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El objeto de la invencién es un procedimiento para
la purificacién de caprolactama en bruto, que contiene dcido,
obtenida por transposicién de oxima de ciclohexanona,que se
caracteriza porque la caprolactama en bruto se mezcla con 0,8
hasta 2,0 equivalentes de una base, con lo que se ajusta un
pH entre 4 y 11, 3 a 6 partes en peso ée tolueno, referido 2
la caprolactama, y 2 hasta 10 partes en peso de agua, referido

a los compuestos inorgdnicos, con lo que en la fase acuosa se

forman dos capas cuya capa superior contiene prdcticamente to
dag las impurezas orgdnicas, y esta capa superior se separa.

La transposicidén de la oxima de ciclohexanona a
caprolactama y2 es conocida, Aquf se trabaja bien en fase 1{-
quida con oleum como catalizador de transposicidén, o en fase |
gaseosa con catalizadores que contengan 4eido bérico. La mez-
cla de la transposicién con oleum contiene en la mayoria de
los casos 1 a 2 moles de decido sulfirico por mol de caprolacta~
ma. Debido a la volabilidad del 4cido bérico contiene el pro-—
ducto obtenido en la fase gaseosa en la mayoria de los casos
0,05 hasta 5 moles-% de dcido bérico.

En la publicacidén alemana DAS 1.031.308 se describe
un procedimiento para la purificacién de caprolactama a partir |

de la transposicién en oleum. A la mezcla de reaccién neutrali-

zadse de la transposicién se le agregan 1 a 10 partes en peso
de benceno, referido & la lactama, de esta manera se extrae

la caprolactama y se obtiene una solucidén bencénica de lactama

que se puede separar destilativamente. Todas las impurezas se .
quedan en la fase acuosa, presentdndose el problema de seguir %
elaborando esta fase acuosa. i

BEsta dificultad se evita mediante el procedimiento i
L

de la presente invencién. A la caprolactama en bruto que con--*=
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tiene deido se le agreéa primeramente una base, especialmente
hidréxido hidréxido alcali § amoniaco, especialmente hidréxido
sédico o hidrdéxido potdsico. Los hidrdéxidos de alecali se pueden
emplear sélidos o como solucién acuosa. El amoniaco se emplea
por lo general como solucién acuosa., Aqui se emplea una canti-
dad de manera que el pH se ajuste entre 4 a 11, precisandose
para ello 0,8 hasta 2,0 equivalentes de base, referido al deci-
do en la caprolactama en bruto., Después se agregan 3 a 6 partes
en peso de tolueno, referido a la cantidad de caprolactama y

2 a 10 partes en peso de agua, referido a los compuestos inor-
génicos, se mezcla y se espera hasta que se separen la fase
toluénica y la fase acuosa. Se observa primeramente que se for-
man dos fases, una fase de tolueno y una fase de agua, pero la
fase acuosa se compone de dos capas. La capa superior se com=
pone hasta en un 50% en peso de impurezas orgénicas, el resto
es agua, lactama y tolueno en huellas. La presencia de esta
capa es totalmente inexplicable, desde luego no se trata de
una verdadera tercera fase. Esta capa es 1liquida y se puede se-
parar facilmente, por ejemplo, por un sifén. Por lo tanto se
separar primeramente la capa toluénica y la fase acuosa se se—
para en las dos capas obteniendose una fase toluénica de la que
se puede aislar la caprolactama pura por destilacién o ecris-
talizacién, una capa acuosa, que contiene las impurezas orgd-

niecas y que se puede destruir o reciclar, y una capa acuosa

que, segin el procedimiento de partida, contiene 4cido sulfirico

i

{
o 4cido bérico, o bien sus sales, y que asimismo se puede pro- !

cesar por cristalizacién o bien destilacién.
Para la realizacién del procedimiento es importante

mantener las cantidades de alcali, las cantidades de zgua y

las cantidades de tolueno indicadas, ya que estas cantidades
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son critieas.
EJEMPLO 1.—

1000 kg de lactama en bruto filtrada obtenida de
la transposicidén en fase gaseosa de oxima de ciclohexanona en
un catalizador qué contiene 4cido bérico, con un contenido de
6 kg de dcido bdrico, se bombea con 4000 kg de tolueno, 4 kg
de NaOH y 50 kg de agua a través de un mezcelador estdtico y
se separa en un recipiente separador. Se forman 4 kg de una
capa central lfquida que se extrae.

Esta capa central se compone de
2,0 kg de impurezas orgédnicas,

1,8 kg de agua
0,2 kg de lactama y huellas de tolueno y componentes inorgédni-
cos. '

Los productos secundarios son compuestos tefiidos
muy oscuros, como alquitrén en forma anhfdro, de mal olor, gue
se pueden gquemar.

De la fase orgdnica se puede obtener, en caso dado
después de un lavado con agua, por doble cristalizacidn en so-
lucién toluénica una lgctama con excelentes caracteristicas.

| De 1a fase acuosa cristaliza después de una concén—
tracién en borato sédico en cristales claros e incoloros.
EJEMPLO 2,

A 1000 kg de producto de reaccién de oxima de ci-
clohexanona y dcido sulfdrico, que contiene aproximadamente
570 kg de dcido sulfdrico y unos 430 kg de lactama se agregan
659 kg de una solucidn acuosa al 30% de NH3, 691 kg de agua
¥y 1720 kg de tolueno, y se mezcla. Despuds de la separacién
se aislan 0,2 kg de una capa central que contiene

44% de compuestos inorgdnicos,

A
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48% de agua
4% de lactama
2% de tolueno
2% de sulfato aménico.

De esta capa central se pueden recuperar destilati-
vamente el tolueno y la lactama.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ 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 nc alteren

su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1.= Procedimiento para la purificacién de caprolac-—
tama en bruto que contiene dcido, obtenida de la transposieiédn
de oxima de ciclohexanona, caracterizado porque la caprolac-
tama en bruto se combina con 0,8 hasta 2,0 equivalentes de
una base, ajustdndose un pH entre 4 y 11, 3 a 6 partes en peso
de tolueno, referido a la caprolactama, y 2 a 10 partes en pe-
gso de agua, referido a2 los compuestos inorgdnicos, formdndose
en la fagse acuosa dos capas, de las cuales la superior contiene

préicticamente todas las impurezas orgdnicas, y esta capa se se-

para.

2.= Procedimiento para la purificacidén de capro-
lactama en bruto, tal y como se describe en la presente Memo-—
ria, '
Esta Memoria consta de cinco hojas escritas a mi-
quina por una sola cara,
Madria, 24 HAW 1978
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

LM som
[N Flnnji.ﬁam Diez
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