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Ya es conocido gque la caprolactama en bruto se puede
purificar pof cristalizacién en tolueno. Esto se realiza con.‘z-caprc-
lactama de distintos origenes, por ejemplo, por la tra&spcsicibn segin

_ Beckmann de ciclohexanonoximas con oleum, por la transposicién de ci-
clohexahonoximgs en fase.gaseosa en presencia de catalizadores de &ci=-
do bérico, por la descomposicidén de poliamidas o por otros procesos
de obtencién. Después de cristalizar en tolueno, la caprolactama se
pﬁed? purificar ulteriormente por destilacidén si es que se desea un
grado excepcionalmente alto de pureza.

La destilacién de la ¢ =caprolactama en muy dificil

y en la mayoria de los casos exige un alte vacio y aditivos tales

- como hidrdxido sddico. La adicidn de hidrdxido sddico implica unos

residuos que no se pueden seguir procesando y que constituyen una pér-
dida de material. Existe por lo tanto una necesidad urgente para evi-
tar la destilacién de la caprolactama.

$i la & ~-caprolactama ge cristaliza en un disolvente
y ge intenta destilar los residuos del disolvente (tal como tolueno)
de la caprolactama, se obtiene un producto de baja calidad., Por ejem=-
plo se enturbia al mezclar con agua y tampoco la adicidén de agua du-
rante la destilacidn del disolvente orgénico aporta mejora alguna.

Tampoco han tenido exito los intentos de retirar los

| residuos de disolvetes orgénico mediante secado de los cristales de

la caprolactama en una corriente de nitrbgeno o de aire (20 =~ 60°C,
10 - .760 mm Hg de presién). La caprolactama obtenida de esta manera
tenia un olor desagradable.

La presente invencidn pone a disposicidén un procedi-
miento para retirar los residuos de disolventes orgianicos de E-caprc-
lactama cristalizada en dos etapas. En la primera etapa se retira la

mayor parte del disolvente por destilacidén en presencia de agua (que

se afiade o que ya estéd contenida en la caprolactama) en una cantidad
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de manera que el residuo obtenido en la primera etapa contenga de un
0,5 hasta 6 4 en peso y en la segunda etapa el agua y los residuos
que aiin quedan se retiran entoncees por destilacidn.

Mediante este procedimiento se evita la destilacidn
de la E-caprolactdma. La caprolactama finalmente obtenida tiene exce~
lentes caracteristicas. El procedimiento se puede aplicar a i-capro-
lactama de origen arbitrario, siempre que contenga un disolvente orgi-
nico en cantidades de preferentemente un 0,1l hasta 10 % en pesc. Los
disolventes empleadoé son generalmente benceno, xileno o etilbenceno,
teniendo ain edaégo preferencia el tolueno.

Las cantidades de agua agregada ascienden aproximada-
mente a un 0,5 hasta 3 partes en peso, calculado sobre el peso del
disolvente orgénico. En la primera etapa ellproccdimiento se realiza
preferentemente de manera que la concentracién de disolvente en el
producto de pié obtenido en la primera etapa sea inferior a un 0,1 %.

La primera etapa del procedimiento exige generalmente

una presidén de 100 a 760 Torr y la segunda etapa una presidén de 10 has

ta unos 100 Torr.

En los ejemplos a continuacidn los porciendos son % en

peso.

Ejemplo 1

4 partes en peso de agua se agregan a 100 partes en
peso de una mezcla de un 98 % de lactama y 2 ¥ de tolueno, obtenida
por purificacidén de caprolactama en bruto por extraccidn con tolueno
y éristalizar dos veces en tolueno. Esta caprolactama en bruto se obtu
vo por transposicidn en fase gaseosa de ciclohexanonidximas en presen=
cia de un catalizador conteniendo Acido bérico. Después de la adicién

anteriormente indicada de 4 partes en-peso de agua a la mezcla de lac-

tama y toluendo, la Wezcla se pasa a través de un evaporador horizontal
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pié de 135°C el producto del pié del evaporador contenia un 1,8 % de

sentaba las siguientes caracteristicas:

de trabajo continuo (primera etapa).

A una presidn de 300 Torr y a una temperatura en el

agua y restos de tolueno (menos de 100 ppm).

El'proéucto del pié se traslada a un segundo evaporador
horizontal (segunda etapa) que se opera a 12 Torr y a una temperatur;
en el pié de 150907

Bl producto del ‘pié obtenido era lactama pura que pres

pef. 69,10% Indice UV 95

Ejemplo 2

160 partes en peso de una mezcla de un 90 % de lactama
7 10 ¥ de tolueno, obtenida por realizacidn de la transposicién segin
Beckmann de ciclohexanonoxima en oleum seguido de neutralizacidn con
NHB' extraccién con tolueno y concentﬁaciénppreliminar se¢ secan en dos
etapas bajo las condiciones indicadas en el ejemplo 1, después de
agregar 10 partes en peso de agua.

El producto del pié de la primera etap; contenia un 1,4
% de agua.

El producto secado se destild en alto vacio najo adi-
cibn de un 2 % de NaOH,

Caracteristicas: p.f. 69,10°C, Indice UV 94
P

Ejemplo 3

100 partes en peso de una mezcla de lactama aniloga a
la del ejemplo 2, pero conteniendo benceno en lugar de tolueno, se des=
hidr-ata como iddicado en el ejemplo 1 después de la adicidn de 6 pare

tes en peso de agua, pero con la diferencia de que en la primera etapa

la presibén fué de 360 Torr y la temperatura del pié de 130%.
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El contenido en agua enlla primera etapa era de un

2 %

El pboduéto deshidratado se destild como en el ejemplo
2e

Caracter{sticas: P.f. 69,10°C. Indice UV 95
Ejemplo b

iOO partes en peso de una mezcla de un 98 % de lacta~
ma y un 2 ¥ de tolueno, obtenida de la lactama en bruto resultante de
la transposicidn segin Beckmann de ciclohexanonoxima en olelm seguido
de neutralizacién con NK3’ extraccidn con tolueno y cristalizacién
en tolueno, se deshidratd en manéra anéloga al ejemplo 1.

Caracteristicas: P.f. 69,10°C Indice UV 98

Descrita suficientemente laz naturaleza del invento, asi
como la manera de realizarlo en la practica, debe hacerse cohstar que
las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de modifi-

caciones de detalle en cuanto no alteren su priancipio fundamental.




10

15

20

Reivindicaciones

terizado porque la primera etapa se realiza a una presidn de 100 a 700|

1.~ P?ocedimiento para la purificacidn de <S—caprolact5
ma por eliminacidn de los residuos de disolvente de la ¢=-caprolacta-
ma cristalizad;, caracterizado porque en una primera etapa se retira
la meyor cantidad de disolvente en presencia de suficiente agua para
que el contenido de agua en el residuo de la primera etapa se encuentré
dentro del margen'de 0,5 hasta 6% en peso, y en una segunda etapa se

retiran el agua y los residuos del disolvente que quedan.
2+~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, carac-
Torr, la segunda etapa a una presidén de 10 a 100 Torr.

3+= Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2, ca-
racterizado porque 1la f-caprolactama contiene inicialmente de un

0,1 hasta 10 ¥ en peso de disolvente orginico.

L.~ Procedimiento seglin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado porque la concentracidén del disolvente en

el residuo de la primera etapa asciende a menos de un 0,1 % en peso.

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 4, caracterizado porque de un 0,5 hasta 3 partes en peso de
agua, calculado sobre cada parte en peso de disolvente, se agregan

a la E-caproiactama antes de la primera etapa.

6.~ Procedimiento para la purificacidn de é;capro-

lactama, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente

memoria,



La presente memoria consta de 7 hojas escritas a

maquina por una sola cara.

Z, b .‘. by
Mgdrid, ¥ SEL 1877

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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