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La presente invencidn tiene por objsto un pro-
cediniento nara ln nreparacién de lactama en sstado puro
en particular w -~lactama entre los cualeos reviste un ma-

POOR yor interés caprolactama. La invencidn se expcndrd y se

QUALITY
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degscribird a continuacidn con referencia esrecifice a la

-
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‘p& do esta forma cuando se deriva de la transposieidn de Back~

prennracidn de caprolactama do jrran pureza, pero no debe enten—

derse limitade a dicho narticuler canno de aplicacidn.
is cabldo quela lactana se producan rensralmente
mediarnte procesos que conducen a mezclas de reacciones decidas,

a menudo por &cide sulfirico. Tn efecto, se obtiens caprolacta~

mann de 18 ciclohexanonoxima, o bien se ha obtenido por ritro-
sacion de compuestos cicloalifdticos, como por ejemplo, el des~§
crito en las patentes anteriores N¢ 605.606, W? 608.873, y en
la solicitud N9 19882 A/72, todas ellas de 1la golicitanta.

Segin la tecnologfa de un empleo muy comin, le
sxtraccién de lactama de la mezela dcida de reaceidn comprahﬁe g
1a neutralizacion del deido sulfirico, por ejemplo con amoniacofr
sosa u otras bases. Estos procesos llevan a la produécién de
grandes cantidedes de subproductos &e escasisimo valor comarciﬂ;
(Los sulfatos resultantes de la ﬂeutfalizacién) ¥y a la recupe- i
rabllidad de las notables cantidedes de dcido empleado en el ’
proceso de sintesis de lactama.

Procedimientos még'vegtajosos, descritos en la |
literatura de patentes, en partiqular en la patente N¢ l.OZL?Oﬂ
oconcedida y publicada en Cran Bretalia, prevén la extraceidn de i
caprolactama, de lag soluciones dcidas que la contienen, msdian
te un disolvente dcido, orgdnico, en particular el fenol. Tas
graves limitaciones, cue practicamente han impedido hasta ahors
la adopcidén de estos procedimientos, han éidb eiiminadas, 1lo-
géndose a la posibilidad de aplicacidn prdctica de los mismos,
segin una solucidén téenics descublerta y propuesta por la Scli~

citante y descrita en otra patente que tiene fechn igual a la

presente. Zsta ultima solucidn téenica: consiste esencislmente
' i A . "

en la extracelén de lactama de las mezolas deidas que la contis
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nen, empleando como disolvente medios orgfinioos pertonecientes
A una clase particular de fenoles, sustituides con Al menos un
sustituyente alquilico, con al menhos trés dtomos de carbono y
que responde & determinadas condicionds; Entre estos disolvehteq
se indican, por ejesmplo, el orto-isoproplilfencl y el orto~sacun{
dario butilfenol. Empleando estos medios de extraccidn, se pue—4

de extraer lactama cuantitativamente de las mezclas doidag de
reaccidn, y transferirse de mod précticaments total a una solu-f
cidn orgdnica, fendlica, que pusde denominarse proplamente "aolu%
cidén primaria™ ds extraceidén, de la cual se ha alejado el deido
sulfirico de modo cuentitativo por lavado con agua, y en cuya !
solucidn existe un compuesto de adicidn entre laoctama, en pértij
cular caprolactama, & dlsolvente orgdnico. i
Para extraer lactama de soluciones de este ti—i
ro, la mencionada literatura suciers procedimientos de destila-
cidén, msdiante los cuales se separa el medio de extraccidn. Este
rrocedimiento puede considerarse, a la luz de los conoclmientos
teécnicos actuales, un método alpo caro.

La Solicitante ha comprobade, por otra parte,
aque e método de la destilacidn no aseg;ra resiltados deseéables.
En efecto, en lahindtesis de empleo de un medio de extraccidn
que tiene un punto de ebullicidn no muy distinfc al de laétama,
la evaporacidn del disolvents para recﬁpgrar el soluto lievéria
inevitablemente & pérdida de este Ultimo y no se podria obtsner
una separacidén integral del disolvente y-del soluto. Incluso =n

caso de que se utilicen disolventes aue posean un punto de ebu-

llicidn gensiblemente distinto del de lactama, aparte de los in-

couvenlentes proplos de los sistemas de separacidn infegral por

destilacidn, se ha comprobade que resulta muy diffcil aislar to-|

|

talmente sl soluto.
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| cesos posteriores, ocaros y'complejos, de purificaecidn.

| ticular caprolactama, en estado de slevada pureza, independien-

Estos inconvenientes se han comprobado incluso utill—

zando Ios convenientes disolventes orgénicos desoubisrtos y

propuestes por la Solicitante, segln la otra citada patente.de |
[ : i

invencidén industrial contemporénea.-In efecto, se ha compjé;?

i
bado que, & partir ds una solucidm primaria én, por ejemplo, ;
isopropilfenocl, después de una evapéraéiéh inicial de estz dl- ;
timo al punto de ebullicidn del mismo, al alcanzarse una o&nti-
dad casi sguimolecular de caprolactéma e isopropilfenol se ob-
serva un brusco aumento de le temperatura, después de lo cnal
se verifica una ulterior evaporacidén simultédnea tanto del di-
solvente como del soluto, a temperatura practicamente constante.

Por otra parte, la lactama asi obtenida por destila-
cidén presenta un importante contenido de impurezas. En efecto,
el exceso de disolvente que pueda.segargrs§rp9r désti%acién, no
arrastra consigo cantidades sensibleé de impurezas, las éuales
gse concentran de forme que contaminan el producto, en partiecu-
lar caprolactama, que por consiguiente resulta poco apropfado

para ser utilizgda industrialmente, salvo que se»recuira a pro-

Una vez expuesto esto, el objeto de la presente inven-
ciénjes un procedimliente para la extraceidén de lactama, en par-
ticu;ar, pero no exclusivamente, de caprolactama a partir de so-
luciones primarias en disolﬁenpe'orgénico fendlico, mediante el

cual resulta posible obtener cuantitativamente lactama, en par-

temente de la dife;encla entre los valores del punto de ebulii-!

cion del dlsolvente fendlico y de lactama, respactivamente.
Zsencialmente, el procedimiento segin la invencidn
comprende la adicidn, a la solucién fendlica primaria de lacta-

ma obtenida por extraccidn a partir de una solueidn dclida, en

L
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ceneral una mezela de reaceidn, o de cualquier otro modo, de
un compueéte miscible con la citada solusidn y compatible con
el disolvente primario, y tal qus detsrmine fendmenos de preci%
pitacidén de la citada lactama. Considerando que dicha prebipi—r
tacién es por lo demds una reaceidn de equilibrio, el procedi-
. |

misnto se completa mediante fases sucésivas de adicidén de diecho

compueste, y de separacidn de lactame precipitada, hésta,que s

agota practicamente el contenido de lactame én 1a'solucién pri-

Segun una primera forma de realizacidén de la inven

cidn, estas separaciones sucesivas se éfscétiian an estado g6li-
do en particular por filtracidn. En este caso se procede alic- |
diendo sucesivamente a la solucidn primaria pequefias cantide-
des de dicho compussto miscible y compatible con el disolvente!
primario, y procediendo a efectuar filtraciones sucesivas co-
rrespondientes de las cantidades de lactama asi precipitada,

hagte que se agota sustancialmente el contenido de lactama en

dicha mezcla primaria.

| Segin una forme preferide de realizacién de la-in!
vencidn, el procedimiento constituye la fase de precipitacidn :
de lactama en estado sélido, mediante adiciénra la golucidn
primaria, tanto de dicho compuesto miscible y compatible del
disolvente primafio, como de otro compuesto qua ssa disolven-
te de lactama pero que, sin embargo, no es compatible con el
disolvente primario, dado que no se disuelve en ol mismo. Es-
te segundo compuesto podrd gser denominado adecuadamente "di—
solvente secundario", dada gu caracterfstica funcidn en el hod f ]
ceso segun la invencidn.

Exponiendo mds especiricamente dicha forma pre-

ferida de realizacién, en el campo especifico de la produccidn



0.

15,

20,

25.

30,

ponentes mediante cualquier procedimiento conoecide,
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de caprolactama pure medlante su extraccién cualitativa y ouan |

titativa de una solucidn fendlica primaria, obtenida segin el .
otro ventajoso procedinmiento de la Solicitante, es decir,.&,

partir de una solucién primaria, por ejemplo de isopreopilfexncl,

la separacidn de caprolactama puede sfectuarse sn una gola fa-

se, ailadiendo & la solucién primeria una mezcla de dos compue s~
tog, uno de los cuales, que actfia de disolvents secundarid;;as{
disolvente de caprolactama (y de lactama en genaralj pero no
disolvente del isopropilfenol (y de los fenoles en gener;ii;
mientras cue el otro es un disolvente de este Ultime, pefd'io
de caprolactama. 7

Entre los compuestocs que son diselventes.ds los
fenoles sustitufdos en particular, §ero no de los lactamos; gﬁ
particular del caprolactamo, se incluye tipicamente el oicloL
hexano, asi como el tolueno, el benceno, los hidrocarburos pa-
rafinicos y aromdticos, los hidrocarburos clerurades.

- Como disolvente secundario puede emplearse ven-
tajosamente el agua. .

Actuando segin dicha forma preferida de la in-
veneldn, se obtiene la separacién de lactama er ferma de so-
lueidn secundarie en su disolvente, de larque pusde obtenerse
lactama facilmente por cualquier método conocido, mientras que

permanece una mezcla del disolvente primarioc y del disolvente

del mismo, mezcla que a su vez, pusde ser separada en sus com-

Segin una forme particularmente preferida de
la invencidn, estas operaciones se efectian en continuo, en un
aparato de extraceidn liguido-liquido, o de obtro tipo.

Bz caso de que la lectama qus hay que producir

e3té presente en una solucidn orgdnicae primaria en la que el
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disolvente primario un punto de ebullicidn suficientemente dis
tinto 2l del compuesto lactama-disolvente, las fases anterior-
mente indicadas pueden ir convenientemente precedidas por uvma X
destilacidn parcial, que sirve para enriquecer la soluciép'prlf
5. '.nmrié en lactama eliminando una parte del disolvente primario.
. La lectama obtenida resulta de elevada pureza, .
va oue se ha comprobado, sesin una ventajosa caracteristica
de la invencidn, aue las impuiezas rermanecen en medida pre- g
ponderante oun el disclvente primario. i
10. nstas y otras caracteristicas y ventejas de la
invencidn, junto con la desmostracidn de su viabilidad yrapli—i
cabilidad industrial resultaran evidentes durante la expoui- i
eidn aue sigue de alrunos ejemplos no limitativos de realiza—i
|

cidén de la misma, uno de los cuales se describe con referen-

15. cia a la tabla de dibujo adjuanta.
!

f 1

|
|
j
|
|
- |

ZIMELO 1
7 n este ejemplo se considera la extraccidn de
caprol&ctam& pura de una solucidén en ortoisopropilfenol, de~
rivada de un procedimiento anterior de extraceldn efactuado
20. acbre 100 g de una masa lactdmica dcida que proviene de la
transnosicidn de Beckmann de la ciclohexanonoxima en ambiente
de dcido sulflirico & que contiene sl 45% en reso de & —-capro-

lactama. Lspecificamente, se actdia en la solucidn fendlica de

eaprolactama, o mAs concretamente en la solucién en ortoiso-

25. propilfencl del compuesto formado por dicho femol con lactama,
obtenida actuando sepin el ejemplo 1 de la patente de la mis-—I
ma fecha& v de 12 misma Solcitante. Yvidentemente, el presente

o

ejemplo, como tambidn los aemds aue sijuen, se arlican A la

nrenrracidn de lactama pura a partir de soluciones Tendlicas

Bo, obtenidas de cualouier modo, siempre que sea compatible con
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la metodolopgia considerada.
La solucidn fendlica de caprolactama, obtenida cémo se
ha dicho enteriormente, se somete a destilacidn en un matraz de

SCtC ce, sobre el cual hay una corta columnsa de vigreux; se suy-

ministra el calor por un calentador de rayos infrarrojes. Adtugg
i
AR

do a una presidn de 3 mm Hg se dest;laroﬁ, a una temperatura i
constante de 7397, 225 gramos de orioisdpropilfenol, el od&i;éng
lizado, presentd 1sg mismas caracteristicas que el utilizéﬁb’pa-
ra la extraccidn, y por consiguiante en condiciones de inmsdia-
to re-smpleo, .

Cuando la temperatura comenzd a subir (demostrando

asi la eliminacidn practicamente total del ortoisopropilfenci
no combinado con caprolactama) se interrumpid la destilacién, y |
le masa que permanscia en el matraz fué enfriada.
A continuacidén se mezcld diche masa, en un embudo se- |
parador de 500 ce, con 10C cc de HgO y con 100 cec de ciclohexa-
no. e procedid a la decantacidn con sl Tin de obtener dos fa-
ges surerpuestas: la fase inferior. se vertid en un segundo em-
budo separador y se extrajo cuatro veces con 50 oc cada vez de
ciclohexano., La fasge superior, aue permaheoié en el primsr embu-
do senarador, se extrajo a su vez cuatro veces con 50 cc cada
vez de Hzo. 7

Se reunieron todas las fases acuosas asi obtenidas,
como también las fases ciclohexédnicas.

De las fases ciclehexdnicas reunidas, se separd el ci-
clohexano por destilacidn, obteniendo un resfduo de 31,5 g,cons-
tituido por 25 gramos de ortoisopropilfenol, 5 gramos de caprola
tama y 1,5 gramos de subproductos.

De las fases acuosas reunldas se separd el agua, me-

diante destilacidn, obteniéndoss un residuo de 40,2 gramos cons-
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tituido por 39,7 gramos de caprolactama y 0,5 gramos de subpro-f
ductos. £
EJTPLO 2 o

Se actﬁé en una solucidn de caprolactama en butil- '
fenol ortoTSecﬁndario, obtenida extrayendo caprolactama de una .
masa de 100 gramos de la misma naturaleza ¥y composicidn ihdiéa-'
da en el ejemplo 1, utilizando en total 250 granos de dicho!fe—f
nol. Concretaments, en este ejemplo se utillizd el producto re- ‘
sultante de la metodologia descrita en el eJemple 2 de la pa-~
tente de la misma fecha de la Solicitante.

La golucidn de cuprolactama en butilfenol orto-ge— |
cundaric fué sometida inicialmente a destilacién, a una presién 5
de 3 mm He y, como anteriormente se ha descrite, hasta separar :
225 gramos del fenol. La masa que permenecid en el matraz se en:

frio y se Tracuperd con 200 ce de n-hexano. Se separé caprolac- %

tama ¢n forma de cristeles blancos que fueron f{ltrados en una

membrana porosa des vidrio. Tos cristales de caprolactama fuerow:
lavedos tres veces, en el filtre ¥y siempre con n-hexano, y a
continuacidén se secarom a 50°C en vaeio.

‘ De esta forma se recuperafon'4o gramos de caprolac-
tama, conteniendo cantidades 1hsignificantes de impurezas,

La caprolactama, ei but%lfenol orto-secundario y
los subproductos ous faltaban parer el equilibrio cuantitative,
88 recuveraron integraments evaporando todo el n-hexanoe de los
filtrados reunidos.

BIEMPLO 3 .
fe actud en wa solucién fendlica de caprolactama I
en ortoigopropilfenol, carente de H2804 ¥y obtenida de una nasa

lactdmica deida procedente de la nitrosacidn del Acido hexahl~

drobemnzoico, con solucidn sulfirica de NOHSO4, es decir, en una
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‘mismo aparato de destilacidn. Reanudado el calentamiento, se

%‘%%ZZ‘%%% - 10 -

solucidén fendlica obtcnida adoptando la meétodologia descrita f

en el ejemplo 3 de la patente de la misma fecha.

Diche solucidén fendlica fué somstida a dest}la—

cidn- en una columma de fraocionamiento tipo Oldershaw, consti—

tuida por un matraz de sbullicidn de 100C cec calentado con ra- :
yos infrarrojos, y aue comprende un tronco de columqa coﬁﬂzﬁfmd;'
de didmetro in@efior, con 10 platillos psrforados, enfundados :
en vacio y plateados, un dlspositivo de reflujo magnéticeuveau;
lado por medio de temporizador, y un aparato ds condensaeion ds;

los vapores.

Mediante este eouipo, mantenido a una prqsiéé
interna de 3 mm Hg y regulado para obtensr una relacidn de re- |
Tlujo de 5:1, se obtuvo el paso a cabeza de vapores de ortoiso-;
propilfenol, a la temperatura de 739C. La destilacidn se inte-

i

rrumnid en cuante la temperatura de cabaza comenzo a subir, en |

dicho momento aueédaron condensados 467 gramos dp ortolsopropil
fenol de la misma pureza del utilizado para la extraccidn pre-
cedente ds caprolactama de la rasa lactémica écida de nitrosa-
eidén, y por lo tanto total e'inmediabamente reutilizabls,
Bl producfo aue permanecid en el matraz de

1000 cc se pasé a un matrez de 200 ce y, a su vez, se unié al

llevd el equipo a una prasion interna de 1,2 mm Hg y se reguld
para tener una relacidn de reflujo de 35:1.

Se obtuve en la cabeza, en la gama de témpé-
raturas de 97 a 98,5°C, un paso de vapores que fueron condense-
dos en un recopedor graduado, y se nrosloulo la destilaeidn
hasta aue el volwien del condenaado aleanzé las 100 cec. Fl des-

tilado, con un neso de 00,5 pramos, se preoento en forma de un

liculdo limpido e incoloro, aue tendia 8 cristalizarse con el
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tiempo, ©n el andlisis, resulté constituido por un 69,7% en

peso de caprolactama y por wn 30,3 de ortoisopropilfenol, sin
impurn"ao dosificablas.

31 producto destilado se introdujo en ambudo ge-
5. ' parador de 500 cz y ss aglitd junto con 150 cc de HoO ¥y 15¢ gra
mos de ciclohexano. Actuando esencialmente como se descrlhic en
el ejemplo anterior, se dejé decantar el producto con la formgl
cién de dos fases, introduciéndose la fasé inferior en un se-— ;
gundo embudo senarador y extrayendose cuatro veces con lQO ce
10. cade vaz de cleclohexsno, mientras oue lo fase supsrior, querpqﬁ
manecid en el nrimer embudo separador, se extrajo cuatro.vecesi
con 100 cc ceda vez de Hp0. Se efectud la reunidn de todas 1as§
fages acuogas y de todas las fages clclohexanicaa. For degtli- l
lacidn, se sevard el ciclohexano de las fases ciclohexénicas, |
15. obteniendo un residuo constitufdo por 30,5 gramos de ortoiso- |
propilfenol y por 7,5 gramos de caprolactama. De las fases
acuosas el agua se separd por destilacién, obteniéndose un re—i
siduo de 62,5 gramos de caprolactama cristalina, de color blqg]
co y de slevadisime pureza, N
20, 21 residuc (13,0 gramos}'de la %egunda destilacidn
fué a su vez destilado en un aparato de micro-destilacién, oh~-
teniéniose 5,5 gramos, por destilacién, de un producto conmsti-
tuido por 4,0 gramos de caprolactame, 1,0 gramos de orto-iso-
nropilfenol y 0,5 gramos de subproductos, mientras que el re-
85, siduo (7,5 gramos) de la micro-destilacidn resultdé constitui-
do por 7,0 gramos de subproductos y por 0,5 gramos de caprolac-
tama. Resulta puds evidente la total eliminacién de los subpre
ductos, con una disnersidn despreciable de caprolactana. ;

En conjunto, caprolactama de pureze elevadisima

3C. obtenida en las diversas fases del tratamiento, corresponde al
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98,6 de la cantidad inicialmente cargada, mientras que el or-
to-isopropilfenol recumerado en condiciones de inmediata reu-

tilizacién, resulté ser el 99,74 de 1a cantidad inicidlménts

- cargada,

EiEMPLO 4
In este ejemplo se expone un procedimiento pafé’laé
ejecucidn en continuo del objeto de la invencidn, utilizende é
un aparato ocue comprende los componentes (rea;izados indijiéqu

mente segin los conocimientos téenicos del ramo) asociados y

unidos como se ssquematiza en la tabla de dibujos adjunta, Pa-
1

ra completar la descripeidn que sigue, al lado de los divexsos!
componentes del ecuipo, asi como de elgunas de las conexiones
entre ellos, y de los conductos de saiida, se 1lndican los 9au-
dales de los diversos compuestos presentes y tratados en log i
mismos, expresado en gramos /hora, Los diversos compuestos van
marcados por las sigulentes abreviaturas; utilizadas a su vez
en la descripcidn del ejemplo, para facilitar la comparacidn
entre dicha descripeidn y la reproduceidn grifica correspondien
te : . -

CES : elclo-hexano

CL :{ -caprolactama

' Hp0 agua-

O0IP : orto-isopropilfenol

3P : subproductos

Evidentemente, el aparato estd provisto de los me-~
dios necosarios de alimentacidn y de transferencia, en los cau-
dales deseados, de los diverscs conpusstos, de medios de control
téenice y de todo lo aue la técnica del ramo preve para opera-

ciones de este tipo.

15060 gromos de una gsolucidn (A) procedente de la
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oxtraccion de » —enprolactamn (L) a partir de una masa dcida
do retceldn con orto-isopropiltemol {0IP), constituida por 195 f
gramos de CL, 1290 gramos de OIF y 15 gramos de subproductos
(8P), principalmente de alto punto de eb&llicién, ge alimentén
cade hora en continuo en wna columna de destilacidn (1) de 10
platillos perforados, tipo (Oldershaw, cor 50 mm de didmetro.
Se retiran en la cabeza 1236 éramos/hora (B)
de CITr puro oue se vuelve a enviar a la instelacidén de extrac-
cidn del CL., El producto del final (¢C) se envia totalmente con:
tra una columna de extraceidn licuido-liguido de discos girato«é
riogs (Z), en donde se alimentan desde arriba 1.000 gramos/hora
de agua (D) y por abajo 441,5 gramos/hora (%) de ciclohexano
(CE=).
Tn la cabeza se separan 532 gramos/hora de
un producto (¥) constituido por : 22,5 gramos de CL, 54,0 gra- |
ros de OIP, 14,0 gramos de SF y 441,5 gramos de CES. En la par-,
te posterior se obtiene (G) cade hora 172,5 gramos de CL, 1,0 !
gramos de SP y 1.000 gramos de HpG; que se purificaran como se |
indica mds abajo.
| %1l producto de cabeza se envia & un "(sepa-
rador)" (3) constituido por un ebullidor normal por columnes
de destilacidn, en cuya parte superior hay solo un separador

. i
de gotas : aouil se separa por destilacidm total el CES (441,5

granog) (E) aue vuelve a la columna (2), mientras que el pro- !
ducto de descarga (H1) se envia & un separador similar al ante- i
rior (4) pero con tamperatura de caldera nds elevada, de donde {
ge recuperan on cabeza 74,5 gramos/hora (I), constituidos por |
19,5 gremos de CL, 54,C gramos de OIP y 1,0 gramos de SP, aue |
pueden ser recirculados de nueﬁo a la columna (1), mientras

que la descarge {J), que contiene todos los SP residuos y 3,0
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|#ramos de CL puede ser separado del proceso.

La solueidn acuosa de chprolactama recogida del

fondo de la columna (2) ha sido deshidratada por destilacidbn-- .
del agua en vacio. EL reaiduo caprolactama, por simple desiiih-g

5. cidn en-la que se separan uaa vrimera fraceidn igual al 50-ds

la carga y una fraccién de sosa igual al 107% aproximadaments del

. I
total, proporcionaba un producto con las siguientes caracteris-

¥
i
i
B
B

ticas: ‘
Nimero de permenganato superior a 7.200 é
10. Color APHA menor de 5 l
acidez (como CHzCOOH) 0,0005 me?/Kg
bases voldtiles ' 0,1 me2NaOH 0,1 ¥ por
' 20 g de groducto. i
NOTA ' '
15,  Descrita suficientemente la naturaleza del inven-

to, asf como la menera ds realizarlo en la prédctica, debs hacer-
se consbar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detallé en cuanto no altersn
su prinecipio fundamental. También se hace constar aue el inven-
20, To corresponde a una solicltud de Patente presentada en Italia
con fscha y mimsro siguientes: 28 de junio de 1972, n? 26385-A/
72; acogiéndose por lo tanto a los beneficlos que conceden los
Convenios Internacionales en vigor. Siendo lo gque constituye la
esencia del referido invento y pdr lo oué ge solicita Patente
25, de Invencidn por 20 afios en Hspafia sobre: Procedimfento para la
preparacidn de 1actéma pura; caracteriiéndose por lo siguientef
1.~ Frocedimiento para la preparacién de lactama
pura, en particular .. -lactama, a partir de soluciones prima-

rias en un disolvente orgénico en particular fendlico, caracte-

30. rizado por el hechosde que a dicha solucidn se afiade un compuss-
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“to miscible con dicha solucidn, compatible con el disolvente

rrimario, en particular que sea disolventa de este tltimo pero?
no del lactamo, y susceptible de determinar fendmenos de rre- f
cipitacidn de un lactamo, y por el hecho de que el lactano & 5
5. continuacidn se separa de la mazcla del disolvente primario y i
del compuesto dlsolvonto de este Ultimo. ;

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque se deja precipitar lactama y se separa i
en estado sdlido, eventualmente en fases sucesivag a lasg adi- ;
10. ciones necesarias de disolvente del disolvente primario._ 5

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
. |
caracterizado poroue se afilade a la solucidn primeria, ademds i

del disolvente del disolvente primario, un disolvente seecun-
darlo de lactama que no es compatible con el disolvente prima—é
15, rio, y se separa lactama en forma de solucidn secundaria en !
dicho disolvente secundario.

4.- Procedimiento segﬁn.una de ias.reiviﬁ-
dicaciones precodentes. caracterizados peraue la lactama es
caprolactama,

20, ’ 5.~ Procedimiento geglin una de las reivin-
dicaciones anterlores, caracterizado poroue el disolvente pri-
mario es un fenol constituido con al menos un sustituyente ali
fdtico:que tiene tres o mds dtomos de ocarbono.

6.- Frocedimiento segin une de las reivin-
25, dicaciones antericres, caracterizado poroue ql disolvente del
‘digolvente primario y no de lactama se sscogs entre el ciclo-
hexano, el tolueno, el benceno, los hidrocarburos parafinicos
y arométicos, ¥ los hidrocarburos clorurados. '

7= Procedimiento segin una de las rei-

vindicaciones 1 y 3 a 6, caracterizado porque el disolvente



gecundario de lactams es agua.

B.- Frocedimisnto segin ura de las reivindica-
clones 1 y de 3 a 7, caracterizados porque la adicidn & la so-
lucion primaria del disolvente secundario de lactama y del 3di-

5. solvente del disolvente primario se efectla simultaneamento en

un equipo de extraccidn 1iquido-liou1do, del que se obtienen la.
solucidn secundaria de lactama y una mezcla del disolvente pri-

mario y de su disolvente.

9.~ Procedimiento segin una de las reivindica-
ld., ciones anteriores, caracterizado porqus las operacioﬁes alli
descritas van precedidas por una concentracién de la solucién
primaria por evaporacidn.

10.- Procedimiento segin la re1v1ndicac10n 4, ca~
racterizada porque la solucidn primaria de caprolaotama Se obtls
15. ne por extraceidén del disolvente primarid de caprolactams con
mezelas dcidas de reacoidn obtenidas por trasposicidn Beckman
de la ciclohexanonoxina y por nitrosacidm en ambiente Acido de
‘compuestos cicloalifédticos.

1l.- Procedimiento para la preparacién de lacta-
20, ‘ ma pura; tal y como queda desgerito sustancialmeﬁte en la pre-
'ﬂsente Memoria. ‘

| Esta Memoria consta de 16 hojas escritas a mé-
guina por una sola dara°
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