1509 C. hay r ie sg o  do descom posición.

Después de completada l a  reacción  puede sep ararse  e l  

c a ta liz a d o r , p . e j . por f i l t r a c ió n ,  a  p a r t ir  de l a  solución  

acuosa, de donde puede obtenerse posteriorm ente l a  an in o lac- 

tama por evaporación.

Ejemplo 1

de prepara una so lución  de c( -n itro -  &-cag ac lac  tana, 

do concentración aproximada de 40 y-, a  temperatura un bien te, 

d isolviendo 230 gr. de l a  o( -n itro -  & -caprolactsm a en 360 ppc. 

de amoniaco acuoso a l  7 ,2  E sta  so lución  se  bombea gradual­

mente a un autoclave provisto  de un agitadoi' ma¿;nético y

que contiene n íquel de daney recién  preparado(1C y con re­

lación  a l a  n itro lactam a) en agua, bajo presión  de hidrógeno

de 90 atm ósferas.

raturj.

Al p rin c ip io  se c a lie n ta  o l au toclave . Cuando la  

; del agua contenida en e l  mismo ha alcanzado 509

tompe- 

C . , se
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en e l  autoclave l a  a 

in ic ia  l a  re  acc i 6a,

elución ¿c n it  re lu c t on a. .t unos 

que puede ebserv rso  conque d is ­

minuye l a  presión  do hidrogjeno. 

natura de reacción  a 85-lOCL c .

...uego sc  mantiene l a  tempe- 

enfriando. 11 tiempo t o t a l

de hidrog^enacidn es 1 hora. Jespues de uaber aoi 

tid ad  t o t a l  de so iu cion , se d e ja  que continue u 

rante media hora.

dido l a  can- 

. i'eacoión du-

_Pinr..lmente, se  e n fr ía  e l  autoclave a 2C& 0. La mezcla 

do reacción  se f i l t r a  y la  mas., de c a ta liz ad o r  se -ava con 

agua. d ì agua de lavado se aiiade sobre e l  f i l t r a d o .  Después 

do evaporar e l  agjun, se obtienen 189,2 ¿ r . de o(-am ino-^.-ca- 

prolsntama (que corresponde a un rendimiento do 50,2 y ) y 

4 g;r. de l i s i n a ,  a p a r t ir  de l a  so lución  re su lta n te . Por lo  

tan to , l a  n itro lactam a se ha hidrogenado cn ICO p.

Ejemplo 2

de disuelven 148 g r . de o (-n itro - f-c a p ro la c ta m a  a 

tem peratura ambiente cn 360 mi. de una so lu ción  a l  ICy de 

amoniaco en agua, Cobre i a  so lución  c la r a  se avaden 125,0 gr. 

de o(-amino- ¿ - c a p r o la c ta ,a .  Cuando se  na disu.eito todo e l  

m a te r ia l , se expulsa e l  amoniaco liberado  sa v-.cio a 30s C. 

E sta  so lución  se balboa gradualmente, a una presión  de h i­

drógeno do 90 atm ., en un autoclave p ro v isto  de un a g ita d o r  

magnético y que contiene n íquel de caney rec ien te  (10^' con 

re lac ió n  a l a  n it r c la c  tama) en agua.

d  p rin c ip io  se c a l ie n ta  er  au toclave . Cuando l a  tam-

_ aratu ra  del a¿.;ua co n te iid a  en e l  mismo ha alcanzado 45'- C. ,  

se bombea en e l  auto calve l a  so lución  ¿e n itro lactam a. .. 

unos 55- C. se in ic ia  l a  reacción , que puede observarse por 

l a  disminución de la  presión  de hidrógeno. Luego se  mantiene



l a  tem peratura de reacción  a 55-8CR C. enfriando. 11 tiem­

po to ta l  de hidi'ogcnsoión alcsn u a 1 hora, ieep'-és do im.ber 

añadido l a  cantidad t o t a l  de co lac ión , se d e ja  que continué 

l a  reacción  durante ^5 m inutes, finalm ente, e l  a u toclave se
'¡-' C q ̂

de cnuarizador' con agua. nr a¿pia do nnvaco se cunde 

a l f i l t r a d o .

e n fr ia  a d e  1. le  mezcla de reacción  se  f i l t r a  y so _ava

después de evaporar e l  agua, se  a ís la n  de ja so lución  

in su ltan te  243,6 gr. de o(-anino-<ir—caprolactam a, 1 ,0  g r . do 

o[ -n itr o -  ^-caprolactam a que no se  ha convertido, y 0 ,9  g r . 

de l i s i n a .

io r  lo  tan to , se  han formado 118,6 g r . de o( -omino- ^ -ca- 

prolactam a por .¡a reducción, lo  cu al corresponde a  un ren d i­

miento do 99,0 p .

Ejemplo 3

Je  preparó una so lución  de o( -n itro -  ^-enantolactam a

de ccncenti'ación aproximada de 3C p, a  te m ^ ra tu ra  mi i  en te , 

d iso lv ien do 95 ¿pr. de o (-n itro — ^-en an to lactam a en 225 g r . 

de amoniaco acuoso a l  4 ,2  p*. E sta  so lución  se  continuó t r a ­

tando según e l  procedimiento d e sc r ito  en e l  Ejemplo 1 . le  e s­

te  modo se obtuvieron 76, 5 g r . de un producto b lanco, hi­

groscópico , que re tien e  fácilm ente e l  dióxido de carbono d el 

a i r e ,  que se  id e n t if ic ó  como os.-amino—^-enantolactam a. E l 

rendimiento fué 97,5 f  - usté compuesto no se  h acía  d e sc r ito  

h asta  ahora en l a  c ib u io g ra fía .

E l producto se  d iso lv ió  en e tan o l do Idóg so bre

ta  so lución  se nizo p asar 

E l p recip itad o  resu ltan te

croiuro de hidrógeno gaseoso seco , 

se re c r i s t a l iz ó  de etan ol de lud, .

El monomidrocioruro de c( aaino-̂ -enant olact ama asi obteni-



ao era un producto c r is t a l in o  b lanco, car punro de fu sión  

310-312^ 0 . ,  con descomposición.

Ion da

Z eta  s o l i c i t u d  cae  co rresp on d e a  - a  p re se n ta d a

^p c.e - o nc .'.539, oaj o e l  fume ro ..4vv.S'0 .̂

4 de teptionbre de 1953', lu jo  e i  lunero  243.' 

a lo s  b en e fic io s del a r t ic u lo  51 del vidente 

rrooiedad In d u s tr ia l .

is a anua

en He

y e l
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lo s  pruitos de invención propia 

paca que sean o b je te  de e s te  1er

y nueva que se presen- 

de r t i f  i  cade de . .d ic i ón

en España, son lo s  s ig u ie n te s :

1 ^ .-  Liejoras in trodu cidas en e l  ob je to  de i a  la te n te  

p r in c ip a l, o sea  en un procedimiento par-a preparón* mía o( -  

a m in o - d )- l i ta r a ,  carao terizaú as porque so i educe con hidró­

geno vina so lución  avenosa de un¿v so l acuosoiuble de i a  a c i-  

r cm a de una o( —n i cr o— —u.ac jativa#

'bOí'lLZb,Q.Ü..O

lie jo ra s de acuerdo con l a  re iv in d icac ió n  1 , 

porque i a  s a l  acuosoiuble empicada es l a  s a l

carac- 

an ó-

jüí-LCG,#

3 ^ .-  U cjoras de acuerdo caí l a  re iv in d icación  2, carac­

te r iz a d a  porque l a  sa l  amónica se prepara d iso lv ien do l a  o (- 

n i t r o - ^ - la c ta r ia  en mía solución  acuosa de amoniaco.

4 - .-  lie jo ras de acuerdo cor la  re iv in d icac ió n  1 , ca­

rac te r iz ad a s  porque l a  s a l  acuosoiuble que se  reduce es l a  

s a i  de l a  o( -n itr o - \ J  -1 actúa a  y l a  correspondiente <% -aniñó­

te —la c  uana.

5L .- lio jo ra s  de acuerdo con l a  re iv in d icación  4, carao-
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torisot-^as porque l a  s a i  de l a  c( -n itro - i7 - la c ta í¿a  y la  co- 

rre-spendi ente o(-a.rino-i-d-lactana se ore p i'a  d iso lv ien do l a  

o(-nitr'o-d*-lactím a en una so lución  nono ss. de amoniaco y Ra­

dien do después sobre e s t a  solución  por lo  /iones .¡.a cantidad 

equivalente de o( -omino-t^-lactaoìa..

6L .-  ile jo ra s  de acuerdo con l a  re iv in d icación  3 c la  5, 

caro-,eteri urdas porque se e sp u lsa  m oniaco l ib re  de In solución  

s a l in a  antes de red u cir e s t a  ú ltim a.

7--.- ile jo ra s  introducid nc en e l  obje'oo do la  Patente 

p r in c ip a l núm. 252.070.

Tati y coco se ha d e sc r ito  en l a  iíomoria que antecede, 

y con lo s  f in e s  que se han e sp ec ificad o .

dista i.-l,moria con sta  de nueve h o jas e s c r i ta s  a máquina

una so la  cara .

Madrid, R 8 Í J SB. b S f

7
Uberto Je Bzsbcu) 

'¡rat* y
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