
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CAPROLACTAMA".-

dad alemana, residente en 6700 Ludwigshafen, República 
Federal Alemana.

La presente invención se refiere a un procedimien­

to mejorado para la obtención de caprolactama a partir de 

las aguas de lavado que contienen caprolactama.

En la polimerización de caprolactama, la polica- 

5. prolactama contieno aún caprolactama y oligóneros de capro-
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lactama. Para eliminar estos productos se extrae el po­

límero con agua, conteniendo estas aguas de lavado, se­

gún el modo de trabajo, un 2 a un 10 % en peso aproxima­
damente de caprolactama y, referido a los compuestos or­

gánicos aún contenidos en el agua de lavado, un 15 a un 

25 % en peso aproximadamente de oligómeros de caprolac­
tama.

Ya se conoce el recuperar la caprolactama con­

tenida en las aguas de lavado, evaporando primeramente el 

agua y después separando por destilación del residuo en va­

cio' la caprolactama de los oligómeros de caprolactama de 

difícil volatilidad. Sin embargo en este procedimiento y 

durante la evaporación del agua se precipitan unos oligó­

meros que pueden atascar la instalación. Además, una parte 

de la caprolactama es expulsada con el vapor de agua y por 

lo tanto se pierde. Otras pérdidas de caprolactama se pre­

sentan al trabajar en forma continua en la destilación en 

vacío de la mezcla de caprolactama/oligómeros, ya que por 

regla general solamente se puede obtener por destilación 

de la mezcla tanta caprolactama que el residuo de oligómeros 

se pueda retirar aún en forma líquida.

Por la patente de la República Democrática Ale­

mana 9215 se conoce el concentrar parcialmente las aguas 

de lavado que oontienen la oaprolaotama, retirar por fil­

tración los oligómeros que aquí se precipitan, extraer el 

filtrado con disolventes y aislar la caprolactama de la 

fase disolvente. Este modo de trabajo es, sin embargo, muy 

costoso. Además, la filtración de los oligómeros precipita­

dos ofrece dificultades.

En Analytical Chemistry (Química analítica) tomo
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38, n9 i, paginas 123-123, se describe la forma de 

extraer con tetracloruro de carbono la caprolactama 

de las aguas de lavado sin concentrar por evaporación.

Sin embargo en este procedimiento se transporta una 
cantidad de caprolactama tan pequeña desde la fase 

acuosa a la fase disolvente que de ello no se puede 

desarrollar ningún procedimiento económico.

Se ha descubierto ahora que se puede obtener, 

en forma conveniente, la caprolactama de las aguas de 

lavado, obtenidas por tratamiento de policaprolactama con 

agua, mediante extracción con disolventes, si las aguas de 

lavado, convenientemente sin concentrar por evaporación 

previa, se extraen con un disolvente o una mezcla de di­

solventes, esencialmente inmiscible con agua, con un coe­

ficiente de reparto a 25$C para la caprolactama, en el 

sistema disolvente/agua, de 0,2 como mínimo y con un pe­

so específico inferior al de la fase acuosa o un peso es­
pecifico superior al de las materias sólidas oligómeras, 

obteniéndose de la fase disolvente separada, en forma en 

si conocida, la caprolactama pura y empleándose de nuevo 

convenientemente el disolvente recuperado para la extrac­
ción.

Según el nuevo procedimiento, la caprolactama 

se extrae muy selectivamente de las aguas de lavado. La 

fase disolvente contiene cantidades tan reducidas de oli- 

gómeros de caprolactama que estos no molestan en la ul­

terior elaboración, obteniéndose en muy buen rendimiento, 

una caprolactama pura do calidad comercial usual. Además, 

el.nuevo procedimiento exige unos gastos de energía con-
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siderablemente inferiores que los procedimientos co- 

' nocidos, ya que en lugar de la usual evaporación del 

agua se realiza la evaporación de un disolvente orgá­

nico que exige solamente una fracción de la energía 
5* de evaporación necesaria para el agua.

Los disolventes a emplear según el procedimien­

to de la Invención tienen un coeficiente de reparto a 
259c para la caprolactama, en el sistema disolvonte/agua, 

de 0,2 oomo mínimo, entendiéndose bajo coeficiente de 

10. reparto la proporción de las concentraciones en peso de 

caprolaotama en la fase orgánica y acuosa al alcanzarse 

. el equilibrio. Estos no son esencialmente miscibles con 
agua, es decir, que por lo general son solubles en agua 

a 202C en un 15 % en peso oomo máximo, preferentemente 

1$. hasta un máximo de un 10 % en peso. Las materias sólidas 

oligómeras son los oligómeros de caprolactama que durante 

el tratamiento de las aguas de lavado con disolventes se 

precipitan en forma sólida. Estos muestran por lo general 

un peso especifico de 1,2 aproximadamente.

20. Según el nuevo procedimiento,'las aguas de la­

vado se extraen convenientemente sin concentración por 

evaporación previa. Desde luego las aguas de lavado se 

pueden concentrar por evaporación antes de la extracción, 

pero esto exige tan solamente gastos de energía adicionales. 

3 Disolventes adecuados con un peso especifico su-

perior al de las materias sólidas oligómeras son, por. ejem­

plo, el cloroformo, el cloruro de metileno y el 1,1,2-tri- 

cloroetano. Como disolventes con un peso especifico infe- 

* rior al de la fase acuosa entran en consideración, por cjem-

-0 pío, el acetato de etilo, el acetato de propilo.y el acetato

f
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de butilo.

Para la extracción es adecuada toda la zona de 
temperaturas comprendida entre el punto de solidifica­

ción máximo y el punto de ebullición más inferior a la 

presión empleada en el sistema disolvente/agua. La ex­

tracción se realiza por lo general a presión atmosférica. 

Sin embargo, también se puede trabajar a presión reduci­
da o a presión superatmosférica. La cantidad de disolven­

te depende del coeficiente de reparto para la caprolac- 

tama en el sistema disolvente/agua, del número teórico 

dé pisos en el aparato de extracción así como del rendi­

miento en caprolaotama a alcanzar. Por lo general la pro­

porción en volumen entre el disolvente y el agua de la­

vado que contiene la caprolaotama asciende a 0,3:1 a 3:1.

La extracción se puede realizar en forma discon­

tinua. Sin embargo, se realiza preferentemente en forma 

continua. En el caso de realizar la extracción en varias 

etapas es conveniente separar primeramente con la fase 
acuosa la materia sólida que se obtiene en la primera eta­

pa de extracción y retirarla de ella,' por ejemplo por fil­

tración o centrifugación,y realizar después las ulterio­
res etapas de extracción.

En el procedimiento continuo en contracorriente, 

las materias sólidas que se precipitan en el lugar de en­

trada del agua de lavado pueden también atascar los ele­

mentos en caso dado existentes en el interior del extrac­

tor. Por esta razón se seleccionan convenientemente apara­

tos de extracción en contracorriente que permitan un mo­

vimiento libre de las materias sólidas con la fase acuosa, 

por ejemplo, columnas vacías o extractores de platos con
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agitación. Pero también se puede combinar el procedi­

miento de extracción desarrollado por etapas con el 

procedimiento en contracorriente, por ejemplo, realizando 
primeramente una etapa de extracción, retirando la materia 
sólida que se obtiene con la fase acuosa y después seguir 

extrayendo la fase acuosa en aparatos de contracorriente.
La fase acuosa obtenida después de terminar la 

extracción puede contener aún disolvente que conveniènte­

mente se recupera, por ejemplo, destilando parcialmente 

la fase acuosa y separando el disolvente que se destila 

con el agua o extrayendo el disolvente en vacío de la fa­
se acuosa y condensando. Convenientemente, las materias 

sólidas aún existentes en la fase acuosa,se retiran antes 

de la*recuperación del disolvente.

De la fase orgánica obtenida después de termina­

da la extracción se recupera, en forma en sí conocida, la 
caprolactama pura, por ejemplo, mediante extracción de la 

fase orgánica con agua y ulterior aislamiento de la capro­

lactama de la solución acuosa mediante destilación frac­

cionada. Ventajosamente, la caprolactama se obtiene median­

te separación por destilación del disolvente de la fase or­

gánica y ulterior destilación en vacío del residuo.

Las partes indicadas en los ejemplos son partes
en peso.

Ejemplo 1

En una columna de extracción de platos con agi­

tación y con un grado de rendimiento de 4 a 5 platos teóri­

cos, que hasta la capa de separación en la cabeza de la co­
lumna está rellena de cloroformo, se alimentan, en forma 

continua a 25$c, por la parto inferior del extractor, 8004



partes/hora de agua de lavado de poliamida con 87,5 

partes de oligómeros y 533,5 partes de caprolactama y 

por la parte superior del extractor por debajo de la 

capa de separación de fases, 6626 partes/hora de clo­

roformo. Después de un periodo de iniciación se ha acu­

mulado, por encima de la capa de separación de fases, 

la fase acuosa extraída y la materia sólida de oligó- 

meros suspendida, que se extrae en forma continua por 

el rebosadero. Por hora rebosan 7500 partes de fase 
acuosa extraida que contienen 37,5 partes de caprolac- 

tama, 52,5 partes de oligómeros disueltos y 12 partes 
de materia sólida de oligómeros asi como 7 partes de 

cloroformo disuelto. Por la parte inferior de la colum­

na se extraen, del recinto de sedimentación, 7130 partes/ 

hora de fase de cloroformo que contiene 495 partes de 

caprolactama y 14 partes de oligómeros disueltos. Por 

destilación - primeramente bajo presión atmosférica y 

después bajo vacio - se retira el cloroformo y se ex­

pulsan 491 partes de caprolactama a 3 Torr. La capro­

lactama así obtenida se purifica por destilación frac­

cionada a 3 Torr bajo adición de álcali. Se obtiene 

una caprolactama de máxima pureza con las siguientes 

características (las cifras indicadas en paréntesis 

señalan la especificación para un producto comercial): 

Indice de titulación - permanganato 1,3 ( / 10)

Indice de absorción - permanganato 3,3 ( ( 7,25)

Contenido en bases volátiles 0,1 meq/kg
( < 1,0)

De la fase acuosa extraída, que contiene ma­

teria sólida, se recupera el cloroformo disuelto por



destilación. Los destilados de cloroformo reunidos ae 

reciclan de nuevo a la extracción. En la extracción 

se obtienen un 95 % de la caprolactama contenida en el 

agua de lavado de la poliamida, pero solamente un 18 %
de los oligómeros existentes pasan a la fase orgánica.

Si se procede como se ha descrito, pero en 

lugar del cloroformo se emplea triclorotíleno con un coefi­

ciente de reparto de 0,15, se obtiene solamente un 13 % de 

la caprolactama utilizada, pero un SO % de los oligómeros 

existentes pasan a la fase orgánica.

Ejemplo S
En el mismo sistema de aparatos y bajo las mismas 

condiciones de reacción descritas en el ejemplo 1, se ex­
traen 4958 partes/hora de agua de lavado de poliamida que 

contiene 260 partes de caprolactama y 58 partes de oligó- 

meros disueltos, con 9082 partes/hora de cloruro de meti- 
leno. Se obtienen 4750 partes/hora de fase acuosa con 24 

partes de caprolactama, 45 partes de oligómeros disueltos,
8 partes de materia sólida de oligómeros y 35 partes de 

cloruro de metileno disuelto, asi como 9290 partes/hora 

de fase de cloruro de metileno que contiene 236 partes de 

caprolactama y 5 partes de oligómeros disueltos. Después 

de retirar el disolvente de la fase orgánica y ulterior 

destilación del residuo a 3 Torr se obtienen 233 partes/ho­

ra de caprolactama. En la extracción sé obtiene un 91 % de 

la caprolactama contenida en el agua de lavado, pero sin 

embargo solamente un 9 % de los oligómeros existentes pasan 

a la fase orgánica.

Si se procede como se ha descrito, pero en lugar 

de cloruro de metileno se emplea tricloroetileno, se obtiene



entonces solamente un 18 % de la caprólactama emplea­

da, pero un 23 % de los oligómeros existentes pasan 

a la fase orgánica. .

Ejemplo 3
5* En un sistema de aparatos representado es­

quemáticamente en el dibujo se procede como sigue:

A un depósito mezclador (A) se alimentan 6862 partes 

por hora de agua de lavado de poliamida (1), con una 

10. temperatura de 80 ?C, desde la extracción en caliente

de policaprolactama. El agua de lavado de la poliamida 

contiene 136 partes de caprólactama y 22 partes de oli­

gomer os disueltos. Simultáneamente se alimenta el de­

pósito mezclador (A) el extracto de cloruro metilénico 

15. (9) obtenido de una columna de extracción de platos con

agitación (E) con 4 a 5 platos teóricos. Por refrigera­

ción a ebullición se enfría en el depósito mezclador (A) 

a la temperatura de ebullición del cloruro de metileno. 

Desde (A) fluye la mezcla bifásica (2) a un separador (B), 
20. en donde se separan las fases. Por (3) sale la fase acuo­

sa con la materia sólida de oligómero precipitada. Las ma 

terias sólidas se retiran por filtración en (C) por (4). 

El filtrado acuoso clarificado (5) se alimenta a la co­

lumna de extracción (E) donde se extrae en contracorrien- 
25. te con 7918 partes/hora de cloruro de metileno (8). En la 

cabeza de la columna (E) se separan 7320 partes/hora de 

fase acuosa casi libre de materia sólida con 18 partes 

de oligómeros disueltos, 8 partes de caprólactama y S91 

partes de cloruro de metileno disuelto. La fase acuosa 

30. (6) se libera en (F), por evaporación en vacío sin apor­

tación de calor, del cloruro de metileno disuelto. El va-
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por do cloruro de metileno extraído se condensa en (G) 

por compresión, se separa del agua y se alimenta de 

nuevo a la extracción (E). El agua residual libre de 

disolvente se retira en (F) por (7). En el separador 
(B) se obtienen 7460 partes/hora de fase orgánica (10) 

con 128 partes de caprolactama y 5 partes de oligóneros 

disueltos que en la instalación evaporadora (D) se li­

bera del cloruro metilénico que se recicla al proceso de 

extracción. El residuo (11) se destila en (H) en vacío 

y suministra 126 partes de caprolactama (12) que se pu­

rifica de nuevo por destilación fraccionada.

En la extracción se extrae un 94 ^ de la caprolac­

tama existente en el agua de lavado de la poliamida, pero 
solamente un 14 % de los oligómeros existentes pasan a la 
fase orgánica.

Ejemplo 4

En una extracción, en una sola etapa, de 1C00 

partes de agua de lavado de poliamida, que contiene 6,2 <3 

en peso de caprolactama y 1,0 % en peso do oligómeros di­

sueltos, en un aparato mezclador se pasan con la misma can­
tidad en peso de 1,1,2-tricloroetano a 2590 un 42 % de la 

caprolactama contenida en el agua de lavado y un 16 % de 

los oligómeros existentes a la fase orgánica. La elabora­

ción de la fase orgánica y acuosa se efectúa como se ha 

descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 5

En una extracción, en una sola etapa, de 1CCC 

partes de agua de lavado de poliamida, que contiene 

5,7 % en peso de caprolactama y 1*2 % en peso de oligó­

meros, en un aparato mezclador se pasan con la misma



-  11

5.

10.

15.

20.

2 5 .

cantidad en peso de acetato da etilo a 25̂ 0 un 20% 
da la caprolactama contenida en el agua de lavado 

y un 5% da los oligómeros existentos a la fase or­

gánica.

La elaboración de la fase orgánica y acuo­

sa se efectúa como se ha descrito en el ejemplo 1.

- N O T A  -
Descrita suficientemente la naturalesa del 

invento, asi como la manera de realizarlo en la prác­
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an­
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica­

ciones de detalle en cuanto no alteren su principio 

fundamental. También se hace constar que el invento 
corresponde a una solicitud de patente presentada 

en Alemania con fecha 29 de marzo da 1968, nS 

P 17 70 088.8, acogiéndose por lo tanto a los benefi­

cios que conceden los Convenios Internacionales en 

vigor, siendo lo que constituye la esencia del refe­

rido invento y por lo que se solicita patento de in­

vención por 20 años, en España, sobre: "PROCEDIMIEN­
TO PARA LA OBTENCION DE CAPROLACTAMA", caracterizán­
dose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la obtención de ca- 
prolactama, a partir de las aguas de lavado obtenidas 

por tratamiento da policaprolactama con agua, median­
te extracción con disolventes, caracterizado porque 

en una primera etapa las aguas de lavado, convenien­

temente sin concentración por evaporación prèvia, se 
extraen con un disolvente o mezcla de disolventes,
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esencialmente inmiscible con agua, con un coeficiente 

de reparto a 25°C para la caprolactama, en el sistema 

disolvente/agua, de 0,2 como mínimo y con un peso espe­
cífico inferior al del de la fase acuosa o un peso espe­

cífico superior al de las materias sólidas oligóneras; 

en una segunda etapa se obtiene de la fase disolvente 
separada la caprolactama pura y, en una tercera etapa, 
el disolvente recuperado se recicla convenientemente de 

nuevo a la extracción.

2. - Procedimiento segdn la reivindicación 1, 

caracterizado porque se opera en forma continua en apa­
ratos do extracción en contracorriente q.ue permitan un 
movimiento libre de las materias sólidas en caso dado

..precipitadas.

3. - Procedimiento para la obtención de capro­

lactama; tal y como queda sustancialmente descrito en 
la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a má-
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