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DESCRIPCION
Procesos para producir laurolactama a partir de ciclododecanona
Antecedentes de la invencion
(1) Campo de la Invencion

La presente invencion se refiere a un proceso para producir laurolactama a partir de ciclododecanona. Mas
particularmente, la presente invencion se refiere a un proceso para producir laurolactama que tiene un elevado grado
de pureza a partir de ciclododecanona usada como material de partida.

La laurolactama es Gtil como material para producir resinas sintéticas tales como resinas de poliamida.
(2) Descripcion de la Técnica Relacionada

Como método convencional para producir laurolactama, a partir de los documentos JP 03-115 247 y JP 05-9147 A,
se conoce un método en el que se hace reaccionar ciclododecanona, que se ha preparado por oxidacién de
ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular y deshidrogenacion del ciclododecanol resultante, como
material de partida, con una sal de &cido mineral de hidroxilamina para preparar ciclododecanonaoxima y la
ciclododecanonaoxima resultante se somete a reaccion de reordenacion de Beckmann para producir la laurolactama
diana. Como otro método para producir ciclododecanona, a partir del documento WO 2003/016251 A, se conoce un
método en el que se reduce epoxiciclododecadieno con hidrogeno y se isomeriza el epoxiciclododecano resultante
con una sal de metal alcalino, etc., para preparar la ciclododecanona diana.

En el método para producir ciclododecanona que usa, como material de partida, epoxiciclododecadieno, en el caso
en el que se lleve a cabo la reduccion de epoxiciclododecadieno con hidrégeno de forma incompleta, el
epoxiciclododecano resultante contiene una impureza que consiste en epoxiciclododeceno y se convierte el
epoxiciclododeceno en ciclododecenona por medio de la reaccion de isomerizacion. La ciclododecenona es una
impureza que es dificil de eliminar, como impureza, de la ciclododecanona diana por destilacion. De igual forma, en
el caso en el que se deshidrogena ciclododecanol, se puede producir ciclododecenona como subproducto, cuando
las condiciones de reaccién son inapropiadas.

Ademas se sabe que, en la reaccién de isomerizacion de epoxiciclododecano en presencia de una sal de metal
alcalino, se producen compuestos no deseados que tienen uno o méas dobles enlaces entre los &tomos de carbono,
tales como ciclododecadieno, ciclododeceno y ciclododecenol.

Ademas, se sabe que, en el método en el que se emplea ciclododecanona, que se ha preparado por medio de
oxidacion de ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular y deshidratacion del ciclododecanol
resultante, como material de partida para la produccion de laurolactama, la ciclododecanona producida por oxidacion
de ciclododecano se oxida adicionalmente para producir un compuesto de 1,2-dicetona y un compuesto de o-
hidroxicetona, y el compuesto de a-hidroxicetona se convierte adicionalmente en un compuesto de 1,2-dicetona
(ciclododecan-1,2-diona) durante el procedimiento de la reaccion de deshidrogenacion de ciclododecanol.

Cuando se produce ciclododecanona a partir de un material de partida que consiste en epoxiciclododecadieno, no se
produce directamente el compuesto de 1,2-dicetona. No obstante, cuando se manipula ciclododecano a una
temperatura de 100 °C o mas en presencia de un gas que contiene oxigeno molecular, se produce un compuesto de
1,2-dicetona. En este caso, el compuesto de 1,2-dicetona es una impureza que es dificil de separar de la
ciclododecanona por destilacién.

Ademas, se sabe que en un método para preparar una mezcla de ciclododecanol con ciclododecanona, por
oxidacion de ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular, se produce epoxiciclododecano en forma
de subproducto, y en el procedimiento de refinado por destilacion para aislar ciclododecanona refinada a partir de la
mezcla, la fraccion de ciclododecanona destilada contiene el epoxiciclododecano anteriormente mencionado como
impureza.

AUn mas, se sabe que en el caso de usar epoxiciclododecadieno como material de partida para la produccion de
ciclododecanona, y sometido a una de sus reacciones de isomerizacion, se produce una pequefia cantidad de
cicloundecilcarboxialdehido como subproducto. El cicloundecilcarboxialdehido es una impureza que es dificil de
separar de la ciclododecanona por destilacion.

También, en el método de preparacion de una mezcla de ciclododecanol con ciclododecanona por oxidacion de
ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular, se produce undecilaldehido como subproducto y se
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encuentra presente en la fraccion refinada de ciclododecanona obtenida por destilacion de la mezcla.

Cuando se somete ciclododecanona que contiene el compuesto de aldehido al procedimiento de preparacién de
ciclododecanonaoxima y posteriormente a la reaccién de reordenacion de Beckmann, se convierte el compuesto de
aldehido en un compuesto de amida correspondiente y el compuesto de amida se mantiene presente en la
laurolactama diana. El compuesto de amida presente provoca una disminucion de la calidad de la laurolactama
resultante.

Ademas, se sabe a partir de la descripcion de la Patente Japonesa Examinada N°. de Publicacion 43-12153 y N°.
48-10475 que, en la produccién de laurolactama convirtiendo ciclododecanona en una de sus oximas y sometiendo
la ciclododecanonaoxima resultante a reaccion de reordenacion de Beckmann, si la temperatura de la reaccion de
reordenacién de Beckmann es demasiado elevada, la ciclododecanonaoxima se descompone debido a su pobre
estabilidad térmica, y la laurolactama resultante es insatisfactoria debido a su baja calidad. No obstante, la técnica
anterior no muestra o sugiere ninguna posible influencia de compuestos organicos que contienen atomo de oxigeno
gue tienen 12 atomos de carbonos y de compuestos de hidrocarburos insaturados cicloalifaticos que tienen 12
atomos de carbono, por ejemplo, compuestos de hidrocarburo-Ci, cicloalifaticos y no cicloalifaticos que contienen un
grupo carbonilo, compuestos de hidrocarburo-Cs» cicloalifaticos y no ciclolalifaticos que contienen un grupo epoxi,
compuestos de hidrocarburo-C;; cicloalifaticos y no cicloalifaticos que contienen un grupo aldehido y compuestos de
hidrocarburo-C1» cicloalifaticos y no cicloalifaticos que contienen un grupo hidroxilo presentes en el material de
partida de ciclododecanona, sobre la calidad de la laurolactama diana.

Sumario de la Invencién

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un proceso para producir laurolactama que tiene elevada calidad,
a partir de ciclododecanona, con elevada eficacia.

Se puede conseguir el objeto anteriormente mencionado por medio del proceso de la presente invencion para
producir laurolactama segun la reivindicacion 1.

En el proceso de la presente invencién para producir laurolactama, preferentemente se controla el contenido total de
compuestos organicos que contienen atomo de oxigeno que tienen 12 atomos de carbono y de compuestos de
hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de carbono y respectivamente presentes, en forma de
impurezas, en el material de partida de ciclododecanona, para que sea de 2.000 ppm 0 menos.

En el proceso de la presente invencion para producir laurolactama, los compuestos organicos que contienen atomo
de oxigeno y que tienen 12 atomos de carbono y presentes, en forma de impurezas, en el material de partida de
ciclododecanona pueden incluir compuestos de hidrocarburo no ciclico o compuestos de hidrocarburo cicloalifatico
respectivamente, que tienen al menos un grupo carbonilo por molécula.

En el proceso de la presente invencion para producir laurolactama, los compuestos organicos que contienen atomo
de oxigeno y que tienen 12 atomos de carbono y presentes, en forma de impurezas, en el material de partida de
ciclododecanona pueden incluir compuestos de hidrocarburo no ciclico o compuestos de hidrocarburo cicloalifatico
respectivamente, que tienen al menos un grupo epoxi por molécula.

En el proceso de la presente invencion para producir laurolactama, los compuestos organicos que contienen atomo
de oxigeno y que tienen 12 atomos de carbono y presentes, en forma de impurezas, en el material de partida de
ciclododecanona pueden incluir compuestos de hidrocarburo no ciclico o compuestos de hidrocarburo cicloalifatico
respectivamente, que tienen al menos un grupo aldehido por molécula.

En el proceso de la presente invencion para producir laurolactama, los compuestos organicos que contienen atomo
de oxigeno y que tienen 12 atomos de carbono y presentes, en forma de impurezas, en el material de partida de
ciclododecanona pueden incluir compuestos de hidrocarburo no ciclico o compuestos de hidrocarburo cicloalifatico
respectivamente, que tienen al menos un grupo hidroxilo por molécula.

En el proceso de la presente invencién para producir laurolactama, el contenido de cada uno de los compuestos
organicos que contienen atomos de oxigeno y que tienen 12 atomos de carbono y de los compuestos de
hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de carbono, y presentes, en forma de impurezas, en el
material de partida de ciclododecanona, se controla para que sea de 300 ppm 0 menor.

En el proceso de la presente invencion para producir laurolactama, el material de partida de ciclododecanona se
pretrata con una disolucion acuosa de un hidroxido de metal alcalino, &cido toluensulfénico o y-alimina a una
temperatura de 70 a 230 °C.
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En el proceso de la presente invencién para producir laurolactama, preferentemente se trata el material de partida de
ciclododecano con un acido sélido a una temperatura de 70 a 230 °C.

Descripcion de las realizaciones preferidas

Los inventores de la presente invencion llevaron a cabo investigaciones exhaustivas relativas a las causas de la
degradacion en la cantidad de laurolactama diana cuando se produce a partir de un material de partida de
ciclododecano, y encontraron que cuando el material de partida de ciclododecano contenia al menos un miembro
seleccionado entre compuestos organicos que contienen un atomo de oxigeno, normalmente compuestos
cicloalifaticos que contienen atomos de oxigeno que tienen 12 atomos de carbono y compuestos de hidrocarburo
insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de carbono, en forma de impureza, en una cantidad mayor que una
cantidad limitada, la laurolactama resultante no podria exhibir, incluso tras un refinado de destilacion que se aplica a
la misma, una calidad satisfactoria, por ejemplo, una transmitancia de luz diferencial satisfactoria (que se denomina
TL.dif, en lo sucesivo en el presente documento) de un 25% o menos, preferentemente un 15% o menos. También,
los inventores de la presente invencién encontraron ademas que se podria obtener la laurolactama diana que tiene
calidad satisfactoria, por ejemplo, una TL.dif de un 25% o menos, preferentemente de un 15% o menos, por medio
del control del contenido de cada uno de los compuestos organicos que contienen atomos de oxigeno que tienen 12
atomos de carbono y de los compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de carbono,
presentes como impurezas, en el material de partida de ciclododecanona hasta un valor especifico o menor. Se
complet6 el proceso de la presente invencién sobre la base de los hallazgos anteriormente mencionados.

En el proceso de la presente invencidn, se somete un material de partida de ciclododecano a una reaccion con una
sal de hidroxilamina de un &cido mineral para preparar ciclododecanonaoxima, y posteriormente se convierte la
ciclododecanonaoxima resultante en laurolactama por medio de la reaccion de reordenacion de Beckmann.

El material de partida de ciclododecanona que se puede usar para el proceso de la presente invencién se puede
preparar por medio de oxidacién de ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular o por isomerizacion
de epoxiciclododecano. En el método de oxidacion, se oxida el ciclododecano con gas de oxigeno o un gas que
contiene oxigeno molecular en presencia de un compuesto de boro para proporcionar una mezcla de producto de
reaccion que comprende ciclododecanol y ciclododecanona, se hidroliza la mezcla de producto de reaccién, se
elimina el compuesto de boro de la mezcla de producto de hidrélisis, se separa el ciclododecano que no ha
reaccionado y se recupera de la mezcla de producto de hidrdlisis por destilacion, y se recoge la mezcla de
ciclododecanol con ciclododecano a partir de la fraccion residual. Se somete la mezcla a un procedimiento de
deshidrogenacion para convertir ciclododecanol en ciclododecanona. En este procedimiento de deshidrogenacion,
se deshidrogena adicionalmente una parte de la ciclododecanona resultante para producir ciclododecenona.

También, en la oxidacion del material de partida de ciclododecano con un gas que contiene oxigeno molecular, se
oxida ciclododecano para dar lugar a ciclododecanona y ocasionalmente se oxida més la ciclododecanona resultante
para dar lugar a compuestos-Ci» de 1,2-dicetona y a compuestos-Ci, de a-hidroxicetona y, mas ocasionalmente, se
deshidrogenan los compuestos-Ci» de a-hidroxicetona para producir compuestos-Ci» de 1,2-dicetona (ciclododecan-
1,2-diona) en el procedimiento de deshidrogenacién para ciclododecanol.

En el proceso de produccion de ciclododecanona a partir de epoxiciclododecadieno por reduccién de
epoxiciclododecadieno con hidrégeno en presencia de un catalizador metalico del grupo de platino, e isomerizacién
del epoxiciclododecano resultante en presencia de una sal de metal alcalino, para producir el ciclododecano diana, si
la reaccion de reduccion del epoxiciclododecadieno con hidrogeno se lleva a cabo de forma incompleta, el
epoxiciclododeceno que tiene un doble enlace no hidrogenado permanece en la mezcla de producto de reaccion.
Cuando se somete el material de epoxiciclododecano que contiene epoxiciclododeceno a una reaccion de
isomerizacion, la ciclododecanona resultante contiene ciclododecenona.

La ciclododecenona presente, en forma de impureza en la ciclododecanona diana, es muy dificil de separar y
eliminar de la ciclododecanona por destilacion u otros procedimientos de refinado. De este modo, la eliminacion de
ciclododecenona provoca un aumento del coste de produccion de la ciclododecanona diana. Por tanto, en la
produccién de ciclododecanona, se deben controlar con precaucion las condiciones de produccion de manera que se
evite la produccion de ciclododecenona.

También, en la isomerizacién de epoxiciclododecano en presencia de una sal de metal alcalino para la produccion
de ciclododecanona diana, ocasionalmente, se producen pequefias cantidades de ciclododeceno, ciclododecadieno
y ciclododecenol como subproductos. Estos compuestos de subproductos se pueden separar y eliminar de la
ciclododecanona por destilacion. No obstante, disminuye el rendimiento de la ciclododecanona diana al aumentar el
grado de refinado. De este modo, un aumento del grado de refinado provoca una desventaja econdémica en la
produccién del compuesto diana. El grado de refinado del compuesto diana se debe controlar, teniendo en
consideracion la calidad deseada de la ciclododecanona diana y su coste de produccién.
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En el proceso para producir ciclododecanona por reduccion de epoxiciclododecadieno con hidrégeno en presencia
de un catalizador metalico del grupo de platino e isomerizacion del epoxiciclododecano resultante en presencia de
una sal de metal alcalino, no se producen directamente los compuestos-Ci, de subproducto de 1,2-dicetona. No
obstante, en el caso en el que se manipule decanona en presencia de un gas que contiene oxigeno molecular a una
temperatura de 100 °C o mas, se producen compuestos-C1, de 1,2-dicetona (ciclododecan-1,2-diona). Como se ha
comentado anteriormente, se debe evitar con precaucion la producciéon del compuesto de dicetona por medio, por
ejemplo, del control de las condiciones de reaccion y/o de las condiciones de manipulacion.

Ademas, si se lleva a cabo la reaccion de isomerizacion de epoxiciclododecano de forma incompleta, el
epoxiciclododecano no isomerizado permanece en el producto de reaccion resultante.

Como se ha comentado anteriormente, debido a que la eliminacién del epoxiciclododecano residual del compuesto
diana provoca que el compuesto diana refinado resultante sea costoso, se deben controlar con precaucion las
condiciones de reaccion para la produccién de la ciclododecanona diana.

Ademas, en la isomerizacion de epoxiciclododecano, se produce ocasionalmente cicloundecanocarboxialdehido
como subproducto. El cicloundecanocarboxialdehido como subproducto es dificil de separar y eliminar de la
ciclododecanona diana por destilacion, etc.

Por consiguiente, en el proceso de la presente invencién para producir laurolactama a partir del material de partida
de ciclododecanona, resulta esencial que el contenido de cada uno de los compuestos organicos que contienen
atomo de oxigeno, preferentemente compuestos cicloalifaticos que contienen atomo de oxigeno, que tienen 12
atomos de carbono, y compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de carbono, cada
uno presente, en forma de impureza, en el material de partida de ciclododecanona se encuentre controlado y sea de
300 ppm o menor.

Cuando se controla el contenido de cada impureza como se ha mencionado anteriormente para que sea de 300 ppm
0 menor, la laurolactama diana resultante exhibe una calidad satisfactoria, por ejemplo, una TL.dif muy baja.

Los compuestos-C1, organicos que contienen atomo de oxigeno a controlar en el proceso de la presente invencion
incluyen, compuestos-Ci, de hidrocarburo alifatico no ciclico y compuestos-Ci, de hidrocarburo cicloalifatico, que
contienen cada uno de ellos al menos un grupo carbonilo por molécula, por ejemplo, ciclododecadienona,
ciclododecenona, 1-hidroxiciclododecan-2-ona y ciclododecan-1,2-ona.

También, los compuestos-Ci, organicos que contienen atomo de oxigeno incluyen compuestos de hidrocarburo-Ci»
alifatico no ciclico y compuestos de hidrocarburo-Ci, cicloalifatico que tienen cada uno de ellos al menos un grupo
epoxi por molécula, por ejemplo, epoxiciclododecano, epoxiciclododeceno, epoxiciclododecadieno,
diepoxiciclododecano y diepoxiciclododeceno.

Ademas, los compuestos-Ci, organicos que contienen atomo de oxigeno incluyen compuestos de hidrocarburo-Ci,
alifatico no ciclico y compuestos de hidrocarburo-Ci» cicloalifatico que tienen cada uno de ellos al menos un grupo
aldehido por molécula, por ejemplo, undecilaldehido y cicloundecanocarboxialdehido.

Ademas, los compuestos-C;, organicos que contienen atomo de oxigeno incluyen compuestos de hidrocarburo-Ci»
alifatico no ciclico y compuestos de hidrocarburo-C;, cicloalifatico que contienen cada uno al menos un grupo
hidroxilo por molécula, por ejemplo, n-dodecanol, ciclododecanol, ciclododecenol y 1-hidroxiciclododecan-2-ona.

Los compuestos de hidrocarburo-Ci insaturados cicloalifaticos a controlar en el proceso de la presente invencion
estan formados Unicamente por &tomos de carbono y atomos de hidrégeno e incluyen, por ejemplo, ciclododeceno y
ciclododecadieno.

Cuando el material de partida de ciclododecanona contiene dos o mas tipos de las impurezas mencionadas
anteriormente, el contenido total de impurezas preferentemente estd controlado en 2.000 ppm o menos, mas
preferentemente en 1.800 ppm o0 menos, incluso mas preferentemente en 1.500 ppm 0 menos, mas preferentemente
de 1.000 ppm o menos. Si el contenido total de impurezas es mayor que 2.000 ppm, incluso cuando cada uno de los
contenidos de impurezas es de 1.000 ppm o menos, la laurolactama resultante puede exhibir una calidad
insatisfactoria.

Los contenidos de las impurezas, concretamente, los compuestos-Ci, organicos que contienen atomo de oxigeno y
los compuestos de hidrocarburo-Ci, insaturado cicloalifatico, presentes en el material de partida de ciclododecanona
se controlan hasta el nivel deseado, por ejemplo, a través de los siguientes medios.

Para controlar los contenidos de los compuestos de hidrocarburo-C;» cicloalifatico o alifatico no ciclico que tienen al
menos un grupo carbonilo por molécula, presente, en forma de impurezas en el material de partida de
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ciclododecanona para que cada uno sea de 1.000 ppm o menos, se controlan con precaucion las condiciones de
reaccion para la isomerizacion de epoxiciclododecano y/o se pone en contacto el material de ciclododecanona que
contiene impurezas con una disolucion acuosa de un compuesto alcalino, por ejemplo, hidréxido de sodio y se trata
térmicamente a una temperatura de 70 a 230 °C, preferentemente de 100 a 200 °C, al tiempo que se agita la mezcla,
y posteriormente se refina el producto de tratamiento resultante por destilacion.

Para controlar los contenidos de los compuestos de hidrocarburo-C;; cicloalifatico o alifatico no ciclico que tienen al
menos un grupo epoxi por molécula para que sean de 1.000 ppm o menos, se controlan con precaucion las
condiciones de reaccién para la produccion de ciclododecanona y/o se trata térmicamente el material de
ciclododecanona que tiene las impurezas con al menos un miembro seleccionado entre acidos solidos, por ejemplo,
y-alimina y/o silice-alimina, y resinas de intercambio idnico, a una temperatura de 70 a 230 °C, preferentemente de
80 a 220 °C.

Para controlar los contenidos de compuestos de hidrocarburo-C;; cicloalifatico o alifatico no ciclico que tienen al
menos un grupo aldehido por molécula para que sean de 1.000 ppm o menos, se controlan con precaucion las
condiciones de reaccion para la produccién de ciclododecanona y/o se trata térmicamente el material de
ciclododecanona que contiene impurezas junto con una sustancia alcalina, por ejemplo, hidroxido de sodio o una
sustancia acida, por ejemplo, acido toluensulfénico a una temperatura de 70 °C o mas, preferentemente de 70 a 230
°C, mas preferentemente de 80 °C a 220 °C y/o se somete el material de ciclododecanona que contiene impurezas a
un tratamiento de reduccion con hidrogeno en presencia de un catalizador de Ru o Ni, y posteriormente se somete el
material tratado por reduccion a una destilacion de precision.

Para controlar los contenidos de los compuestos de hidrocarburo-C;; cicloalifatico o alifatico no ciclico que tienen al
menos un grupo hidroxilo por molécula para que sean de 1.000 ppm 0 menos, se controlan con precaucion las
condiciones de reaccion para la produccion de ciclododecanona y/o se somete el material de ciclododecanona que
contiene impurezas a una destilacién de precision, y/o se trata térmicamente el material de ciclododecanona que
contiene impurezas en presencia de una sustancia acida por ejemplo, acido toluensulfénico a una temperatura de 70
°C o mas, preferentemente de 70 a 230 °C, mas preferentemente de 80 a 220 °C.

Para controlar los contenidos de compuestos de hidrocarburo-C;, insaturado alifatico para que sean de 1.000 ppm o
menos, se controlan con precaucion las condiciones de reaccion para la produccion de ciclododecanona y/o se
somete el material de ciclododecanona que contiene impurezas a destilacion de precision.

En el caso en el que el material de ciclododecanona contenga dos o mas tipos de impurezas, preferentemente se
aplican dos o mas de los procedimientos de refinado anteriormente mencionados. No obstante, en algunas
ocasiones, se pueden reducir los contenidos de dos o méas impurezas por medio de un procedimiento de refinado
individual.

Se hace reaccionar el material de partida de ciclododecanona con contenido de impurezas controlado con una sal de
hidroxilamina de un acido mineral para proporcionar ciclododecanonaoxima. Preferentemente, el acido mineral esta
seleccionado entre 4cido sulfurico y 4cido clorhidrico. Preferentemente, la reaccion de produccion de oxima se lleva
a cabo a una temperatura de 70 a 110 °C, mas preferentemente de 90 a 100 °C. También, preferentemente se
controla el pH de la mezcla de reaccién en 1 a 10, mas preferentemente en 4 a 10, por medio del uso de una
disolucion acuosa alcalina, preferentemente una disolucién acuosa de amoniaco.

Se somete una solucién de la ciclododecanonaoxima resultante a la reaccion de reordenacion de Beckmann para
preparar laurolactama. Preferentemente, se lleva a cabo la reaccion de reordenacion de Beckmann por
calentamiento de la disoluciéon acuosa de ciclododecanonaoxima en presencia de acido sulfarico fumante a una
temperatura de 90 a 130 °C, mas preferentemente de 90 a 110 °C. La ciclododecanonaoxima estd en estado de
sélido a temperatura ambiente y tiene una temperatura de fusién de 135 °C. Este compuesto es muy inestable a la
temperatura de fusibn o temperaturas mas elevadas. De este modo, se somete normalmente la
ciclododecanonaoxima en estado de disolucion en un disolvente a reaccion de reordenacion de Beckmann a la
temperatura anteriormente mencionada. Preferentemente, el disolvente esta seleccionado entre hidrocarburos
cicloalifaticos, por ejemplo, ciclododecano e isopropilciclohexano; y alcanonaoximas, por ejemplo,
ciclohexanonaoximas. Tras la reaccion, se neutraliza la mezcla de reaccion resultante con una disolucién acuosa de
amoniaco y se refina por medio de un procedimiento de refinado convencional, por ejemplo, extraccién o destilacién,
para recoger la laurolactama refinada.

Ejemplos
La presente invencién se explica con mas detalle por medio de los siguientes ejemplos.

En los ejemplos y ejemplos comparativos, se determiné la transmitancia de luz diferencial (TL.dif) de laurolactama
por medio de la siguiente medicion.
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Medicién de TL.dif

Se mezclé una solucién en alcohol metilico de un 2% en masa de una muestra de laurolactama objeto de ensayo en
una cantidad de 100 ml con 10 ml de solucién acuosa de permanganato potasico 0,01 N a una temperatura de 20 °C
y, 200 segundos después de la mezcla, se coloco el liquido mezclado resultante en una célula de 5 mm, y 240
después de la mezcla, se midi6 la transmitancia de luz (%) a una longitud de onda de 410 nm de la solucién
mezclada. Los datos resultantes se denominan T1. En la presente medicion, como liquido de referencia, se empleo
un liquido de mezcla de 100 ml de una solucién de laurolactama de un 2% en masa en alcohol metilico con 20 ml de
alcohol metilico.

Posteriormente, se mezclaron 100 ml de alcohol metilico con 10 ml de solucién acuosa de permanganato potasico
0,01 Ny, 200 segundos después de la mezcla, se coloco la solucién mezclada resultante en una célula de 5 mm, y
240 segundos después de la mezcla, se midié la transmitancia de luz (%), T2, del liquido mezclado a una longitud de
onda de 410 nm. En esta medicion, se empleé agua destilada como liquido de referencia.

Se calcul6 la TL.dif de la muestra segun la siguiente ecuacion;
TL.dif (%) =T1-T2
Ejemplo de Referencia 1

En un reactor SUS que tenia una capacidad de 140 litros, se colocaron 77 kg de una solucién acuosa de sulfato de
hidroxilamina de un 15% en masa; se mezcld una solucién acuosa de amoniaco de un 25% en masa con la misma
de manera que se ajusta el pH de la mezcla a 5,5, al tiempo que se mantuvo la temperatura de la mezcla a 60 °C o
menos; posteriormente, se mezclaron 10 kg de ciclododecanonaoxima con la mezcla de pH ajustado y se ajusto la
temperatura de la mezcla resultante hasta 90 °C. Con la mezcla, se homogeneizaron 9,5 kg de un material de
partida de ciclododecanona que consistia en ciclododecanona que contenia, en forma de impurezas, 150 ppm de
ciclododecenona, y posteriormente se mezclé con la misma una solucidon acuosa de amoniaco de un 25% para
controlar el pH y la temperatura de la mezcla de reaccion resultante en valores de 5,5 y 95 °C, respectivamente. Se
someti6 la mezcla de reaccion a una reaccidon a la temperatura anteriormente mencionada durante 4 horas,
posteriormente se dejé reposar durante 0,5 horas para permitir que la mezcla de reaccidén se separase en una fase
acuosa Yy una fase no acuosa (organica). Posteriormente, se extrajo la fase acuosa a partir de una salida ubicada en
la parte inferior del reactor.

Posteriormente, se extrajo la fraccidon restante de la fase organica que comprendia ciclododecanonaoxima del
reactor, y se alimento la fraccion de la fase organica extraida con una tasa de alimentacion de 3,6 kg/h junto con una
mezcla de 13 partes en masa de acido sulfénico fumante con 9 partes en masa de acido sulfdrico concentrado, con
una tasa de alimentacion de 4 kg/h, en el interior de un recipiente de reacciéon de reordenacion de Beckmann que
tenia una capacidad de 10 litros. Se mantuvo la temperatura de la mezcla en el recipiente de reaccién en 90 a 100
°C, y se control6 el tiempo de residencia de la mezcla en el recipiente de reaccion para que fuese de una hora. Se
extrajo la mezcla de reaccion resultante del recipiente de reaccion por desbordamiento, y se alimentd a una tasa de
alimentacion de 7,6 kg/h en el interior de un recipiente de neutralizacién que contenia una solucién acuosa saturada
de sulfato de amonio, y se alimenté una solucién acuosa de amoniaco de un 14% en masa en el interior del
recipiente con el fin de controlar el pH de la mezcla del recipiente para que fuese de 5,5. A partir de la mezcla de
reaccion resultante, se separd y se recogio la fraccion de la fase orgénica; se sometio la fraccion recogida de la fase
organica a una extraccion con tolueno; y se lavé el extracto resultante de tolueno con agua y posteriormente se
destil6 a una presion reducida de 0,2 kPa. Se recogid laurolactama refinada como destilado.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,4%.
Ejemplo de Referencia 2

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistié en ciclododecanona que contenia, en forma de
impurezas, 50 ppm de epoxiciclododecano.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,6%.
Ejemplo de Referencia 3

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistié en ciclododecanona que contenia 510 ppm de
impurezas que comprendian 160 ppm de ciclododecadieno, 150 ppm de ciclododecenona y 200 ppm de
ciclododecenol.
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La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,4%.

Ejemplo de Referencia 4

Se prepard una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistio en ciclododecanona que contenia, en forma de
impurezas, 250 ppm de cicloundecanocarboxialdehido.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 6,2%.

Ejemplo Comparativo 1

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistio en ciclododecanona que contenia, en forma de
impurezas, 1.500 ppm de epoxiciclododecano.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 27,2%.

Ejemplo Comparativo 2

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistio en ciclododecanona que contenia, en forma de
impurezas, 900 ppm de ciclododecenona y 1.500 ppm de compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que
tiene 12 4tomos de carbono.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 28,2%.
Ejemplo Comparativo 3

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistié en ciclododecanona que contenia, en forma de
impurezas, 1.500 ppm de cicloundecanocarboxialdehido.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 28,8%.
Ejemplo Comparativo 4

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos del Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que el material de partida de ciclododecanona consistio en ciclododecanona que contenia 2900 ppm de
impurezas que comprendian compuestos cicloalifaticos que contienen a4tomo de oxigeno que tienen 12 atomos de
carbono (incluyendo 700 ppm de ciclododecenona, 100 ppm de epoxiciclododecano, 500 ppm de ciclododecenol,
150 ppm de ciclododecanol y 1.100 ppm de cicloundecanocarboxialdehido) y 350 ppm de ciclododecadieno, en
forma de compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 dtomos de carbono.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 29,5%.

La Tabla 1 muestra los tipos y contenidos de las impurezas del material de partida de ciclododecanona y la TL.dif de
la laurolactama refinada resultante de los Ejemplos 1 a 6 y de los Ejemplos Comparativos 1 a 4.

Tabla 1
Articulo Material de partida de ciclododecanona o
_ Imourezas Tran.smltan.cla de luz
Ejemplo N°. P diferencial (%)
Tipo Contenido (ppm)

1 Ciclododecenona 150 5,4

Ejemplo de 2 Epoxiciclodod_ecano 50 5,6
Referencia 3 C!clododecadleno 160
Ciclododecenona 150

Ciclododecenol 200 5,4

4 Cicloundecanocarboxialdehido 250 6,2
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(continuacién)

Articulo Material de partida de ciclododecanona
Ejemplo N°. Impurezas Tran_smitan_cia de luz
Ejemplo de Tipo Contenido (ppm) diferencial (%)
Referencia
1 Epoxiciclododecano 1500 27,2
2 Ciclododecenona 900
Compuestos de hidrocarburo-Ci> 1500 28,2
insaturado cicloalifatico
. | 3 Cicloundecanocarboxialdehido 1500 28,8
Co%%?rpagvo 4 Ciclodqdecenona 700
Epoxiciclododecano 100
Ciclododecenol 500
Ciclododecanol 150
Cicloundecanocarboxialdehido 1100
Ciclododecadieno 350 29,5

Ejemplo 1

Se prepar6 una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos que en el Ejemplo de Referencia 1,
exceptuando que se preparé el material de partida de ciclododecanona por pretratamiento de un material de
ciclododecanona no refinado que contenia 700 ppm de ciclododecenona con una solucién acuosa de un 10% en
masa de hidroxido de sodio a 200 °C durante 5 horas, y posteriormente se sometié la mezcla de reaccion de
pretratamiento resultante a destilacion de refinado. En el material pretratado de ciclododecanona el contenido de
ciclododecanona fue de 80 ppm.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,3%.
Ejemplo 2

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos que en el Ejemplo de Referencia 2,
exceptuando que se preparé el material de partida de ciclododecanona por pretratamiento de un material de
ciclododecanona no refinado que contenia 2.800 ppm de epoxiciclododecano con y-alimina a 200 °C durante 2
horas, y se sometié la mezcla de reaccidon de pretratamiento resultante a destilacion de refinado. En el material
pretratado de ciclododecanona el contenido de epoxiciclododecano fue de 170 ppm.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,8%.
Ejemplo 3

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos que en el Ejemplo de Referencia 4,
exceptuando que se prepar6 el material de partida de ciclododecanona por pre-tratamiento de un material de
ciclododecanona no refinado que contenia 1.500 ppm de cicloundecanocarboxialdehido con una solucién acuosa de
un 10% en masa de hidroxido de sodio a 180 °C durante 10 horas, y sometiendo la mezcla de reaccion de
pretratamiento resultante a destilacion de refinado. En el material pretratado de ciclododecanona no se detecté el
contenido de cicloundecanocarboxialdehido. La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,0%.

Ejemplo 4

Se preparé una laurolactama refinada por medio de los mismos procedimientos que en el Ejemplo de Referencia 3,
exceptuando que se prepar6 el material de partida de ciclododecanona por pre-tratamiento de un material de
ciclododecanona no refinado que contenia 3.200 ppm de ciclododecenol con &cido toluensulfénico a 220 °C durante
una hora, y se sometio la mezcla de reaccién de pretratamiento resultante a destilacion de precision. En el material
pretratado de ciclododecanona el contenido de ciclododecenol fue de 80 ppm.

La laurolactama refinada resultante exhibié una TL.dif de un 5,4%.

Se puede producir una laurolactama que tiene elevada calidad con elevada eficacia y estabilidad por el proceso de la
presente invencion en el que se controla el contenido de cada uno de los compuestos organicos que contienen
atomo de oxigeno que tienen 12 atomos de carbono y compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que
tienen 12 atomos de carbono, presentes en el material de partida de ciclododecanona, para que tenga un valor de
1.000 ppm o menor.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para producir laurolactama a partir de ciclododecanona, que comprende hacer reaccionar un material
de partida que contiene ciclododecanona con una sal de hidroxilamina de un acido mineral para preparar
ciclododecanonaoxima, y convertir la ciclododecanonaoxima resultante en laurolactama a través de una reaccion de
reordenacion de Beckmann, en el que

(1) el material de partida que contiene ciclododecanona ademas contiene, en forma de impureza, al menos un
miembro seleccionado entre compuestos organicos que contienen atomo de oxigeno que tienen 12 atomos de
carbono y compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 4tomos de carbono;

(2) antes de la etapa de produccion de ciclododecanonaoxima, se pretrata el material de partida que contiene
ciclododecanona con una solucién acuosa de un hidroxido de metal alcalino, &cido toluensulfénico o y-alimina
a una temperatura de 70 a 230 °C; y

(3) se somete la mezcla de reaccién pretratada resultante a destilacion de precision,

para controlar de este modo que el contenido de cada uno de los compuestos organicos que contienen atomo de
oxigeno que tienen 12 4tomos de carbono y de los compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen
12 atomos de carbono presentes, en forma de impurezas, en el material de partida que contiene ciclododecanona,
sea de 300 ppm 0 menor.

2. El proceso para producir laurolactama segun la reivindicacion 1, en el que mediante el pretratamiento y la
destilacion de precision, se controla el contenido total de compuestos organicos que contienen atomo de oxigeno
que tienen 12 atomos de carbono y compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que tienen 12 atomos de
carbono presentes, en forma de impurezas, en el material de partida de ciclododecanona para que sea de 1.000
ppm o menor.

3. El proceso para producir laurolactama segun la reivindicacién 1 o 2, en el que el material de partida que contiene
ciclododecanona contiene, en forma de impureza, al menos un miembro seleccionado entre ciclododeceno,
epoxiciclododecano, cicloundecanocarboxialdehido y ciclododecenol, como compuestos organicos que contienen
atomo de oxigeno que tienen 12 atomos de carbono y compuestos de hidrocarburo insaturado cicloalifatico que
tienen 12 atomos de carbono.

4. El proceso para producir laurolactama segun la reivindicacion 1, en el que se emplea hidréxido de sodio como
hidréxido de metal alcalino.
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