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La Z-caprolactama se puede obtener a partir'de ciclo=
hexanonoximas por transposicién de la ciclohexanonoxima en fase gaseo-]
sa en catalizadores sélidos,'por ejémplo,'catglizadores de bxido de
boro. Para este procedimiento la ciclohexanonoxims ha de estar en fa-
se gaseosa, Sin embargo es imposible evaporar las ciclohexanonoximas
8in descomposicibdn parcial. El vapor de ciclohexanonoxima contiene
por regla general productos de descomposicién en una cantidad que ine
fluéﬁcia perjudicialmente la calidad de la § =-caprolactama obtenida
por transposicifn y se forman incrustaciones en los evaporadores.

El objeﬁo de la presente invencién es un procedimiento
pafa la evaporacién de ciclohexanonoximas que se caracteriza porqu;
las ciclohexanonoximas se evaporan en presencia de un gas inerte a
una presidén superior a la atmosférica de coéo minimo 300 Torr y a 110°
hasta 160°C, preferentemente 120° hasta 140°, gobernéndose la tempera-
tura de evaporacidén por la presidn del gas inerte o bién por la pro=-
poreidn en:@eeo entre la ciclohexanonoxima y el gas inerte,

81 se observan estas condiciones la ciclohexanonoxima
se evapora casi totalmente, no se forman incrustaciones en el evapo=
rador ng précticamente descomposicién alguna, Las condiciones indica-
das son criticas ya que las ciclohexanonoximas se descomponen & una
p;esién superior a la atmosférica inferior a 300 Torr, a una tempe-
ratura inferior a 110°C se pregentan incrustaciones y a una tempe=-
ratura superior a 160o se presenta asimbismo descomposicidbn y un des-
tacado descoloreamiento.

Como gas inerte tiene preferencia el nitrdgeno, Para
la evaporacidn se ie puede agregar agua a la ciclohexanonoxima en
una éantidad hasta un 10 ¥ en peso, basado en la oxima y como dispo-
sitivo evaporador se emplean preferentemente evaporadores de pelicula

descendente con circulacidén forzada o aparatos similares.

El dibujo acompajiante (Figura 1) muestra un gréfico del
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que se desprenden las condiciones preferentes para el procedimiento.
En la absisa se ha registrado la sobrepresién en Torr (= mm Hg) y en
la ordenada la proporcién de la cantidad de gas inerte NZ en metros
c@ibicos normales (Nms) con relacidn a la cantidad de ciclohexanonoxima
en kilogramos. las lineas 1 a 4 dibujadas en el diagramas significan
las temperaturas de evaporacidén. La linea 1 corresponde a una tempera-
tura de 160°C, la linea 2 a 140°C, 1a linea 3 a 120°C § la linea 4 a
110%, = margen operacional del procedimiento estd situado entre

las lideas 1 y 4, el margen preferente entra las lineas 2 y 3. El gra-
fico mueatra la cantidad de gas inerte nidceaario por unidad en péso

de ciclohexancnoxima para cualquier sobrepresidn y temperatura dadas.

Ejemplo 1

200 kg/h de ciclohexanonoxima con mn contenido en agua
de un 7,6 % en beso se introducen en un evaporador de pelicula de cai
da. El1 evaporador tiene circulacidn forzada y se circulan en total

unos 2000 kg/h. A través del evaporador de pelicula descendente se

5

conducen por kg de ciclohexanonoxima 6 m3 de nitrdgeno. La spbrepresié
es de 450 mm Hg y la temperatura al pié del evaporador de 130°%,

La ciclohexanonoxima evaporada se transpone en fase ga
seosa en un catalizador de Acido bérico a caprolactama. Del circuito
forzado del evaporador de pelicul# descendente se extraen pof hora
1,5 kg de ciclohexanonoxima. El ensayo se continué durante varias se=-.

manas sin interrupcidn algunoa y sin que en el evaporador 8e aprecia-

sen incrustaciones.,

Ensayos comparativos

1. Se repite el ensayo segiin el ejemplo 1 excepto que por kg de ciclg

hexanonoxima se alimentan 18 ma de nitrdgeno. La sobrepresion es

de 450 mm Hg, pero la temperatura solo de 105°C. La instalacién
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se llena de incrustaciones deapués de pocos dias,.

2. Se repite el procedimiento del ejemplo 1, excepto que por ki de
ciclohexinonoxima solo se agrega 1 m3 de nitrégeno, La temperatu~
ra subib a 165°C, se- presentd fuerte descoloreacién ea la ciclo-
ﬁexanonoxima evaporada y la caprolactama obtenida de esta éor trans
posicidén ers de mala calidad, bajando el rendimiento en aproxima-

damente un 5 %

3. Se repite el procedimiento del ejemplo 1, excepto que la sobrepre-
sién se reduce a 50 am Hg y por ké de ciclohexanonoxima se introdus
den L m3 de nitrdgeno. La ciclohexanonoxima evaporada estaba fuer=-
%emente descoloreada asi como también la caprolactﬁma obtenida de
ésta por transposicién,

Deéaita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como 1la forma de realizarlo en la priactica, debe hacerse constar

que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de

modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio fundamen-

tal.

~
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Reivindicaciones

l.~ Procedimiento para la evaporacién de ciclohexanocn-
6ximaa,'caracterizado porque las ciclohexanonoximas se evaporan en ppé
sencia de un gas inerte a una presidénn superior a la atmoaférica de
como minimo 300 Torr y la temperatura de evaporacidn se mantiene en
la zona entre 110? Y 160°C mediante ajuste §o la p:esién del gas iner-

te y/o mediante ajuste de la proporcidén entre la ciclohexanonoxima

y el gas inerte.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte«

rizado porque la presién se mantiene en la zona de 120 hasta lkOOC.

Bem Procédimiento segin las reivindicaciones 1 & 2,
caracterizado porque la ciclohexanonoxima contiene hasta un 10 % en

peso de agua, basado en la oxima.

3¢= Procedimiento para la evaporacion de ciclohexanon=~
oxinas, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente me=

moria.y en los dibujos adjuntos.

La prpsente memoria consta de 5 hojas escritas a maqui-
na por una sola cara.
q 3 Y3
Madrid, 14 SET. 1977
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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