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La presente invencién se refiere a un procedimiento
para la purificacidén de éfcaprdlaotama por extraccidon y re-
cristalizacion,segun el cual la lactama en bruto se extrae con
tolueno y se recristaliza en tolueno.

"Lactama cruda" en el'sentido de la presente inven-
cidn, significa especialmente los productos de reaccidn ob-
tenidos en la transposicidn de'oxima de ciclohexanona & §E=ca=
prolactama y los productos de reeccidn conteniendo E-caprolag_
tama de la descomposicidn de poliamidas. Estas lactamas en
bruto contienen casi siempre deido y, frecuentemente, sgua.

Su contenido en E-caprolactems es por 10 general de como mi-
nimo un 20 %.

Productos de partida especizlmente adecuados para el
procedimiento de la presente invencidén son los productos de
reaceién, que contienen deido sulfurico de la transposicién
molecular de oximas de ciclohexanona con oleum; los productos
que contienen dcido bérico de la transposicién ‘en fase gaseosa
de oxima de ciclohexanona en presencis de catalizadores de
deido bérico; y los productos gque contienen deido fosférico
de lz descomposicidn catalitica de poliamidas.

E1l proceso de purificacidn se efectia generslmente
neutralizando primersmente la caprolactema en bruto, agregando
entonces tolueno y mezclando, separando las fases y retirando
la fase tolueno. La fase tolueno se puede concentrar entonces,
de menera Que la E-caprolactama se precipite de la solucién
concentrade enfriada a tempe#aturas de O & 50°C. la &-capro-
lactama precipitada se separa y Se puede recristalizar en tolug
no una o varias veces para ser secada a contimuacién bajo adi-
eién de una pequefia cantidad de agua. Los licores madre se

pueden reciclar al proceso de extraceciodn.
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La extraceidén con tolueno se efectda preferentemente
mediante neutralizacidén de la caprolactama en bruto con uﬁos
0,8 a 2,0 equivalentes de una base, calculado sobre la canti-
dad del dcido presente. Los hidréxidos de metal alcalino son
bases adecuadas para esta finalidad, en especial el hidréxido
sédico y el hidréxido potdsico o amoniaco. Los hidréxidosfde
metal alcalino se pueden emplear en forma sbélida o como solu-—
ciones acuosas; el amoniaco se emplea generalmente como solu-
cién acuosa. La centidad de tolueno emplezda es de 3 & 6 par-
tes en peso .por 1 parte en peso de caprolactams. La caprolac—
tema en bruto, que se ha de extraer, debe contener como minimo
2 a 10 partes en peso de agus, caleculado en le cantidad de

las impurezas inorgdnicas.
Si se desea, la caprolactame pura cristalizada |

se puede oxidar con permangenato potésiéo antes o durante la

recristalizacidn en tolueno para mejorar su resistencia al
permanganato.
Le E-caprolactama pura obtenida segin la invencidn

tiene como minimo las siguientes caracteristicas:

Punto de fusidn: menos de 69°C
Indice de permanganato: menos de 60.000
| Extincién a 290 o 0,04 %

Indice de color APH (solucidén al 50 %: mdximo 5)

Esta caprolactame asltamente purificada es adecuada, enire
otros, para la polimerizecién aniénica y pera la preparacidn
de filementos de poliamida dée alta calidad, de color claro.

El procedimiento no se puede realizar con éxito:con
disolventes distintos al tolueno, tales como, por ejemplo,

benceno, etilbenceno o xileno.
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Contrario a los métodos conocidos para la purifica-
cién de E-caprolactama, el pfocedimiento de la presente’ in-
vencidén es muy sencillo y eficaz. En particular, se evitq la
destilacién para laz obtenciodn de lactama ﬁﬁra y todas 1a§'frag
ciones obtenidas, que contienen E}caprolactama, por ejemplo,
los licores madre, se pueden procesar fécilmente mediante méto
dos convencionales y retornar al procedimiento sin por ello
perjudicar la calidad de la lactama pura.

Ejemplo 1

258,060 kg de una mezcla reactiva de la transposi-
cién molecular de oxima de ciclohexanona en oleum se procesan
en forma continuas en una planta industrial de 3000 a 4000 kg
de capacidad de caprolactama. Le mezcla contenis 160.040 ig
de caprolactama. La mezcla dcida se mezeld con 1,0 equivalen-
tes de NH3 (calculado sobre el écido),_4 partes en peso de
tolueno, calculado sobre la caprolactama, y 5 partes en peso

de sgua, calculado sobre NH,. Se formeron 3 feses, 280 kg de

la fase central, conteniengo gproximedamente 120 kg de impure-
zas y 140 kg de agua. Esta fase se desechd. Se siguid proce-
sando la fase superior de tolueno. La fase inferior acuosa
fué extraida de nuevo con una pequefia cantidad de tolueno,

el extracto de tolueno/lactama resultante se reciclé al ﬁroce-
80 ¥y la fase acuosa se desechd. Lz fase superior de tolueno

se lavo con un 1 % de H.O0 en varigs etapas. Los extractos de

lavado obtenidos se reczclarqn al proceso.

La fase de tolueno lavada se concentrd s un conteni-
do en tolueno de un 30 % y la lactama se cristalizé medignte'
agitacién y enfriamiento. Despuds de filtrar la lsctama se se~
c6 bajo adicidén de un 2 % de agua. Parte del liquido madre,
que asciende a 12.000 kg, se retiré del ciclo y se purificé
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por destilacidén en varias columnas. Ls lactama y el tolueno
se pudieron recuperar casi cuantitativamente del liquide madre

¥ se reciclaron al proceso.

De este maners se obtuvieron 159.360 kg de E~-capro-
lactama muy pura (rendimiento: 99,6 %).

Calidad después de 1 kg 1.000 100.000 240.000
processr la mezcla kg kg kg
de reaceién ‘

% de transmitancia UV 99 98 98 98
Indice de permanganato »60.000 X>60.000 260.000 > 60.000
Base voldtil % en peso 0,02 0,00 0,01 0,00
Punto de fusién % 69,12 69,11 69,12 69,10
Ejemplo 2

Eﬁpleando el mismo aparato descrito en el ejemplo
1, se agregaron 1,2 equivalentes de NaOH, 4 partes en peso de
tolueno y 6 partes en peso de Hzo en forma continua como des-
crito en el ejemplo 1 a 252.000 kg de una mezcle de reaccidn
de transposicién moleculaer, que se obtuvo de una transposicidn

en fase gaseosa y que contenia

239.900 kg de lactama,
1.512 kg de H3BO3, _
620 kg de polvo de ebrasién fino,

¥ la mezcla se procesé en forma continua como antes indicado.
En este caso, se efectuaron QOs etapas de cristalizacién en
luger de una, ¥y pafte de la lejia madre de la segunda recris-
taelizacién se retorné en forma continua a la primera etapa.

De esta menera se obtuvieron 237.740 kg de E-lec-
tama muy pura (rendimiento 99,1 %).
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Ejemplo 3

102.640 kg de un producto de reaccidén de la descom-
posicidn de poliamida, conteniendo

81,470-kg de E-caprolactama
9.000 kg de H,P0,

se procesaron como descrito en el ejemplo 2. Adicionalmente,
la mezcla se oxidd con un 0,1 % de permangsnato potdsico en-
tre las dos etapas de cristalizescién y el didéxido de mangane-

so formaedo se retird.

Se obtuvieron 80.650 kg de ¢E~caprolactame muy pure.

Esta tenia las siguientes carascteristicas:

Punto de fusidn °C 61,11
Base voldtil % en peso (0,01)
Indice de permangsnato 2>60.000
% de transmitancia UV o7

Ejemplo comparativo

El ejemplo comperativo a continuacién demuesira que
los resultados obtenidos en experimentos de escala de labora-
torio no se pueden comparar con los resultgdos obtenidos en
las plantas industriales.

Resultados de laboratorio:

1 kg de lactama cruda del ejemplo 2 se cristalizd
dos veces en tolueno en el laboratorio. Se obtuvieron 0,48 kg
de lactama muy pura,

Resultados industrigles:

120.000 kg de lactama cruda se cristalizaron en for-

ma continua sdélo dos veces en forma andloga al ejemplo 2.
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No se realizé ninguna extraceién. Los primeros 2.000 kg se
componian sustancialmente de lactama pura. Al incrementarse

en forma progresiva le cantidad de lactama, la calidad del
producto final empeord grandemente. Los 112.000 kg obtenidos

a continuacién tenfan color oscuro, mal olor y contenien

polvo de abrasidn de contacto. Presentaban una tendencia de
polimerizaciones prematuraes en ls instalacidén. Ni siquiera por
destilacidn se pudo purificar el producto.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-~
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

principio fundemental.
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REIVINDICACIONES

l.~ Procedimiento para la purificacién de E-capro-
lactama, caracterizado porawe la lactama cruda que contiene

E-caprolactama se extrae con tolueno Y a ‘continuacién se re-
eristalize en tolueno.

‘ 2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque la g-caprolactama se recristaliza dos o.
varias veces en tolueno.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 ¢ 2,
caracterizado porque la lactama crude se neutraliza antes de
su extraceidn en tolueno.

4.~ Procedimiento segin la reivindicaeidn 3, carac-
terizado porque la neutralizacidén se efectia con 0,8 a 2,0
eQuivalentes de una base.

5.~ Procedimiento segun cuélquiera de las reivindi-
caciones 1 a 4, caracteriéado porqué-la cantidad de tolueno
empleada es de 3 a 6 partes en peso por parte en.peso de
& ~caprolactama.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 a 5,
caracterizado porque la lactama cruda es un producto de reac-

cidén obtenido de la transposicién molecular de oxima de ciclo

hexanona a E-caprolactama.

T.- Procedimiento para la purificacidén de E-capro-
lactama, tal y como queda sustancialmente descrito en la

presente Memoria.




Esta Memoria consta de 9 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.
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