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La p re se n te  invención  t ie n e  por o b je to  un p ro ­

cedim iento  para la  p re p a rac ió n  de la  ciaran en estado  puro 

en p a r t ic u la r  w -la c ta in a  o n tre  lo s  cu sio s  r e v i s t e  un ma­

yor in te r é s  cap ro lac tam a. La invención  se expondrá y se 

d e s c r ib i r á  a co n tin u ac ió n  con re f e r e n c ia  e s p e c íf ic a  a la
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a e ra s  lim ita d a  a dicho p a r t i c u la r  campo de a p lic a c ió n .

¿ s  sabido g u a la  lac ta ria  se producán ¿reneraímente

m ediante p rocesos que conducen a  m ezclas de re a cc io n a s  á c id a s , 1 

a menudo por acido  s u l f ú r ic o .  En e fe c to , se ob tiene  c ap ro lac ta -j 

ipa de e s ta  forma cuando se d e r iv a  de la  tra n s p o s ic ió n  de Bsck- 1 

mann de la  ciclohexanonoxim a, o b ien  se  ha ob tenido  por n i t r o -  

sac ió n  de compuestos c i c l o a l i f á t i c o s ,  cono por ejem plo, e l  de3~: 

c r i t o  en la s  p a te n te s  a n te r io r e s  N'-> 603.606, N2 608.873, y en i 

la  s o l i c i t u d  N9 19882 A /72, to das e l l a s  de la  s o l i c i t a n t e .  1 

Según la  te c n o lo g ía  de un empleo muy común, l a  ¡ 

e x tra c c ió n  de lactam a de la  m ezcla á c id a  de re a cc ió n  comprando - 

la  n e u tr a l iz a c ió n  d e l  ácido  s u l f ú r ic o ,  por ejem plo con amoníaco, 

so sa  u o t r a s  b a se s . E s to s  p rocesos l le v a n  a la  producción de ! 

g randes c an tid ad e s  de subproductos de escasís im o  v a lo r comercial; 

( lo s  s u l f a to s  r e s u l ta n te s  de l a  n e u tra l iz a c ió n )  y a  la  recu p e- , 

r a b i l id a d  de la s  n o ta b le s  c an tid ad e s  de ác id o  empleado en e l  1 

proceso  de s í n t e s i s  de lactam a.

P rocedim ientos más v e n ta jo so s , d e s c r i to s  en la  

l i t e r a t u r a  de p a te n te s ,  en p a r t i c u la r  en la  p a ten te  N2 1.02L70$ 

conced ida  y p u b lic a d a  en Gran B re tañ a , prevén  l a  e x tra c c ió n  de 

cap ro lae tam a , de laq  so lu c io n es  á c id a s  que la  c o n tien en , median 

te  un d is o lv e n te  á c id o , o rg án ico , en p a r t i c u la r  e l  fe n o l ,  l a s  

g raves l im ita c io n e s ,  que p rác ticam en te  han impedido h a s ta  ahora 

l a  adopción de e s to s  p ro ced im ien to s, han s id o  e lim in ad as , l l e ­

gándose a la  p o s ib i l id a d  de a p lic a c ió n  p r á c t ic a  de lo s  mismos, 

según una so lu c ió n  té c n ic a  d e sc u b ie r ta  y p ro p u es ta  por la  S o l i ­

c i t a n te  y d e s c r i t a  en o tra  p a te n te  que t ie n e  fecha ig u a l  a  la  ! 

p re s e n te . E s ta  u ltim a so lu c ió n  té c n ic a 1 c o n s is te  esencialm ente
i »

en l a  e x tra c c ió n  de lactam a de la s  m ezclas ác id a s  que la  c o n tie  '
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Jn<,n> ®fni»lf-*'in<lo corno d is o lv e n te  medios o rgán ioos p e r te n e c ie n te s  

a una c la se  p a r t ic u la r  de fe n o le s , s u s t i tu id o s  con n i  manos un 

s u s t i tu y e n te  a lq u í l i c o ,  con a l  menos t r é s  átomos de carbono y 

que respondo a determ inadas cond icionas i E n tre  e s to s  d is o lv e n te s  

se in d ic a n , por ejem plo, a l  o r to - id o p ro p i lf e n o l  y e l  o rto -sacu n -i 

d a r lo  b u t i l í e n o l .  Empleando e s to s  medios de e x tra c c ió n , se puo- ■ 

de e x tra e r  lactam a cu an tita tiv am e n te  de la s  m ezclas óc id as  de ,

re a c c ió n , y t r a n s f e r i r s e  de moda p rác ticam en te  t o t a l  a uno s o lu ­

c ión  o rg án ica , f e n o l ic a ,  quo puede denom inarse propiam ente " so lu -  

c ión  p rim aria"  de e x tra c c ió n , de la  cu a l se ha a le ja d o  e l  ácido  

s u lfú r ic o  de modo c u e n t i ta t iv o  por lavado con agua, y an cuya 

so lu c ió n  e x is te  un compuesto de a d ic ió n  e n tre  lao tam a, en p a r t i  

c u la r  capro lac tam a, y d iso lv e n te  o rg án ico .

Para e x tr a e r  lactam a de so lu c io n es  de e s te  t i ­

po, la  mencionada l i t e r a t u r a  su g ie re  p roced im ien tos de d e s t i l a ­

c ió n , m ediante lo s  c u a le s  se sep a ra  e l  medio de e x tra c c ió n . Este! 

p roced im ien to  puede c o n s id e ra rs e , a la  lu z  de lo s  conocim ien tos ! 

té c n ic o s  a c tu a le s ,  un método a lg o  caro .

La S o l ic i ta n te  ha comprobado, por o t r a  p a r te ,
i

que e] método de la  d e s t i la c ió n  no a seg u ra  re s u lta d o s  d e se a b le s . 

En e fe c to , en l a  h ip ó te s is  de empleo de un medio de e x tra c c ió n  

que t ie n e  un punto de e b u l l ic ió n  no muy d i s t i n t o  a l  de laetaraa , 

la  evaporación  d e l d iso lv e n te  p a ra  re c u p e ra r  e l  s o lu to  l l e v a r í a  

in ev itab lem en te  a p é rd id a  de e s te  ú ltim o  y no se p o d ría  o b ten er 

una sep a rao ió n  in te g r a l  de l d iso lv e n te  y d e l  s o lu to .  In c lu so  «n 

caso de que se  u t i l i c e n  d is o lv e n te s  que posean un punto de ebu­

l l i c i ó n  sensib lem en te  d i s t i n t o  d e l de lactam a, a p a r te  de lo s  in ­

conven ien tes p ro p io s  de loa  s is tem as de sep a rac ió n  in te g r a l  por i 

d e s t i la c ió n ,  se ha comprobado que r e s u l t a  muy d i f í c i l  a i s l a r  to - l
i

ta lm en te  e l  s o lu to . 1
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H atos in co n v en ien te s  se han. comprobado in c lu so  u t i l i -  ‘

zando lo s  co n v en ien tes  d is o lv e n te s  o rgán icos d e sc u b ie r to s  y

p ro p u es to s  por la  S o l i c i t a n te ,  según la  o tra  c ita d a  p a te n te /d e  i 
í / |

in v en c ió n  i n d u s t r i a l  contem poránea. En e fe c to , se ha compro-’ !

bado que, a p a r t i r  de una so lu c ió n  p r im aria  en, por ejem plo. ¡ 

is o p r o p i l f e n o l ,  después de una evaporación  i n i c i a l  de e s te  ú l­

tim o a l  punto de e b u l l ic ió n  d e l mismo, a l  a lc a n z a rse  una c a n t i ­

dad c a s i  equ im olecu lar de capro lactam a e is o p ro p i lf e n o l  se ob­

se rv a  un b ru sco  aumento de l a  tem p e ra tu ra , después de lo  cu a l 

se v e r i f i c a  una u l t e r i o r  evaporación  sim u ltánea  ta n to  d e l  d i ­

so lv e n te  como d e l s o lu to , a tem p era tu ra  p rác ticam en te  co n stan te .

Por o t r a  p a r te ,  la  lactam a a s í  o b ten id a  por d e s t i l a ­

c ió n  p re s e n ta  un im p o rtan te  con ten ido  dé im purezas. En e f e c to ,  1

e l  exceso de d is o lv e n te  que puede sep a ra rse  por d e s t i la c ió n ,  no
* < • » ' : / .

a r r a s t r a  consigo  c an tid ad e s  s e n s ib le s  de im purezas, la s  cu a le s  

se  co n cen tran  de forma que contam inan e l  p roducto , en  p a r t ic u ­

l a r  cap ro lac tam a, que por c o n sig u ien te  r e s u l t a  poco apropiado 

p a ra  s e r  u t i l i z a d a  in d u s tr ia lm e n te , sa lv o  que se  r e c u r r a  a  p ro ­

ceso s  p o s te r io r e s ,  c a ro s  y com plejos, de p u r i f ic a c ió n .

Una vez expuesto  e s to ,  e l  o b je to  de la  p re sa n te  inven­

c ió n  es un p roced im ien to  p a ra  la  e x tra c c ió n  de laotam a, en p a r ­

t i c u l a r ,  pero  no exclusivam en te , de caprolactam a a  p a r t i r  de so­

lu c io n e s  p r im a ria s  en d is o lv e n te  o rgán ico  fe n ó íic o , m ediante e l  

c u a l r e s u l t a  p o s ib le  o b ten er c u a n tita tiv a m e n te  lactam a, en p a r­

t i c u l a r  capro lac tam a, en estad o  de elevada pu reza , independien­

tem ente de la  d i f e r e n c ia  e n t r e . lo s  v a lo re s  d e l punto de e b u l l í -
• .• i

c ió n  d e l d is o lv e n te  fe n ó íic o  y  de lactam a, re sp ec tiv am en te . !|
E sencia lm en te , e l  p roced im ien to  según l a  invención  

comprende la  a d ic ió n , a la  so lu c ió n  fe n ó lic a  p rim aria  de l a o ta ­

ma o b ten id a  por e x tra c c ió n  a p a r t i r  de una so lu c ió n  á c id a , en
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g e n e ra l una m ezcla de re a c c ió n , o de c u a lq u ie r  o tro  modo, de 

un compuesto m isc ib le  con la  c i ta d a  so lu c ió n  y com patib le  con 

e l  d is o lv e n te  p r im ario , y t a l  que determ ine fenómenos de p rec i-j 

p i ta c ió n  de la  c ita d a  lactam a. Considerando que d ic h a  p r e c ip i ­

ta c ió n  es por lo  demás una re a c c ió n  de e q u i l ib r io ,  e l  p ro c e d i-
|

m iento se com pleta m ediante fa s e s  suc^si^vas de a d ic ió n  de d ichó
* * i

oompuesto, y de sep a rac ió n  de lactam a p re c ip i ta d a ,  h a s ta  que 

ag o ta  p rác ticam en te  e l  con ten ido  de lactam a en l a  so lu c ió n  p r i4  

- m a ria .

Según una p rim era  forma de r e a l iz a c ió n  de l a  inven  

c ió n , e s ta s  sep a rac io n es  su ces iv as  Se e fe c tú a n  ón e s ta d o  s ó l i ­

do en p a r t i c u la r  por f i l t r a c i ó n .  En e s te  caso se procede an a- j 

diendo sucesivam ente a  la  so lu c ió n  p r im aria  pequeñas o a n tid a -  ' 

des de dicho compuesto m isc ib le  y com patib le  con e l  d is o lv e n te !  

p rim ario , y proced iendo  a e fe c tu a r  f i l t r a c i o n e s  su c e s iv a s  co­

rre sp o n d ie n te s  de l a s  c an tid ad e s  de laotaraa a s i  p r e c ip i ta d a ,  

h a s ta  que se  ag o ta  su s ta n c ia lm en te  e l  con ten ido  de laotam a en 

d icha m ezcla p r im a ria .

Según una forma p r e f e r id a  de r e a l iz a c ió n  de l a  in i  

vención , e l  p roced im ien to  c o n s ti tu y e  l a  fa s e  de p re c ip i ta c ió n  

de lactam a en estado  s ó lid o , m ediante a d ic ió n  a la  so lu c ió n  

p r im a ria , ta n to  de d icho compuesto m isc ib le  y com patib le  d e l 

d iso lv e n te  p r im ario , como de o tro  oompuesto que sea  d iso lv e n ­

te  de lactam a pero que, s in  embargo, no es  com patib le  con e l  

d is o lv e n te  p r im ario , dado que no se d isu e lv e  en e l  mismo. Es­

te  segundo compuesto podrá se r  denominado adecuadamente " d i­

so lv en te  secu n d a rio " , dada su c a r a c t e r í s t i c a  func ión  en e l  prjo 

ceso según l a  in vención .

Exponiendo más e sp ec íficam en te  d icha  forma p re ­

f e r id a  de r e a l iz a c ió n ,  en e l  campo e s p e c if ic o  de la  producción
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de capro lactam a pura m ediante su e x tra c c ió n  c u a l i t a t i v a  y cuan 

t i t a t i v a  de una so lu c ió n  fe n ó lic a  p r im a ria , o b ten id a  según e l .  

o tro  v en ta jo so  p roced im ien to  de la  S o l i c i t a n te ,  es d e c i r , .
I

p a r t i r  de una solución, p r im a ria , por ejem plo de is o p ro p ilf e n o l ,  

la  s e p a ra c ió n  de capro lactam a puede e fe c tu a rs e  én una s o la  f a -  ¡
ti

s e , añadiendo a la  so lu c ió n  p r im aria  una m ezcla de dos compaes- 

to s ,  uno de lo s  c u a le s , que ac tú a  de d iso lv e n te  secu n d a ria , es 

d is o lv e n te  de capro lactam a (y de lactam a en g en e ra l)  pero  no 

d is o lv e n te  d e l is o p ro p i l f e n o l  (y  de los fe n o le s  en gen era l) ,, 

m ien tra s  que e l  o tro  es un d is o lv e n te  de e s te  ú ltim o , p e ro 'n o  

de cap ro lac tam a.

E n tre  lo s  compuestos que son d iso lv e n te s  de lo s  

fe n o le s  s u s t i tu id o s  en p a r t i c u l a r ,  pero  no de lo s  lactam os, en 

p a r t i c u la r  d e l capro lactam o, se in c lu y e  típ icam en te  e l  o ie lo -  

hexano, a s i  como e l  to lu e n o , e l  benceno, lo s  h id ro c a rb u ro s  pa- ■ 

r a f in ic o s  y a ro m á tico s , lo s  h id ro c a rb u ro s  c lo ru ra d o s .

Como d iso lv e n te  secundario  puede em plearse ven­

ta jo sam en te  e l  agua.

Actuando según d ich a  forma p re fe r id a  de la  in ­

vención , se o b tien e  la  sep a rac ió n  de lactam a eti forma de so­

lu c ió n  secu n d a ria  en su  d is o lv e n te , de la  que puede ob ten erse  

lactam a fá c ilm e n te  por c u a lq u ie r  método conocido, m ien tra s  que 

permanece una m ezcla d e l d iso lv e n te  p rim ario  y d e l d iso lv e n te  

d e l mismo, m ezcla que a su  vez, puede se r  separada en sus com­

ponen tes m ediante c u a lq u ie r  p roced im ien to  conocido.

Según una forma p a rtic u la rm e n te  p re fe r id a  de 

l a  in v en c ió n , e s ta s  o p eraciones se e fec tú an  en con tin u o , en un 

a p a ra to  de e x tra c c ió n  l iq u id o - l íq u id o , o de o tro  t ip o .

En caso de que la  lactam a que hay que' p ro d u c ir 

e s té  p re se n te  en una so lu c ió n  o rg án ica  p rim aria  en l a  que e l
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d iso lv e n te  p r im a r io  un punto do e b u ll ic ió n  su fic ien tem en te  d is  

t i n to  a l  d e l coapuesto  la e ta m a -d iso lv e n te , la s  f a s e s  a n te r io r -
i

mente in d icad as  pueden i r  convenientem ente p reced id as  por una 

d e s t i la c ió n  p a r c ia l ,  que s irv e  p a ra  en riq u ece r la  solución, p r i '  

inaria en lactam a elim inando una p a r te  dol d is o lv e n te  p rim a rio . ¡ 

La lactam a o b ten id a  r e á u l ta  de e levada p u reza , 

ya que se ha comprobado, según una v e n ta jo sa  c a r a c t e r í s t i c a  

de la  invención , que la s  im purezas permanecen en medida p re -  1

ponderante on e l  d iso lv e n te  p rim ario . ¡
i

E sta s  y o tra s  c a r a c te r í s t i c a s  y v e n ta ja s  de l a  j 

in v en c ió n , ju n to  con la  desm ostración  de Su v ia b i l id a d  y a p l i - j
j

c a b il id a d  in d u s t r i a l  r e s u l ta r a n  e v id en te s  duran te  la  e x p c a í-  j
i

ción nue sigue  de a lgunos ejem plos no l im i ta t iv o s  de r e a l i z a -  j 

c ión  da la  misma, uno de lo s  c u a le s  se d e sc r ib e  con r e f e r e n ­

c ia  a la  ta b la  de d ib u jo  a d ju n ta . I
i i ,  • !

EJEMPLO 1 . " |

En e s te  ejem plo se co n sid e ra  la  e x tra c c ió n  de 

capro iactam a pura de una so lu c ió n  en o r to is o p ro p i l f e n o l ,  de­

r iv a d a  de un proced im ien to  a n te r io r  de e x tra c c ió n  e fec tu ad o  

sobre 100 g de una masa la c tám ica  ác id a  que p rov iene  de la  

tra n a n o s ic ió n  da Beckniann de la  ciclohoxanonoxim a en am biente 

de ácido  s u lfú r ic o  y  que co n tien e  e l  45$ en peso de t. -c a p ro -  

lac tam a. E sp ec íficam en te , so a c tú a  en la  so lu c ió n  fe n ó l ic a  de 

capro lactam a, o más concretam ente en la  so lu c ió n  en o r to i s o ­

p ro p il fe n o l  d e l  compuesto formado por d icho  fe n o l con lactam a, 

ob ten ida  actuando según e l  ejem plo 1 de la  p a te n te  de l a  m is­

ma focha y de l a  misma S o lic ita n te . E videntem ente, e l  p re se n te  

ejem plo, corno tam bién lo s  Memas que s ig u en , se a r l i c a n  a la  ! 

o reparac ión  de lactam a pura a p a r t i r  do so lu c io n es  fe n ó l ic a s  

o b ten id as  de c u a lq u ie r  modo, siem pre que sea  com patib le con
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la  m etodolog ía  co n sid e rad a .

La so lu c ió n  f e n ó l ic a  de capro lac tam a, o b ten id a  cómo se  j 

ha d icho  a n te r io rm e n te , se .somete a d e s t i la c ió n  en un m atraz^de j 
500 cc , sobre e l  cu a l hay una c o r ta  columna de í ig re u x ; se su - | 

m in is t r a  e l  c a lo r  por un ca len tad o r de rayos in f r a r r o jo s .  Actúan; 

do a una p re s ió n  de 3 mm Hg se d e s t i la r o n ,  a una tem p era tu raJ ■»***(
c o n s ta n te  da 73°0, P.25 gramos de o r to is ó p ro p i l íe n o l ,  e l  ouaT'‘ana 

l iz a d o , p re se n tó  le s  mismas c a r a c te r í s t i c a s  que e l  u t i l i z a d o  pa­

r a  la  e x tra c c ió n , y por co n sig u ien te  en cond ic iones do inm edia­

to  re -em pleo . j
i

Cuando la  tem pera tu ra  comenzó a su b ir  (dem ostrando j 

a s í  l a  e lim in a c ió n  p rác ticam en te  t o t a l  d e l o r to is o p r o p i l f e n c í
I

no combinado con capro lactam a) se in te rru m p ió  la  d e s t i la c ió n ,  y i

l a  masa que perm anecía en e l  m atraz fue e n f r ia d a . j
A c o n tin u a c ió n  se mezcló d icha  masa, en un embudo se ­

parado r de 500 cc, con 10C cc de EgO y con 100 cc de c ic lo h ex a - 

no. Se p ro ced ió  a la  d ecan tac ió n  con e l  f i n  de ob tener dos f a ­

ses su p e rp u es ta s : la  fa se  in f e r io r ,  se v e r t ió  en un segundo em-
i

budo separado r y se e x tr a jo  cu a tro  veces con 50 oc cada vez de 

c ic lo h ex an o . La fa se  su p e r io r , que perraaneoió en el. prim er embu­

do sep a rad o r, se e x tra jo  a 3u vez cu a tro  veces con 50 cc cada 

vez de HgO.

Se re u n ie ro n  to das l a s  fa s e s  acuosas a s í  o b ten id as , 

como tam bién la s  fa s e s  c ic lo h e x á n ic a s .

De la s  f a s e s  c ic lo h ex á n ic a s  re u n id a s , se separó  e l  c i ­

clohexano por d e s t i la c ió n ,  ob ten iendo  un re s id u o  de 51 ,5  g ,co n s­

t i t u i d o  por 25 gramos de o r to is o p ro p i l f e n o l ,  5 gramos de caprolrc 

tama y 1 ,5  gramos de subproductos.

De la s  fa s e s  acuosas reu n id as  se separó  e l  agua, me­

d ia n te  d e s t i la c ió n ,  ob ten iéndose  un re s id u o  de 40,2  gramos cons-
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t i t u íd o  por 39,7  gramos de eapro lactam a y 0 ,5  gramos de subpro-¡ 

d u c to s .

EJ^IPLO 2 ¡
Se actuó  en una so lu c ió n  de eapro lactam a en b i i t i l -  ‘ 

íe n o l orto -^secundario , o b ten ida  ex trayendo  eaprolactam a de una 

masa de 100 gramos da la  misma n a tu ra le z a  y com posición in d ic a - ' 

d.a en e l  ejem plo 1 , u t i l iz a n d o  en t o t a l  250 gramos de dicho. f e ­

n o l. C oncretam ente, en e s te  ejem plo se u t i l i z ó  e l  p roducto  r e -  : 

s u l ta n te  de la  m etodología d e s c r i t a  en e l  ejem plo 2 de la  pa­

te n te  de la  misma fech a  de la  S o lic ita n te . !

La so lu c ió n  de eapro lactam a en b u t i l f e n o l  o r to - s e -  ' 

cundario  fu s som etida in ic ia lm e n te  a d e s t i la c ió n ,  a  una p re s ió n ¡ 

de 3 mm Hg y, como an te rio rm en te  se ha d e s c r i to ,  h a s ta  s e p a ra r  ! 

225 gramos del fe n o l .  La masa cu© perm aneció en e l  m atraz se en: 

f r i ó  y se recuperó  con 200 ce de n-hexano. Se separó  c a p ro la c -  1 

tama en forma de c r i s t a l e s  b lancos cue fu e ro n  f i l t r a d o s  en  una ¡

membrana porosa de v id r io .  Los c r i s t a l e s  de eapro lactam a fueron -
I

lavados t r e s  veces , en e l  f i l t r o  y siem pre con n-hexano, y a 

co n tin u ac ió n  se seca ro n  a 50°G en v a c ío . i

De e s ta  forma se recu p era ro n  40 gramos de c a p ro la e -  

tama, conteniendo c an tid ad e s  in s ig n i f ic a n te s  de im purezas.

La eapro lac tam a, e l  b u t i l f e n o l  o r to —secu n d ario  y 

lo s  subproductos que fa l ta b a n  parar e l  e q u i l ib r io  c u a n t i ta t iv o ,  

se recu p era ro n  in teg ram ente  evaporando todo e l  n-hexano de lo s  

f i l t r a d o s  reu n id o s .

EJEMPLO 5

actuó  en una so lu c ió n  fe n ó l ic a  de eapro lactam a j 

en o r to ia o p ro p i lfe n o l ,  c a ren te  de H2304 y o b ten id a  de una masa 

lactdm ica  á c id a  proceden te  de la  n i t ro s a c ió n  d e l  ácido  h e x ah i-  

drobenzo ico , con so lu c ió n  s u l f ú r ic a  de NOIISO4 , 03 d e c ir ,  en una
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so lución , f e n o lic a  o b ten id a  adoptando l a  m etodología d e s c r i ta  j 

en e l  ejem plo 3 da l a  p a te n te  de l a  misma fech a .
• i

Dicha so lu c ió n  fe n o lic a  fué som etida a  d e s t i l a -  !
; " :  !

cion- en una columna de fracc io n am ien to  tir io  Oldershaw, c o n s t i -  

tu i <3-a un m atraz ae e b u l l ic ió n  de 1000. ce ca len tado  con r a ­

yos i n f r a r r o jo s ,  y nua comprende un tronco  de columna con”,25/mm; 

de d iám etro  i n t e r i o r ,  con 10 p l a t i l l o s  p e rfo ra d o s , enfundados 

en v ac io  y p la te a d o s , un d is p o s i t iv o  de r e f lu jo  m agnetice-regu-J 

lado  por medio de tem p o rizad o r, y un ap a ra to  de condensación-de;
' - v I

lo s  v apo res. i

Mediante e s te  equ ipo , mantenido a  una p re s ió n  I* - l
in te rn a  de 3 m  Hg y regu lado  para ob tener una re la c ió n  de r e -  i 

f lu jo  de 5 :1 , se obtuvo e l  paso a  cabeza de vapores de o r to iso - l
i

p r o p i l f e n o l ,  a  la  tem peratu ra  de 73°C. La d e s t i la c ió n  se i n te -  j 

rrum pio en cuanto  la  tem peratu ra  de cabeza comenzó a s u b ir ,  en i 

dicho- momento qutidaron condensados 457 gramos de o r to is o p ro p i l- j  

fe n o l do la  misma pureza d e l  u t i l iz a d o  para  la  e x tra c c ió n  p re ­

ceden te  de capro lactam a de l a  masa la c tám ica  ác id a  de n i t r o s a -  

c io n , y por lo  ta n to  t o t a l  a inm ediatam ente r e u t i l i z a b l e .

S I  p roducto  aue perm aneció en e l  m atraz de 

1000  cc se pasó a  un m atraz de 200  cc y, a  su vez, se unió a l  

mismo a p a ra to  de d e s t i la c ió n .  Reanudado e l  ca len tam ien to , se 

l le v ó  e l  equipo a una p re s ió n  in te rn a  de 1 ,2  mm Hg y se reg u ló  

p a ra  te n e r  una re la c ió n  de r e f lu jo  de 3 : 1 .

3e obtuvo en l a  cabeza, en la  gama de tempe­

r a tu r a s  de 97 a 98,5^0, un paso de vapores que fueron  condensa- 

dos en un recogedor graduado, y se p ro s ig u ió  la  d e s t i la c ió n  

h a s ta  aue e l  volumen d e l condenando a lcanzó  lo s  100 cc . E l des­

t i l a d o ,  con un peso de 100,5 gramos, ce p re sen tó  en forma de un 

Ixou ido  lím pido e in c o lo ro , aue te n d ía  a c r i s t a l i z a r s e  con e l  ’
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tiem po. Da e l  a n á l i s i s ,  r e s u l tó  c o n s t i tu id o  por un 69,7% en 

peso de capro lactam a y por un 30,'3% de o r to i s o p r o p i l f e n o l ,s in  !

impurcjzas d o s i f i  c a b le s . i

11 producto  d e s t i la d o  se in tro d u jo  en embudo se -¡ 

parado r de 500 cc y se a g i tó  ju n to  con 150 cc de HgO y 150 gra¡ 

mos de c ic lohexano . Actuando esenc ia lm en te  como se d e s c r ib ió  en 

e l  ejem plo a n te r io r ,  se d e jó  d ecan ta r e l  producto  con la  for«5 _¡ 

c ión  de dos fa s e s ,  in tro d u c ién d o se  la  fa s e  in f e r io r  en un s e -  ■ 

gundo embudo separador y ex trayéndose  cu a tro  veces con 100 cc . 

cada vez de c ic lohexano , m ien tra s  aue la  fa s e  s u p e r io r , que pet 

maneció en e l  prim er embudo sep a rad o r, se e x t r a jo  c u a tro .v e c e s  i 

con 100 cc cada vez de HgO. 5© e fe c tu ó  la  reu n ió n  de to d as  la s  \ 

fa s e s  acuosas y de to das la s  fa s e s  c ic lo h e x a n ic a s . Por d e s t i -  , 

la c ió n , se separó e l  ciclohexano de la s  fa s e s  c ic lo h e x á n ic a s , i 

obteniendo un re s id u o  c o n s t i tu id o  por 30,5  gramos de o r to i s o -  

n ro p il fe n o l  y por 7 ,5  gramos de capro lac tam a. De la s  fa s e s  

acuosas e l  agua se separó  por d e s t i la c ió n ,  ob ten iéndose  un r e - i
i

síduo de 62,5 gramos de caprolactam a c r i s t a l i n a ,  de co lo r b lan  

co y de e lev ad ís im a  pu reza .

E l re s id u o  (13 ,0  gramos) de la  segunda d e s t i la c ió i .  

fuá a su vez d e s t i la d o  en un a p a ra to  de m ic ro -d e s t i la c ió n , ob­

ten ién d o se  5 ,5  gramos, por d e s t i la c ió n ,,  de un p roducto  c o n s t i ­

tu id o  por 4 ,0  gramos de capro lac tam a, 1 ,0  gramos de o r to - i s o -  

p ro p il f e n o l  y 0 ,5  gramos de subp roductos, m ien tra s  que e l  r e ­

siduo  (7 ,5  gramos) de la  m ic ro -d e s ti la c ió n  r e s u l tó  c o n s t i t u i ­

do por 7 ,0  gramos de subproductos y por 0 ,5  gramos de c a p ro la c ­

tama. R esu lta  pues ev iden te  la  t o t a l  e lim in ac ió n  de lo s  subpro 

d o c to s , con una d is p e rs ió n  d e sp re c ia b le  de cap ro lac tam a . ;

En con jun to , capro lactam a de pureza  e lev ad ís im a  

o b t e n id a  en la s  d iv e rs a s  fa s e s  d e l tra ta m ie n to , corresponde a l  1
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98,6'/* de la  cantidad, in ic ia lm e n te  cargada, m ie n tra s  que e l  or 

fc o -iso p ro p ilfen o l recuperado en cond ic iones de inm edia ta  re u ­

t i l i z a c i ó n ,  r e s u l tó  s e r  e l  99f 7g de la  c an tid ad  in ic iá lm ó n te
. >

cargada .

EJEMPLO 4

lí.n e s te  ejem plo se expone un p roced im ien to  p a ra  la; 

e jec u c ió n  en con tinuo  d e l o b je to  de la in v en c ió n , u t i l iz a n d o  j 
un a p a ra to  oue comprende lo s  componentes { re a liz a d o s  in d iv id u a l; 

mente según lo s  conocim ientos té c n ic o s  d e l ramo) aso c iad o s ' y  ¡ 

un idos como se  esquem atiza en l a  ta b la  de d ib u jo s  a d ju n ta .. Pa- j 
r a  com pletar la  d e sc r ip c ió n  que s ig u e , a l  lado de lo s  d iv e rso s  i 

componentes d e l eouipo , a s í  como de a lgunas de la s  conexiones 

e n tre  e l l o s ,  y de lo s  conductos de s a l id a ,  se in d ic a n  lo s  cau­

d a le s  de lo s  d iv e rso s  compuestos p re se n te s  y t r a ta d o s  en lo s  

mismos, expresado en g ram os/hora . Los d iv e rso s  compuestos van 

m arcados por l a s  s ig u ie n te s  a b re v ia tu ra s*  u t i l iz a d a s  a su  vez 

en la  d e s c r ip c ió n  d e l ejem plo, para  f a c i l i t a r  la  comparación

e n tre  d ich a  d e sc r ip c ió n  y la  rep roducción  g rá f ic a  co rrespond ien  
te  :

CI5S : c ic lo -h ex an o

CL : £' -cap ro lac ta raa

IÍ20 : agua

OIP : o r to - is o p r o p i l f e n q l

SP : subproductos

Evidentem ente, e l  a p a ra to  e s tá  p ro v is to  de lo s  me­

d io s  n e c e sa r io s  de a lim en tac ió n  y de t r a n s f e r e n c ia ,  en lo s  cau­

d a le s  deseados, de lo s  d iv e rso s  com puestos, de medios de control 

té c n ic o  y de todo  lo  eme la  té c n ic a  d e l  ramo .prevé para opera­

c io n es  do e s te  t ip o .

1500 gramos de una so lu c ió n  (A) proceden te  de la
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ex tracc ió n  de >' -en pro la  «tama (GL) a p a r t i r  do una masa a c id a  

do reacc ió n  con o r to - ia o p ro p il i 'e n o l  (01P), c o n s t i tu id a  por 195 j
l

('ramos de CL, 1290 gramos de OIP y 15 gramos de subproductos
t i

(SP), p rin c ip a lm en te  de a l to  punto de e b u l l ic ió n ,  se a lim en tan  

cada hora  en con tinuo  en una columna d® d e s t i la c ió n  ( 1 ) de 10 

p l a t i  11.03 p e rfo ra d o s , t ip o  Oldershaw, cor] 50 mm de d iám etro .

Se r e t i r a n  en la  cabeza 1236 gram os/hora (B) . 

de CI? puro oue se vuelve a e n v ia r  a  la  in s ta la c ió n  de e x tr a c ­

c ión  del OL. E l producto  d e l f i n a l  (cc ) se env ía  to ta lm e n te  co n : 

t r a  una columna de e x tra c c ió n  l ío u id o - l íó u id o  de d is c o s  g ira to --! 

r io s  (2 ) ,  en donde se a lim en tan  desde a r r ib a  1 .0 0 0  gram os/hora : 

de agua (11) y por ab ajo  441,5 gram os/hora (E) de c ic lohexano  

( CE?).

En l a  cabeza 3e sep aran  532 gram os/hora de 

un producto  (E) c o n s t i tu id o  por : 22 ,5  gramos de CL, 54 ,0  g ra -  i 

mos de OIP, 14,0 gramos de SP y 441,5 gramos de CES. En l a  par-¡ 

te  p o s te r io r  se ob tiene  (G) cada h o ra  172,5 gramos do CL, 1 ,0  j 

gramos de SP y 1.000 gramos de HgO; que se p u r i f ic a r á n  como se ' 

in d ic a  más ab a jo .

E l p roducto  de cabeza se en v ía  a  un " (se p a ­

ra d o r)"  (3) c o n s ti tu id o  por un e b u ll id o r  norm al por columnas 

de d e s t i la c ió n ,  en cuya p a r te  su p e r io r  hay so lo  un separador 

de g o ta s  : aou í se separa  por d e s t i la c ió n  t o t a l  e l  CES (441 ,5  

gramos) (E) oue vuelve a  la  columna (2) ,  m ien tra s  que e l  p ro -
i

ducto  de descarga  (II) se en v ía  a un separador s im ila r  a l  a n te -  i
i

r i o r  (4) pero con tem p era tu ra  de c a ld e ra  más e lev ad a , de donde j 

se recuperan  an cabeza 74,5 gram os/hora ( I ) ,  c o n s t i tu id o s  por j 

19 ,5  gramos de CL, 54,0 gramos de OIP y 1 ,0  gramos de SP, oue ! 

pueden se r re c irc u la d o s  de nuevo a  la  columna ( 1 ) ,  m ie n tra s  j 

que la  d escarga  ( J ) .  que co n tien e  todos lo s  SP re s id u o s  y 3 ,0  130.
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preunos de OL puede s e r  separado d e l p roceso .

La so lu c ió n  acuosa de cáprolactam a reco g id a  d e l 

fondo de la  columna (2 ) ha sido  d e sh id ra ta d a  por d e s t i la c ió n '-
t

d e l agua en v a c ío . E l re s id u o  oaprolactam a, por sim ple d e s t i l a -  !' * i
ción. e n - la  que se separan  una p rim era fracción- ig u a l a l  5$ ds j

l a  carg a  y una f ra c c ió n  de sosa  ig u a l  a l  10$ aproximadamente del1
• - i

t o t a l ,  p roporcionaba un producto  con la s  s ig u ie n te s  c a r a c te r í s -  í
¡

t i c a s :  !

Número de perm anganato su p erio r a  7.200 . • ¡
* i

Color ÁPIIA menor de 5 j

a c id e z  (como CH3COOH) 0,0005 me2/Kg i

bases v o l á t i l e s  0 ,1  me2NaOH 0 ,1  N por ¡
i

20 g de p ro d u c to . ■

N O T A  ' 1

D e s c r ita  su fic ien tem e n te  la  n a tu ra le z a  d e l inven­

to ,  a s i  como la  manera de r e a l i z a r lo  en la  p r á c t ic a ,  debe h ace r­

se c o n s ta r  que la s  d isp o s ic io n e s  an te rio rm en te  in d ic a d as  son
i

s u s c e p t ib le s  de m o d ificac io n es  de d e ta l ló  en cuanto no a l t e r a n  

su  p r in c ip io  fundam ental. También se hace c o n s ta r  aue e l  inven­

to  corresponde a una s o l ic i tu d  de P a te n te  p re sen ta d a  en I t a l i a  i 

con fecha  y  número s ig u ie n te s :  28 de ju n io  de 1972, n? 26385-A/ 

72; acogiéndose por lo  ta n to  a los b e n e f ic io s  que conceden lo s  

Convenios In te rn a c io n a le s  en v ig o r . Siendo lo  que c o n s ti tu y e  la  

e se n c ia  d e l  r e f e r id o  in v en to  y por lo  oúe se s o l i c i t a  P a ten te  

de In v en c ió n  por 20 arios en España so b re : P rocedim iento  p a ra  la  

p re p a rac ió n  de lactam a p u ra ; c a rac te riz án d o se  por lo  s ig u ie n te :  

1 . -  P roced im ien to  p a ra  la  p rep a rac ió n  de lactam a 

p u ra , en p a r t i c u la r  - la c ta m a , a  p a r t i r  de so lu c io n es  prim a­

r i a s  en un d iso lv e n te  o rgán ico  en p a r t i c u la r  ío n ó lic o , c a ra c te ­

r iz a d o  por e l  hecho/de que a d ich a  so lu c ió n  se añade un compues-
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to  m isc ib le  con d icha  so lu c ió n , com patib le con e l  d is o lv e n te  

p rim a rio , en p a r t i c u la r  que sea d iso lv e n te  de e s te  ú ltim o  pero  ; 

no d e l lactam o, y s u sc e p tib le  de d e term inar fenómenos de p ro -  ¡ 

c ip i ta c io n  de un lactam o, y por e l  hecho do que e l  lactam o a i 

co n tin u ac ió n  se Separa de la  m ezcla d e l d iso lv e n te  p rim ario  y i
, , ■ " i
d e l compuesto d iso lv e n te  de e s te  u ltim o .

2 . -  P rocedim iento  según l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , : 

c a ra c te r iz a d o  porque se  d e j a  p r e c ip i t a r  laotam a y se sep a ra  i 

en e s tad o  s ó lid o , eventualrnente en fa s e s  su ce s iv as  a  la s  a d i -
i

c lones n e c e s a r ia s  de d iso lv e n te  d e l d iso lv e n te  p r im a rio . |

3 .  -  P rocedim iento  según la  re iv in d ic a c ió n  1,| 

c a ra c te r iz a d o  porque se añade a la  so lu c ió n  p r im a r ia , además j 

d e l d iso lv e n te  d e l d is o lv e n te  p rim ario , un d iso lv e n te  secun­

d a rio  de lactam a que no es com patib le con e l  d is o lv e n te  p rim a-i 

r i o ,  y se sep ara  lactam a en forma de so lu c ió n  secu n d a ria  en ! 

d icho  d iso lv e n te  secu n d a rlo .

4 .  -  P roced im ien to  según una de la s  r e iv in ­

d ic ac io n e s  p re c e d e n te s , c a ra c te r iz a d o s  poroue la  lactam a es 

capro lac tam a.

5 .  -  P roced im ien to  según una de l a s  r e iv in ­

d ic ac io n e s  a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz a d o  poroue e l  d is o lv e n te  p r i ­

m ario es un fe n o l c o n s t i tu id o  con a l  menos un s u s t i tu y e n te  a li. 

f á t i o o q u e  t ie n e  t r e s  o más átomos de carbono.

5 . -  P roced im ien to  según una de l a s  r e iv in ­

d icac io n es  a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz a d o  poroue e l  d is o lv e n te  d e l 

d is o lv e n te  p rim ario  y no de lactam a se escoge e n tre  e l  c ic lo -  

hexano, e l  to lu en o , e l  benceno, lo s  h id ro c a rb u ro s  p a ra f ín ic o s  

y a ro m ático s, y lo s  h id ro ca rb u ro s  c lo ru ra d o s .

7 . -  P roced im ien to  según una de la s  r e i ­

v in d ic a c io n e s  1 y 3 a 6 , c a ra c te r iz a d o  porque e l  d iso lv e n te
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secu n d ario  de lactam a es  agua.

8 .  -  P roced im ien to  según una de la s  r e iv in d ic a -  j 
c io n es  1 y de 3 a 7» c a ra c te r iz a d o s  porque la  a d ic ió n  a  l a  so - ¡

í
lu c ió n  p r im a ria  d e l d iso lv e n te  secundario  de lactam a y d e l. d i -  i

I
so lv e n te  d e l d is o lv e n te  p rim ario  se e fe c tú a  sim ultáneam ente 'en  j 

un equipo de e x tra c c ió n  l íq u id o —liq u id o , d e l que so obtienen, la!í
so lu c ió n  secu n d a ria  de lactam a y una m ezcla d e l d iso lv e n te  p r i —|

m ario y de su d is o lv e n te . I
j

9 .  -  P rocedim iento  según una de la s  r e iv in d ic a -  ;- i
c io n es  a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz a d o  porque la s  operaciones a l l í  

d e s c r i t a s  van p re c ed id a s  por una co n cen trac ió n  de la  so lu c ió n  

p r im aria  por ev apo rac ión .

1 0 . -  P roced im ien to  según la  r e iv in d ic a c ió n  4 , ca­

r a c te r iz a d a  porque la  so lu c ió n  p r im a ria  de capro lactam a se obtie 

ne por e x tra c c ió n  d e l  d is o lv e n te  p rim ario  de capro lactam a con 

m ezclas á c id a s  de re a cc ió n  o b ten id as  por tra s p o s ic ió n  Beckman 

de la  c iclohexanonox ina  y por n i t r o s a c ió n  en am biente ácido  de 

compuestos c i c l o a l i f á t i c o s .

1 1 . -  P roced im ien to  p a ra  la  p re p a rac ió n  de la c ta ­

ma p u ra ; t a l  y como queda d e s c r i to  su stan c ia lm en te  en l a  p re ­

nsante Memoria.

E s ta  Memoria co n sta  de 16 h o ja s  e s c r i t a s  a  má­

quina por una s o la  c a ra .
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