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Le presente invencidn se refiere a un procedimien~
to de preparacidén de amino-nitrilos alifdticos a partir
de lactamas, Se refiere en particular a un procedimiento

de preparacién del amino — 6 hexano nitrilo a partir de

P Do caprolactama,

3 | | POOR
-' QUALITY

Mod. 113

IR b L




5¢

10,

15.

20,

25,

30,

sa a las diaminas y a losw-aminodeidos utilizados co--,
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Los v ~amino-nitrilos son productos iner,

teresantes porque constiluyen una via de acceso ventaio="s
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rrientemente en la fabricacidn de los polimeros, -
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Es conocido: el preparar los»~r_amino-n£
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trilos'ppr diversos procedimientos (reduccidn selectiva,=-
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de los dinitrilos, accidn de amonizco sobre los WM -oloro

nitrilos). Es conocido igualmente el prepararlos haciends’
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reaccionar, en fase vapor, las lactamas correspondientes.:
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con amoniaco eﬁ presencia e un catalizador de deshidféJ"
tacidn (patente francesan? 1163 699), siendo la cgndi’cié:t:_l; M
imperativa de buena marcha de la reaccidn que este cata;‘
lizador tenga una reaccidn neutra en el agua,

. Ahora bien, ha sido encontrado que sé nue
den prepararw/ -amino-nitrilos alifdticos de férmula -
HZN-R—CN en ié cual R es un radical alcohileno, cuando se
hacen reaccionar lactamas con amoniaco a temperaturas del
orden de 250 & 4502C y en presencia de un catalizador de
deshidratacidn de feaccién deida en el agua.

Las lactames que se pueden tratar segin

la invencidn responden a la firmula general

P
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en la que R representa un agrupamiento —(CHQ)n-, eventual

mente sustituido, estando n comprendida entre 3y 12, Se
pueden trater as{ por ejemplo le caprolactema, la caprii-
~lactama, 15 laurillactana.

Los catalizadores son catalizadores de -

reaccidn dcida en el agua tal como el dcido fosférico so-

.

bre soporte, el fosfato de boro, las mezclas de dcidos -




minerales y/o de sus anhidridos, Se utilizan estos ca—
talizadores bajo una forma granular, pudiendo variar~r“‘
el grosor de los granos de 1 a 10 mm, sin ser no obs=’ )

tante limitativa.

5 La reaceidn corresponde a la ecuacidn

R co )
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S R\l . HN3 —————— > HZN..R_CN + H,O S

BN
Pricticamente, se pone une cantidad ez~ -

10, cesiva de amoniaco y utiliza preferentemente de 6 ar;
: 20 moles NH3 por mol de lactama, porque un exoeso_L?A

de amoniaco favorece a un grado de transformacidn mds

-+

< elevado y evita la formacidn de productos secundarios,
La reaccidn es ventajosamente efectuada
15, haciendo circular la mezcle de vapores de lactama y -
de amoniaco gaseoso sobre el catalizador llevado a la
temperatura de 250-4502 C y preferentemente de 350 -
4102C. La 1legada de los productos reaccionantes en -
el reactor se hace con un gasto tal que su duracidn -
20, de contacto en la zona catalitica sea de algunos se~
gundog. A la salida del reactor, se condensan los pro-
ductos orgénicos y sevara por destilacidn el amino-ni-
’ trilo buscado y la lactama no transformada.
i Los ejemplos siguientes dados a titulo
25, no limitativo, ilustran la invencidn y muestran como
puede ser puesta en préctica.
EJEMPLO 1
En un tubo de vidrio "pyrex" que tiene
un didmetro de 40 mm y una altura dé 740 mm. se car—

30, gan en la zona media 126 g de un catelizador (altura
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del lecho catalitico 160 mm) que ha sido obtenido -
calcinando durante una hora a 6002C una mezcla de ;;ﬂ
376 g de dcido fosférico al 86% y 186 g de deddo bd.
rico y después triturado en granos de 1,25 mm~2 mm.
Encima del lecho catalitico, que reposa sobre un -
envejado, se dispone un lecho de anillos Raschig de- -
vidrio sobre unae altura de 280 mm que sirven para el
precalentamiento de los reactivos. En la parie sugpe-.
rior del tubo se alimenta simulténeamente amoniacc ':
precalentado a 370%C, cuyo gasto, medido & 202 C y
bajo presidn normel, es de 200 1l/hora, ¥ eaprolacejg
tama liquide precalentade a 1002C , cuyo gasto es ’
de 60 g/hora. La duracidn de contacto vapor/cata-
lizador es asi de 1,4 segundos y la vrelacidn molar
amoniaco/ ceprolactama : 15,5. El tubo se calienta
con ayuda de un horno y las temberaturas son de 317
a 3822 C en la zona de precalentamiento y de 382 a
4022C en el lecho de catalizador. Los productos sa-
lientes del tubo son recibidos en una ampolle refvri-
gerada, en la cual se condensan losg productos de la
reaccién, mientras que el amoniaco que se separa de
ellos y se escapa a la parte superior de la ampolls
es, a continuacion absorbido en una columna rellena
de anillos Raschig regada continuamente po» alcohol
etf{lico. Al cabo de 3 horas, se para la operacién , -
habiendo tratado as{ 182 g de caprolactama.

Se reunen entonces 1los productos con
densados en la ampolla con el alcohol de lavado, ex=~
pulsa el alcohol etilico por evaporacidn y destila -

el producto restante. Se aisla asi une primera frac-
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Eb14 = 105-1202 C que pesa 117,9 g y una segunda -
fracoidn Eby 1 = 871122 C que pesa 59,1 & que es
unicamente caprolactams no t»ansformada. Una dosi-
ficacién por cromatogrefis en fase gaseosa indice
que la primera fraccidén estd constituida por 114 g
dev.Asamino-capronitrilo, 2,7 g de hexeno-5 nitri-
loy 1,2 g de caprolactama.

El rendemiento eni+ -amino-capronitri-
lo es as{ del 94,3% sobre la caprolactama desapavé-
cida, siendo el grado de transformacion de la capwro-

lactama del 67%.

EJEMPIO 2 a 5

Operando segun el ejemplo anterior, pe-
»o haciendo variaes ciertas condiciones de reaccion,

gse han obtenido los mesultados resumidos en la ta-

bla siguiente:



4

-6 -
. ! Grado ‘
Ej. | Granulometria Gasto Gasto Tempe- ae Rendis—.%
del de de retura | trans |miento* ’
catalizador amoniaco caprolac forma .us
tama T cidn .
| "
2 4=6 mm 200 1/h 60 &/h 343-3772¢C 44% 9775":”
3 1,25-2 mn " n 360-3650C| 3715 | 9T
4 ! " 120 /b | 370-4032¢| 5254 945
5 46 mm " 60 &/h | 401-4068c] 543 | 93'5%
Ejemplo 6

En un aparato idéntico al del ejemplo 1,

se introducen 156 g de un catalizador constituido por

dcido fosférico depositado sobre Kieselghur (t{tulo

en Py0g 57%) de grosor de granos de 6-8 mm. Estendo

mantenido el tubo a 360-3672C, se hace reasccionar -

caprolactama y amoniaco en las condiciones del ejem

plo 1. Se obtiene\J -amino-capronitrilo con un ren-

dimiento del 90% para un grado de transformacidn del

20%, y sdlamente 3% de hexeno-5 nitrilo.
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Descrita suficientemente la naturales: -
del invento asi como la manera de realizarlo en la .
prictica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica
ciones de detalle en cuanto no alteren su prindpio -
fundamental. También se hace constar gue el invento
se refiere & una Solicitud de Patente presentada en
Francia ne, PV, 33 322 de 30 de Septierbre de 1965,
acogiéndose vor lo tanto, a los beneficios que conce-
den los Convenios Internacionales en vigor, siende -
lo ~ue constituye la esencia del referido invento y
por lo que se solicita Patente de Invencidn vor 20 -
afios en Isvofia: "PROCEDIIIENTO PARA LA PREPARACION
DE AMINO-ITITRILOS ALIFATICOS" caracterizdndose vor lo
giguiente:

1. "Procedimiento para la preparacidn de
amino-nitrilos alifdticos de formla H2N—R—CN en la
aue R revresenta un radical alcohileno éventualmen—
te sustituido, ceracterizado porque se hace reaccio-

nar una cavrolactama de fdérmala

R/‘co
i

con amoniaco, & una temperatura de 250 a 4502 C, en
presencia de un catalizador de deshidratacidn que da
una reaccidn dcida en medio acuoso,

2. "Procedimiento para la preparacidn de

emino-nitrilos alifdticos", tal y como queda sustan-
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cialmente descrito en la nresente lemoria.

Esta lMemoria consta de ocho hojas eseri-

tas a miquind
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