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MEMORIA DESCRIPTIVA .
que se presenté para unir a la solicitud
4 e ‘
PATENTE D E INVENCION

~formulada el 31 de Marzo de 1.964, con el Nim.298.189

en
ESPAKNA
poY VEINTE afios

~ & nombre de STAMICARBON N.V., entidsd holandesa, esta~

blecida en 2 van der Maesenstrast, Heerlen, Holandg, por:
"MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA PREPARACION DE EPSIION-CA
PROLACTAMA." |

- 3

B prese_nte invento se refiere a la epsilon-capro
lactana. |

Es conocidoe, que se puede obtener la epsilon-capro
lactama por cristelizacién a partir de una solucién,
por ejemplo una solucibn acuosa, en forma de cristales.
En le industria es usual el solicitar la lactama & par

tir del estado liquido en un tambor refrigerador, y ras

-car el producto gollido de la superficie de este tambor,

. de forme tal que le lactama se obtiene en forma de as-

cuas, El tratamiento de tales escemas o cristales va
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acompaifiado de importantes desventajas practicas, Cuane
do el producto es cargado en sacosg 0 bidones solo se
puede desprender'con dificulted, mientras tiene lugsr
ademés une desintegracidn de tal forma que, especialmen
te si se estén tratando copos, la formacibén de polvo no
solamente causa perdides, si no que también defia la se-
1ud de los trabejadores. Ademés como resultas del bajo
peso especifico, (densided aperente) los costes de em-
balaje y transporﬁe son altos, También se ha de tener
en cuenta el muy importante inconveniente que, incluso
si el pro&ucto es conservedo y transportadc en bidones
cerrados en una atmésfers de gas inerte, las escamas o
cristales se aglomerarén pars formar grandes terrones,
gue son dificiles de manejar y que requieren el uso de
pachacadores. _

Por esta razbén se ha recorrido a otro método, o
eaber, la conservacidn y el transporte de la caprolac—
tama no en fase s61ids, sino en estado liguido, usual-
mente @ tempersturas de f5-909 C. Quedard claro qué el
transporte de esta sustancia e través de grandes digsten-—
cias en cisternas calentaedas supone muchas dificultades
y considerables gastos, particularmente cuando la tempe-
ratura stmosférica es baja.

Se ha encontrado shora que las dssventajas ante—

riores no tienen lugar, 0 se evitan en una sonsidersble

extensidn, si ls ceprolacteme estd formada como granulos

redqndoa. Se cree que no habido nfinguns previa aprecia-
cién de que tal formacién produzca ventajes. Los grenu~
los son feciles de transportar y por ejemplo pueden ser

cargados en sacos ¥y guardados y transportados en este
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embalaje.

Ios granulos redondos muestran poca ¢ ningune
tendenéia-a aglomerarse para formar grandes terrones.
5i los granulos se pegen ligeramente uno con oiro, pue
den ser desprendidos fécilmente,

Le expresién “granulo redondo*® se utiliza en es-
ta memoria para designar a los granﬁlos que son de for-
ma esférica, elipsoidael u otra, que tienen una sola su-
perficie limite que es convexa hacia afuers en todos los
puntos. Se prefieren los granulos que son esféricos o
substancialmente esféricos. Tales granulos tienen peque
fing aress de contaeto y pueden rodar fécilmente en di-
ferentes,direcéiones;

Los granulos tienen preferentemente un digmetro
medio de 0,5 & 5 mm, Para producir grenulos de lactama
de acuerdo con el invento ge pueden hacer uso de apa-
ratos de lg clase utiligads usualmente para elaborar
grenulos de fertilizantes, por ejemplo pildores de ures
o fertilizantes inorgénicos. En tales dispositivos los
fertilizantes son fundides y a aproximadamente la tem-
peratura de fusién, son dividos em gotas por medio de
un dispositivo. pulverizador, cuyes gotas son solidifi-
cadas entonces en granulos redondos por enfriamiento
directo en un medio liquide. 0 geseoso. Debido al hecho
de que estas substancies tienen un slto punto de fusidn,
por encimsg de 1002 C, el,enfriemientc en un medio gue
tenge la temperatﬁra atmosférica es suficientemente ré-
pido para que las gotas se enfrien a grenulos ssparados
en un corto periodo de tiempo.

Sin embargo, cuanfio se manipule epsilon-caproleac-
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tema, se ha de tener en cuenta su bajo punto de fusidén
de 692 C, y la circuntancia de gue la ceporlactama fun-
dida es altamente higroscépica. Se ha encontrado, sin
embargo, posible el prepsrer granulos redondos de capro-
lactama por un camino simple.

Se hs encontrado que s.e pueden preparar granulos
redondog de epsilon-caprolactame dividiendo epsilon-ca
prolactama fundida en gotas que se solidifican en gre~
nulos redondos por enfriamiento directo en un medio gé,-
seosc, por ejemplo nitrégeno, dioxido de carbone o aire.

Le forme final de los granulos ﬁué&e estar influen
ciada i)or diversas condiciones, por ejemplo la forma de
las aberturas en el dispositive de pulverizacién, la tem-
peratura de lss gotas, el tiapo de contacto con sl me-
dio geseoso refrigerante y la temperatura del medio am-
biente gaseoso,

Se utiliza preferentemente aibe como refrigerante.
No es. necesario gque el aire esté cuidedosamente seco,
va. que gse puede utiligar también eire humedo, que ten-
ga un contenido en humeded de por ejemplo 0,1=1 % en
volumen, para producir buenos granulos,

Tampoco es necesario a la caprolactama de perti-
da el estar esbsolutemente seca, Usualmente en granulos
sin previo secado puede s exr eleborada, y. ests lactame
contiene 0,05-0,20 % de humedad. Si se utiliza aire que
tenge por ejemplo. um contenido. de humedad de 0,5 %, el
contenido en humedad de los granulos resultantes px_zede
ser ligeramente supsrior, por ejemplo 0,1 % en peso,
gue el producto de partida. Es tembién posible utili-

zar lactame con un mayor contenido en humedad, por ejem
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plo 0,5—1:% en peso. Ademés, si se desea, se pueden se-
car los granulos obtenidos.

Degarrollando el proceso encontrado no es necesg-
rio haéér uso de las. subtancias denominades "de siembra
que contrarresien el retraso de la cristelizecién. Si se
desesse utilizar subgtanciass de siembra se puede emplear
como tal polvo de lactema, sfiadiendose tal polvo a la
laoctema fundide utilizede como materiel de partida. Otras
substancias. que' 8 e pueden afiadir a la lac.téma son: estba~-
bilizedores, 'por ejemplo antioxidentes y/o catalizadores
pars la polimerizacién de la lactems, por ejemplo subs-
tancisg de reaccidn alcgling tales como carbonato de
sodio, fosfato de sodio y compuestos methlicos de lacta=-
mas, tales como ceprolacteme de sodio, y sales de lacta-
me, ‘tales como clorhidrato de caprolactama, fosfato de

caprolactamg sulfato de caprolactama asi como poliamida

‘todos ellos en polvo. Se ha sobreentender por ésto que

los granulos de caprolactame tal como se reivindica en
eata memoria pueden incorporar substanciss adicionales
a la caprolactams propiamente dicha,

Se ha encontrado tembién que el oxigeno presente
en ol aire atomosférico no es perju(iicial pere la @ pro-
duceidn de los granulos. Sin embargo si se deséa sSe pue-
de afiedir un entioxidente o la lactema fundide, cuyes
substancias resultan entonces incorporadas & los grann-

los formados.
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Se hace paser aive (contenido en humeded 0,5 %
en volumen) & 108 C, a través de una torre refrigerado~
ra vertical de 30 metros de-slturs ( 2 x 2 metros de
seccidn) en direccidn ascendente con ceudal de 1.000 m3
por horas

En la cabecera de la torre de refrigerscién ezmste
un dispositivo de pulverigacidn, consistente en un tubo
con cebeza pulverizadors perforads (didmetro de las a-
berturass 0',; mm). En este dispositivo la caprolactama
fundida ( contenido en humeded 0,1 % en peso ) & una
temperatﬁra.. de 71-73¢ C. ez pulverizeda en gotas, con
un ceudal de 30 kg. por hors.

~ Las gotas resultaentes camen dentro de la torre de

refrigeracién (tiempo de caida 4~5 segundos) y se soli-
difican durante su caida en granulos red ndos substan~
cialmente. uniforme, que se descargan en el fondo de la
torre de refrigeracidén. Por éste camino se obtienen &ra-
nulos de lactama con un diémetro de 1,5~2 mm. y un conw=
tenido. en humeded de 0,2 % en peso con un ceudsl de 30

kge por hora.

EJEPIO. II
mmEsEnm—

»

Se preparan granulos redondos de cgprolactama por
un cemino similer al descrito en el ejemplo I, pero con
lg diferencie de ques se utiliza como refpigérante aire
con un contenido de humedad de 0,3 % en volumen, y de

que la temperatura del aire es de 58 C. Ios granulos de
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epsilon~caprolactana obtenidos por este oaminn%péQVT

nen 0,15 % en pesc de agus.

ETBMPIO ITIX

Se repite el experimento desorito en el ejemplo I,
pero con la diferencia de que se utilizan shore como I'é-
frigerantes aire con un contenido en humeded de 0,1 %
en volumen y de que la temperatura se mantiene a 152 Ce

Los granulos de caprolactama resultantes contie—

nen 0,35 % en peso’de agua.
EJRMPIO IV

Se preperan granulos redondos de caprolactame en
lg manera descrita en el ejemplo I, con la diferencie
de que se utilizd nitrégenc en luger de aire.

Los gramulos redondos descargados en el fondo de
la torre de refrigeracién se secaron a2 una tempersture
de 258 C en une atmésfera de nitrdégenc. lLos granulos re
dondos as{ obtenidos, libres de humedad con un didmetro
de 1,5-2 mm, se cargaron en un espacio de almascenamiento
en una estmésfera de nitrdgeno exenta de humedad,

E1 nitrdégeno descargado en la cebecera del espa~
cioe refregerador se reciclé continuamente y, después de
haeber sido enfriado = una temperatura de 102 C,, se
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torre de refrigeracidn.

Lg presente solicitud que corresponde & la presep-
tads en Holanda con fecha 1 de Abril de 1.963 bajo el
Mimero 2.'90.99:7 se acoge a los beneficios del articulo
51 del vigente Estetutc sobre Propiedad Indusirial.

XN OT A

Los puntos de invengidn propia y nueva que se pre-
sentan’ para que sean objeto de la presente solicitu@ de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afics son los
siguientes:

18,.- Mejoras introducidas en la preperacién de
epsilon;caprolactama en forma de grémiles redondeados
de la clage desorite en la memoris.

_ 28 .- Mejoras introducidas en la preparacién de
epsilo&caprolaet‘wa en forma de grinmulos de scuerdo con
el punto 1, siendo los grénulos sustancislmente esféri-
cos y teniendo un didmetro o un didmetro medio de 0,5
a5 mm. _

32 .- Mejoras introducides en la preparacién de
epsilon;caprola;c.tama en forme de grénulos de acuerdo
con los puntos 1 § 2 y que tienen un contenido de hume—
dad de menos del 3 % en peso. /{5 Q\E} 8ﬂ 8@

42 .~ Mejoras introducidas en la preparacién de

epsilon-;caprolactama en forme de grénulos, gque compren—

-8 -



P

5
$ 10
- ‘Es
3}
’
¢
mez/ o~ T\ Bon

den dividir la epsilon-caprolactame en gotes, y hacer
que teles gotas se solidifiquen por enfriemiento direc—
to en un medio gaseoso. o

52.~ Mejoras de acuerdo con el punto 4 en que el
medic gaseoso es aire.

62 .~ Mejoras introducidas en la prepargcién de
epsi,“l.on;caprolaatama.

Tal y como se ha deserito en la Memoria que ante-
ceds y para los fines gque se han especificado.

La presente Memoria conats de nueve hojas esori-

tas & miquina por uns sola de sus caras.

Madrid, 9 Juu 1964
P.A.
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