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‘a la presencia de agua en caﬁtidad adecuada. Hasta se hen agregado

. en 5 minutos. Por lo general se precisan pares ello cantidades de un

Para la purificacién y mejora del color,la & -caprolac
tama ha sido tratada con permanganaéo.potésico. Por lo general se agre
ga el permanganato como solucidn acuosa a ana solucidn acuosa de la
caprolactama, de manera que durante la purificacidn oxidativa se pre-

senta una solucibén acuosa, diluida. Se le da considerable importancia

lactamas hidrosolubles dprante el tratamiento dé lactamas insolubles
en agua con objeto de obtener un medio acuoso.

Sin embazgo;'el tratamiento de las soluciones acuosas
dsluidas de caprolaétama con permanganato potisico v; acompaiiado
de un coloreamiento amarille ﬁue ya 1o se puede eliﬁinar pbr la cris-
talizacié# de los disolventes mgncionados. Por lo general se obtienen
indices de color generales del grden de 250, ﬁl coloreamiento amarilld
se evita mediante el procedimiento de la presente invencidn. Se trata
de un procedimiento pagg'lg_pugificggibn de E}caprolactama mediante
tratamiento con permanganatd potésico y cristalizadién, que se carace
teriza porque la 'chaprolactama se trata enm presencia de un 0,01
hasta 5 % en peso de agua, referido a la caprolactama, con permanga-
nato potidsico y a continuacién se cristaliza en tolueno, benceno, etil
benceno o xileno. Por lo general, la caprolactama a purificar, que se
puede haber sometido a'una extraccidn y/o crietalizacidn, primeramen-
te ée deshidrata, después se agrega permanganéto potédsico, preferen-
temeﬁtebcomo solucidn acuosa concentrada, siendo el contenido en agua
de la mezcla de un 0,01 hasta 5 ¥ en peso y ajustando la cantidad del

permanganato potdsico de manera que esté a SOOC totalméente reducido

0,05 hasta 0,1 % en peso, referido a la caprolactama, Terminada la
reaccidn se agrega benceno, etilbenceno o xileno, preferentemente, sin

embargo, tolueno, la E-caprolactawa se disutlve en éste y se crista-

liza, E1 producto cristalizado est&, después de lavar y secar, por lo



10

15

20

25

general suficiantemente limpio para la polimerizacién a‘continuacién,
Tiene un punto de solidificacidén superior a 69°, un indice de color
alrededor de 5, un contenido en bases volitiles de 0,3 miliequivalen-
tes por kilogramo (mEq/kg) o menos, un indice UV de 95 y un indice

de permanganato de >40,000. En particular es completamente incolora

como queda indicado por el indice de color.

Ejemplo 1

. 200 g de cristales de caprolactama, obtenidos ge ca-
proladtams cruda de la érnnspoaicibn en fase gaseosa de ciclohexanone
oxima por extraccién con tolueno y cristalizacién en toluenk, se fun-
den y a continuacibn se ag@ta durante 30 minutos a 80°c con 2 g de

una solucidn acuosa al 10 % de permanganato potésico. Después se agre-

" gan 86 g de tolueno, se filtra y enfriando lentamente a 20%¢ #e cris-

. taliza, La pasta cristalina obtenida se filtra, se hace una pulpa con

tolueno y se centrifuga. Las caracteristicas de la E-caprolactama

obtanida después dé secar son las siguientes:

Punto de solidificacién 69,10°%
Indice de color seg. Hazen 5

Contenido en baaes‘volétilés

(expulsables con NaOH; aminas) 0,15 wBq/kg
Indice UV 95

Indice permanganato "~ >40,000
Ejemplo 2

200 g de cristales de caprolactama, obtenidos por
cristalizacidn de if-caprolactama obtenida por descomposicién de poli-
amida, con las siguientes caracter{sticas:

Punto de solidificacién 69,00°C

Indice de color ’ 200
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Bages voldtiles 2,0 mEq/kg
Indice UV 10
Indice permanganato . 600

se tratan seglin el ejemplo 1 y se elabora, Las caracteristicas de la

éf -~gaprolactama resultante eran como sigue:

Punto de solidificaciém 69,10°C
Indice de color . 5’

Bases volétiles 0,25 mEq/ke
Indice UV ' 95

Indice permanganato - 7 50,000
Ejemplo 3

Caprolactama producida por trausposicién segin Beckmann
8¢ extrajo con toluéno. 2000 g de tolueno/extracto de caprolactama
(80 % en peso de tolueno) se concentraron a 600 g. Esta solucidn se
agitéd durante 30 minutos a 80° con 1 g de solucidén acuosa al 10 ¥
de permanganato potasico. La ulterior elaboracidn segin el esemplo 1

dio fina caprolactama de las sigulentes caracteristicas

Punto de solidificacién 69,10%
Indice de color S

Bases volitiles 0,10 mEq/kg
Indide UV 98

Indice permanganato ) 2> 40,000
Ejemplo &4

200 g de caprolactama pura se mezcld con 100 ppm de
caprolactama deshidratada, La mezcla temia un indice permanganato
de 1000. Se tratd segin el ejemplo 1 ¥ se elabord. Se obtuvieron en

la E}ciprol&ctama las siguientes cargcteristicas:

Punto de solidificacién . 69,10°
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Indice de color 5

Bases voldtiles 0,15 mEq/kg
Indice UV ’ 98

Indice permanganato > 40,000

.

Ejemplo comparative 1

Como ejemplo comparativo, 200 g de caprélactama de la
etapa de cristalizacién em bruto de la transposicidn catalf{tica se dit
solvieron en agua y a continuacién se agitd con 2 g de solucién
acucsa al 10 ¥ de permanganato potdsico durante 30 minutos a 80%. La
solucién de caprolactama se filtré y se destild hasta estar kibre de
agua. La caprolactama asi aislada se mezcld con 86 g de tolueno y
lentamente se enfrid de 60°C a 20°C. La pulpa de cristal se siguid
entonces elaborando como en el ejemplo 1. Se obtuvo una caprolactama
de las siguientes caracteristicas:

Punto de solidificacién 69,00°C

Indice de color 250

Bjemplo comparative 2

Hasta la deshidratacidén de la caprolactama se proéew
dié segfin el ejemplo comparativo l. la caprolactama anhidro se mez-
cld con 86 g de tolueno y 2 g de carbdn activo y se agitd durante
10 minutos a 60°c.'Des§u§s,'e1 carbdén activo se separo por filtra=-
cién y la caprolactama se cristalizt del filtrado, La pulpa de cris-
tal se elabord como en el ejemplo l. “e.obtuvo una caprolactama con
las siguientes caracteristidas:

Punto de solidificacién 69,20°C

Indice de color 50

Ejemplo comparativo 3
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200 g de caprolactama pura ge- mezcld com 100 ppm de
lactama- deshidratada y como comparacidén con el ejemplo & se oxidd
seglin el ejemplo comparativo 1 y se parificd. Se obtuvo uma caprolac~

tama de las siguientes caracteristicas:

Punto de solidificacifn 69,06°C
Indice de color 10

Bases volitiles 0,3 mBa/kg
Indide UV 86

Ingice permanganato. 30.000

Descrita auficientemente la naturaleza del invento,
asi cogo la forma de realizarlo en la préetica, debe hacerse constar
que las dispoéicioneé auteriormeﬁte indicadas son susceptibles de
modificaeciones de detalie en cuanto no alteren su principio fundamen-

tal. e P L. .. et e b mmamme b memmen o an = o
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Reivindicaciones

1.- Procedimiento para la purificacion de ~.-caprolac
tama, caracterizado porque la ~ -caprolactaaa impura ae trata con
permanganato potasico en presencia de 0,01 hasta 5 % en peso de agua,
calculado sobre la ~-caprolactapa, y a continuacién se cristaliza

en tolueno, benceno, etilbenceno o xileno.

2. - Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracte-

rizado porque la ~-caprolactama se cristaliza en tolueno.

3. - Procedimiento segun la reivindicacién 1 6 2, ca-
racterizado porque esta presente de un 0,0% hasta 0,1 % en peso de

agua, calculado sobre la jr-caprolactama presente.

4.r Procedimiento segun cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 3) caracterizado porque la cantidad de permanganato pota-

sico se controla de bafiera que quede totalmente reducida en 5 minutos

a una temperatura de 80°C.

5.- Procedimiento para la purificacién de ~-caprolac-

tama tal y como queda sustancialmente descrito en la presente memoria.

La presente Memoria consta de 7 hojas escritas a maqui-

na por una sola cara.
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