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"Mejoras introducidas en el objeto de la paten
te principal n 277.612, concedida el 26 de Ju
nio de 1962, por "Procedimiento para la obten-

cidn de lactamas".

Fobbcitande: BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLS--
’ CHAFT, entidad alemana, residente en Ludwings-
hafen/Rhein, Alemanis.

BEste descubrimiento se refiere al -

. nuevo procedimiento para la obtencidn de lacta

mas por’medib de transposicidén catalitica de =
cetoximas ciclicas.

En los prdoedimiento usuales para la

. Mod. 113
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obtenclon de lactamas, se transponen las ceto
ximas cicloalifédticas en 4cidos minerales, -
preferentemente en dcido sulfirico conc., dan
do lactamas. Sin embargo, se necesitan gran-

5e des cantidades de dcido sulfirico, que después
de la transposicién se neutraliza generalmen-
te con amoniaco. Aparecen soluciones concen~
tradas de sulfato de amonio, que no son féci-
les de manejar técnicamente.

10. - Por lo tanto, se han buscado proce-
dimientos en 1los que se transponen las oxiﬁas
en la fase geseosa, a catalizadores sélidos.
Un procedimiento de este tipo estd descrito,
por ejemplo, en la patente belga 591 897. Se-

15. gin este procedimiento la oxima se evapors -

~antes de la transposicidn y en forms gaseosa
se conduce sobre el catalizador de transforma
¢ién. Sin embargo, durante el proceso de evapo
tacién aparece siempre una descomposicidén de

20, lag oximas en payor o menos escala, especial=-
mente cuando la oxime se ha de mantener duran
te largo tiempo a temperatura elevada., AlUn =
empleando un evaporsdor de pared mdjada o -
eveporando a presidén muy baja, no se puede =

25. eviter completamente una descomposicidén de -
las oximas., Los productos de descomposicidn
que aparecen, ademds de disminuir el rendimien
to, difieultan la purificacidn de las lacta-=-
mas y empeoran la calidad de la polilactamas.

30. Ademds la conduccidn del calor desprendido -
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durante la transposicidén fuertemente exotér—

mica, especialmente en el caso de grandes -
cantidades, presenta ciertas dificultades -
20n en capas fluidizadas.

vajeto de la patente 277.612 de -
los misnos solicitantes, es un procedimiento
para la obtencién de lactames por medio de
una transposicidén catalitica de oximas de ce
tonas ciclicas sobre catalizadores dcidos, -
que eh oaéo necesario estan colocados sobre
soportes y mantenidos en movimiento de remo-

linp; a temperatura-elevada, con 1o que la -

- 0xima se lleva en fpfma fldida sobre el cata

lizador.

Se encontrdé que el procedimiento -

segln la patente 277.612,'también se puede -

llevar a cabo con éxito, en las mismas condi-

ciones, cuando la oxima se conduce en forma
-86lida con ayuda de uns corriente de un gas -

‘inerte en la zona, en la que se encuentra -

el catalizador en movimiento turbillonario.
El procedimiento derivado ofrece -

desde el punto de vista técnice las mismas -

‘venfajas que el‘yrodedimiento-de la patente

" principal. Se evita la descomposicién de la

oxima & causa de Uns evaporacién anterior. - -

“El calor de reaceibn de transposicidén se -

" aprovecha para la fusién y evaporacién de la

oxima, Con ello se ahorfa}por una parte -~

energia y por otra se facilitan la conduc-
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¢ién de temperatura durante el tiempo de la
reaccién de transposicidén. Otra ventaja del
procedimiento objetc de esta patente consis-
te en que el catalizador y la oxima conjunta
mente sélo se han de conducir a través de un
dispositivo de dosificacién., Normalmente se
hubiese debido de evitar una conduccién del
producto de partida con ayuda de una corrisn
te de un gas inerte, ya que se sabe segin la
patente alemans solicitada 1 055 537 que el
empleo de gases inertes en la transposicién
catalibica de oximas origina rendimientos -
peores. Sin embargo, sorprendentemente el ren
dimiento es mejor gque el que se obtiene em-

empleando el procedimiento de la patente bel

&= 591 897,

El procedimiento objeto de esta -
petente no se diferencia del de la patente -
277.612, en lo gue se refiere a la substan--
cia de partida catalizadora y temperatura de
transformacién. Es conveniente trabajar en
un tubo de reaccién calentable en el que exig
te una capa catalizadora de 20 a 70 cm. de al-
tura (tamafio de las particulas del cataliza-
dor 0,1 a 1 mm.) estando las particulas some-
tidas a un movimiento de remolino. Es conve-
niente al poner en marcha la instalafidén em-
plear un catalizador usado. Las temperaturasg
nis ventaj&as'oseilan entre 280 y 400%C, es-

?@cialménte 360eC, Generalmente se trabaja a
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presidén normal y se emplean gases inertes co
mo argbén, didéxido de carbono o nitrdgeno pa-
ra mantener el catalizador en movimiento tur
billonario. ILas substancias de partida y -
catalizador nuevo 0 regenerado se introducen
en la zona de catalizacidén por uno o varios -
sitios por medio de uns instalacidén de trans-
porte neumdtica. Es conveniente introducir -
la substancia de partida en el Wltimo tercio
de la zona del catalizedor.'

De la mezcla de gases gque abandona

la zona del catalizador, se separan las par--

. tes sélidas, convenientemente con ayuda de un

cicldén, y se enfrian hasta una temperatura -
tal, que précticamente se condenss toda la -
lactama, En la transposicidén de la ciclohexa-
nonoxima, esta temperatura a presién atmosfé-
rica es de 702C aproximadamente.. Del gas res
tante se pueden separér por medio de refrige-
racién con agua fria, pequeflas cantidades de

agua, de substancia de partida y de productos

secundarios que contienen nitrégeno, Convenien

temente se emplea de nuevo el gas iherte para
la conduccidén de la oxima y el catalizador en

la zona de reaccién.

EJEMPLO 1

En un tubo de reaccidén calentable -
electricamente, colocado wrticalmente, de 100
cm., de longitud y 10 cm, de didmetro, que es-

t4 cerrado por su parte inferior con una pie-
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ze sinterigsda de vidrio gruesé‘

tan 600 z. de catalizador, éxid
do de aluminio nuevo con un coﬁ‘

6xido de aluminio del 60 % en j |

en peso de dxido de boro de grﬂ\

0,3 a 0,5 mm., ¥ sé pone en reﬁdﬂm!
: gt

i

g
cias a una corriente de 1400 1/@@&
. oy

geno, que se calenté hasta 300ﬁ¢

introduce a través de la pieza |

Cuando la zona catalizadora ha | una
‘temperatura de 3609C se introdqr g0~
na catalizadora por medio de uﬁ ali-
mentacién de 40 cm. de altura ) e -
didmetro, que acaba 5 cm. aprol £l -
por encima de la pieza sinteris "h1ério
bajo un 4dngulo de 452 en el tu | ; Lién,
durante 185 minutos, 1128 g. dg | F un
contenido en agus del 4,8 % en,, 128
g. de catalizador con ayuda de? e ni
trdgeno/h. Para mantener consk 1lapa
de catalizador se extrae de la ﬂ cata
lizador por medio de un rebosall anti

dad equivalente a la del ecatal

LY

cido. ILa diferencia de altura?' y
del tubo de alimentacién y la !
es de 20 cm. aproximadamente. |
tubo de alimentacidn citado e | !
do 0,5 cm. aproximadamente enJ il

reaccién, BEste tubo estd rec

I
otro tubo. A través del espac |
Y
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tre el tubo de alimentacidén y el tubo que -
le recubre se introducen en el recinto de ~
reaccidén 350 1. de nitrdgeno por hora. De -
esta manera se enfria el tubo y se impade
que la oxima se funda en dicho tubo.

La mezcla de transformacidn gaseg
sa se lleva a tfavés de un refrigerador que
contiene agua a T702C, Se destila el produc-
to condensado a presidén baja y se obtiene a
partir de 1074 g. de oxima exenta de agua, -
903 g. de caprolactama, 1o que equivale a un

rendimiento del 84,1 % del tedrico.

EJEMPIO 2

Se trabaja igual gue en el ejemplo
1, sin embargo en lugar de los 600 g. de ca-
talizador nuevo se emplea la misma cantidad
de catalizador usado. Durante 195 minutos -
introducen en el espacio de reaccidén 1 900 -
g, de oxima con un contenido en agua del 5,1%
en peso y 915 g, de catalizador por medio -~
de 1 500 1. de nitrégeno/h. Se produce gl -
igﬁa; que en el ejemplo 1 y se obtiene a par
tir de 1803 g. de oxima exenta del agua, 1661
g. 4de caprolactama, lo que corresponde al -~

92,1 % del rendimiento tedrico.

N o T A
Degcrita suficiebtemente la natura
leza del iﬁvento, asi como la manera de rea~
lizarlo en la préctica, debe hacerse constar

gue las disposiciones anteriormente indica--
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das, son susceptibles de modlflcaclones de

detalle, en cuanto no alteren su principio

~ fundamental. También se hace constar que el

invento corresponde a una solicitud de pa--
tente presentada en Alemania, con fecha 26
de Junio de 1.962, bajo el numero 277.612,
acogiéndose, por lo tanto, & los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y siendo lo gque coustituye la eéen—
cia del referido invento y por 1o que se ~
solicita ler. Certificado de Adicién en Es--
pafia "MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE -
LA PATENTE PRINCIPAL N¢ 277.612, CONCEDIDA
EL 26 DE JUNIO DE 4962, por "PROCEDIMIENTO -
PARA TA OBTENCION DE LACTAMAS"; caracterizan
dose por lo siguiente:

18,- "Mejoras introducidas en el -
objeto de la patente principal n? 277.612, -
concedida el 26 de Junio de 1.962, por "Pro-
cedimiento para la obtencidén de lactamas",
caracterizadas porque la oxima se introduce
en forma sdlida con ayuda de una corriente -
de gas inerte, en la zona, en la que se en--
cuentra el catalizador sometido a un movimien
to de remolino.

28 - “Megoras 1ntroducldas en el -
objeto de la patente principal n? 277,612,
concedida el 26 de Junio de 1.962, por "Pro-~
cedimiento para la obtencidn de lactamas";

tal y como queda substancialmente descrito -~
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Madrid,
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