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Los lsctamos de los acldos g -aminoasrbox{-
licos se empleen como material de partids para la obtencidn
-de poliamidas. Se los obtiene, como es sabido mediante 1&
transfomsaoiin de Beckmenn de las correspondientes oximas
ofclices. De las mezclas de transformacién se obtienen los
lactamos brutos mediante neutralizasoidn con disoluciones
aoudsag de medios neutrslizadores de acidos. Los lactamos
brutos, que clertamente son solubles en ague, se separan en-
tonoes de las disoluciones salinas concentradss mediante
saturaoidn salina? como aceites de lactamo con un eontenido
acuoso de unos $0-40 %; rero casl privados de sal. En el pro-
ceso de transformacidn juntamente con los lactamos se forman
también unos 3 @ 8 % de prodnctos secundsrios de naturalezs
bésice y dolds, 168 ouales se deben separar de los lactamos
com® impurezasds. Hstes impurezgs dan a los laotamos brutos una
coloracién amarilla hasta pardo oscura.

El sislamiento de los lactamos se ha efectusdo
hasta shora medisnte extraccidn o destilacidn. Para obtener
laoctamos puros completaments insoloros come tienen que em-
plearse pars la obtencidn de poliamidas, ha sido hasta ahora
imprescindiblemente nécesario que los lactamos alslados ¥y
previgmente puriiicmdos se tengan que puriticar otra vesz por
lo menos msdiante destilmcidn. En la extraccidén &e los lacte-
mos puros de los impuros ée presenten menos pérdides gue en
le destilaocidn, pues en esta ultime no pueden svitarse des-
composgiciones por e:eéto de lgs tempsrsiuras elevadag, inclu-
8o al vacfos Para la extraocoién se nan empleado hasta el pre-
sente 2010 disoclventes que disuelven may bien los lactamos,

esto es mae de?i‘"ﬁo % & la temperatura del loocal. gomo tales

1
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blucion salina concentrada existsnte en su preparaeion. En-

lucidn amcuoss &ilufde de lactamo. Las impurezas ds los lacta~

"poraionan lactamos de color amarillo haata pardnzco. s eli-

|  b1an msdiante transformacién de 1os laotamos previamentg pu-

ririoados gon sustancias oxidantes 0 reductoras en estas oanp

medios de extraccién'se hen utilizedo de modo espeaial hidro-
carburos olorados de bajo punto de ebnllicidn, como el clo-
rofO?ﬁo, cloraro de etileno, clorurc de mstileno; etc, Esta
b&anﬁaaolnhilidad de 108 medios de extraccién pars los lad-
témoérerg hasta shors imprescindiblemsnte necesaria gumnio
Qe quer{s obtener los lactamos lo mas cusntitativamente poei-

blo de los lactamos 1mpuros golos © Juntamente con la aiao—

tqnoes los lactamom impuros ss disuelven completamaente en
peqnefias cantidades de estos disolventes dando disoluciones
ooncentrades de lactamo fuertemente coloreadas y Beparéndo &s

los laethmns impurcs casi tp&a_el agua ang;orma de uns 4iso-

mos 8e disnelven en cantided@ considerable en los disolventes
con muy buena solublilidad para los lactamos. Las a4 soluol o-
nes resultantes de lactamO-més o menosgs fuertemente éoloreadal

por lgs impurezas, despuea de expulsar los diaolventeﬁ, pro-

minaoidn de estas impurezas adheridas a’ los lactamos 8010 pued
dg efectiuarse mediante destilacion, pero 1a-eeparao:a§¢comp1e-
ta de las impurezas oonduce & pérdidas considerables en el
rgndimianto debido & su casi igual volatlliaad,quetloe lag-
tamosa, |

v En esta deatilaatcn puriflcadora se ha compro-‘
bado tavorecer le oalidad de los laotamOl clertos adl tamen-

tos de aoidos o lejias en nne centidad hasta ds 5 % ram-

tlaadea, ilo mdamo que por trataémiento con esteros de doido
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carbox{1lico antes de la destilaoién de los lactamos, se ha
podido lograr mejorar su calid&d. Pero estoeraditamentoe tie~
nen el grave inconvenients de gue reducen fuertemente el ren;
dimiento de la destilaoién. Los aditamentos 1ncorpoi;dos en
exceso con relacién a la cansidad de impurszas, ectdan en-
toneee descomponiendo los lactamos & las elevades temperatu-
ras de la destilscién. Una parie de estos productos de descoms
posi cidén vuela con los lactamos, de suerte que por este méto-
do no puede conseguirse totalménﬁg puriticar los lactemoe,
La mayor parte de los productos de desgomposicién y las impu-
rezam alteradas quedan en el rusf{duno de la deatilaciéﬁ. Los
rendimientos logrados por este método en lactamos puros pare
tien@o de lactamos previamente puriricados han asido de unoe
90 %, sunque los rendimientos rerericos & los lactamos impue
ros gon considerablemsnte inferiores,

81 pars la extracoién de los lactamos 1ﬁpuros
86 emplean disolventes con pequefia solubilidad para los mis-
mos, entonces se necesitan grandes cantidades de disolventes
y #e obtienen aisoluciones dilufdas de lactamos. ElL extraer
los lactamos b:utoé o impuros golamente con estos disolventes,
es gntiecondémieo, pues durante la extraccidn se anmenta al
sacar los laciamos el oonteﬁido de agug en los lgctamos brue
tos ¥y la solubilidad de loa laotamos en el aguﬁ casi privada
éde sal es mayor que en el medio de axtraocién; 81 los lacte-
mos impuros se extraen del mismo modo Juntamente con la_diao-
lucién salina concentrada existente en su p;eparacién; en-
tonses dichos laotamos impuros se deshidratan y separan de
le sal, foru‘;éndo'ae tres oapas:

Laétamo-disolvente; lactamo brute mo disueltoe
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y disolucién salina. Pero la presencia de tres capas hece di-
floil el realizar de modo oontfnho le extraccidn.,

&hora bien, se h& descubierto que se obtiensn
laotémos puroe incoloros con rendimiento casi cusntitativo
partiendo de lactamos brutos Gnicamente medignte extraccién
en runolonamiento eontinuo, cuando los lactamos en daisoluoiém
de lactamo bruto, dilufda, acnosa, saturada ae sales neutras
y con disolvantea}orgéniooa selectivos, se someten primero ;
una'pre-ext:aqoién segin el principio de contrascorriente en
mas de una gradacién; luego se vuelven a extraer las disolu~
clones puras en alto grado de lactamo con discluciones acuo=
gas oxidantes o reductoras due 11 jen los @cidos o las bases
0 se gdsorben mediante sustancias séiidas con las indicadas
propiedadeg y iinslmente Se eliminag el disolvents.

Como medios extraetivos adecuados se emplesn
los que no tienen oasi ningin poder de disolucidn para el
agua, © sea Gue & 202 ¢ disunelven menos de_o,i'ﬁ de agua. Xo
deben disolver demasiado bien los lactamos, esto es la solu-
bilidad a 202 C debe prefersntemente no ser superior a 50'5.

Les temperaturas de ebullioidn de los medios de extraceién ne

deben ser superiores a 1002 G, pues de lo contrario no permi- _

ten separarge de los lactamos fécilmente por destilacién. Pue-
den ser también mezgolas de varios disolventes, preébrentemento
de aquellos que hierven afeotrdpicamente. Como una mezola de
esta clase se presta por ejemplp una mezola de 66 % de¢ benzol
y 46 % de clolohexsmno, que nierve a 77,62 C (Lecat "Kzsotro-
plemen 1918). Es conveniente no reaslizar demasiado elafado el
aJusté de la cencentraoién,deklaotamo en el medio extractor em

la extraceidn previa, con preferencia que no mea superior s
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15‘p,‘puéa por debajo de esta conoentracidn en lactamo ef pe-
quefie la rljacidén de agua y de impurezas. Por encimg de esta
concentracidn el poder de'zijaoién de las impurezes y del agua
es proporoionsl a la concentracién en lactamo. Empleando unas
4 & 10 veces la cantidad de disolvente en relacidn con la ecan-]
t1dad de los lactamos impuros, puede-mantenérse facilmente la
soncentracion indiocada en lactamo. B3 més conveniente emplear
un disolvente 0 mezcla de ebulliocidn azeotrdpica, en la cual
la coneentracién en lactamo para la extraceidn puede ajustar-
se no superior al 15 %, y as{ por ejemplo el £ _caprolactamo
en el azedtropo de benzol y ciolohexzeno tiene a 202 ¢ una
concentracidn de unos 12 % en medio extractor. Empleando una
temperatura mis alta o mas paje en la extraccién previa au-
mente o disminuye la concentracidén de lactamoc en el medio ex~ |
tractore. Por consiguiente se puede correglr el ajuste Ge una
concentraeidén determinade de laoctamo oon la temperaturs en
ung clerta zona.

La ventaj® ae los disolventes con pequefia so=
lobilided para el lactamo en la extraccidn previa de los lao-
tamos impuros, es la de gque 20lo 8e disuelveh pequsfias csnti~-
dades de impurezas. Después de la extracelon previa se sepa-
ran les 1mpureza§, las cusles en caso contrario se disuelven
en disolventes oon mny buena 8olubilidad de los lactamos, es-
pesialmente loa eolorénteé, que 6 separan GOm0 grumos& en la
cape separadora. Las disocluclones de lactamo resultantes de
la exiracoidn previa contienen solo insignificantes cantide
des de impurezas y por eso & penas si estén coloreadas, Segin

ol invento los lactamos se extraen previamente de disolucién

de lactamo ;mpuro, acuoea; dilufaa, saturada de sales neuntras.
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El ajuste de la concentracién salina se realiza por sdioién
de disolueién saline concentrada, como ge la obtiene en la
produceién de los lactamos bhrautos. Bl agua pars la dilucién
procede ds lgs uisolucicnesrexxraidaa de lactamo impuro. Las
concentraciones de saturacion para lae seles e encuentran
con ooncentracidn baja en lactamo a un grado elevado y a m
grado pequefioc ouando la concentracidn en 1éotamos~es elevada.
asf la oonoentraqién de saturacidén por ejemplo pars sulfato
anénico en el & -caprolactamo impuro conoentrasdo con unos

66 % de contenido en lactamo es de proximamente 1 %, y en el
oapfolactamo bruto ailufdo con unos 33 % de contenido de laocw
tamo, es8 de unos 8 %, y finalmente en el lactamo bruto fuer-
temente dailufdo con un contenido de 1,6 % de caprolactamo,

o8 de unos 3P % de sulfato aménico. Si a una aisolucién de
lactemo bruto dailufde y no saturada de sal se agrega disolu-
oi&g salina conocentrads, entonces ésta tija de ella sal heasta
su satursoidn; la disolucidén saeline restante se separa de la
disolucién dilufda de lactamo bruto. Si se extrae una diso-
lueidn aocunosa dilulda de lasctamo oruto saturada de sal, enton
ces se obtliene una concenfracidn igual ae lactamo en el me- -
dlo extractor que en la extraccidn de la uisolucién oonocen-
trada de lactamo bruto saturada de sal. La ventaja del méto-
do de extr;ooiéh descrito se halls en que manteniendo la sa-
turgeidn salina en la disolucién dilufda de lactamo bruto no
go separa ningunag cspéd intermedla de lsoctamos brutos concen-

trados, la onal dificultarfe la extraccidn previa continua

0 1noluso»hgrfa 1mposible‘aplioar la extraceidn en torre.

Ia extracoldén previa se realiza preferentemente em oantra;,

oorriente; ae modo que la disolucidn reciente de lactamo brus
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fg, que en el primer grado de extracoidn se ailuye a una oon~
oentracién determinada y se extrae con un disolvente enri-
quecldo de lactamo, 8e canduzéa en los sigunientes grados de
extracoion con dilucién progresiva de la aisolucién de lacta-
mo bruto en contra de un aisolvente mas pobre en lactamo. Al
fingl de la extracoldn previa corre el medio de extraccidn
nuevo en contra de una aisoluoidn salina acuosa casi privada
de laotamo. En los diversoe gradoe de la extracoidn previs
la corriente #e aetermina principalmente por la oantidad del
disolvente, que e8 més de cuatro Veces el voldmen de los laec-
tamos brutos. A1 emplear un medio extractor espes{ficamente

més ligero gue las disoluciones més dilufdas de lactamo brutq

' la corriente prinecipal corrers por tanto de arriba hacia aba-

jo en las etapas o grados de extraccidn. For consiguiente

los laetamosrbrutoa se introdncen preferentemente en la par-
te inferior de los grados de extraccién previa y se arrastran
haola arriba con la corriente al mismo tiempo dque se extrae.
La disolucién salina concentrads que entra en los grados de
extraoyién previe para mantener la saturacidn salina, se in-
corpora en la parte superior ae los mismos y luego desciende
gracies a su peso espec{ fico elevado. Como las qisblucionea
de lactamo brato parcialmente extraidas ascienden en los gra- |
dos de extraceidn previa, la disolucidn saline en oontraao;
rriente se cuida de sn saturacidén contfnus. En el iltimo gre-
do de extracoidon previa con débil contenido de lactamo es
omsiderable la adiocién de la disolucién selina para la satn-
rﬁqién; de suerte que también su corriente hacia abajo ejerce

clerto inflnjo. En este grado se introducen disolueiones de

. lactamo bruto dilufdas, preferentemente en la parte superior
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" previa contienen considerabvlemente menos impurezas que las

0 en el centro del grabado de extraccidén previa.

Une gran ventaja del método descrito de ex~
tracoidn previa es la separacidn esencialmente més racil de
lag impurezag8. XLa solubllidad de estas impureza8 es en los
lactamos orutos mayor que en la disolucidén selina, en la
ocual sin emhargo'deben entrar en su mayor parte en el decur-
80 de la extraccidén. Esto =me facllita por un lado, por el
hecho de que las impurezas se fijan muj poco & poco por la
disolucidén acuosa. Ademés segin el método del invento la di-
solucidén de lactamo previmmente extrafda se sace del punto
en gque se encuentra la disoluoién acuosa de 1aotamo bruto mas
rica en lactamo. Gracias g esto las 1mpurezag se retienen en
gran cantidad en la aisolucidn asuosa de lactamo bruto. (na
rarte de lss impurezaR Se Separs en IOrmg ue COPOS 6n el pune
to en que la aisolucidn de lactamo bruto es mas pobre en lac-
tamo y puede eliminarse de la capa separadora por extracocidn.

Ias disoluciones de lactamo obtenidaa por esta extraccidn

disoluciones de lactamo obtenidas por 1os métodos de extrac-
oidn hasta hoy seguiaos. Pero esias pequefifsimas impurezes
deben eliminarsme cuando los laotamos se han de seguir elabo-
rendo en polismidas. Esto se logra enAal procedimiento segin
el invento gracise a una nueva extraccidn oon una disolncidn
acuosa o0 en lugar de esto, en una adsoreidén en sustancias
sé1ida®. De este modo se obtienen disoluciones incoloras de
lactamo, que, después de separar el disolvente, por ejemplo.
mediante destilacidén al vgofd, proporcionan lasotamos puros
inalterables y gomyletamsé%é incoloros. -

Come disoluciones acuosag para la nueva extrao-




10

16

20

ab

Qom

aiﬁn pueden emplearse en Qonoentraoién minime lag de suetans
cias oxtdantes o reductoras. sctuan eomo oxidanxee.por g joeme
plo una disoluoidn de permangsnato potésico ya al B/600 o

uns disolucién de sgua oxigenada &l 0,06 §, o como reducto-
res cantidades mfnimas de hidrosulfito sédioco, suifito adai-
60, eta., en aisolucidn acuosa; quedendo retenidas lss impu~
rézaa ineslteradas en la disolqoién acnosa. Pero también di-
gBoluciones acidas o alcalinas, por ejenmlq-dieoluoiones dé-
bilee de &cido sulfiirico, &cldo rosférico, lejfa de sosa
caustica, carbonato sddico, hidrdéxido cdleico, contribuyen
esencialmente en la nueva extraceidn a eliminar las dltimes
trazas de impurezas, ya que fijan las impurezas basicas y

las dcldaes. Con preferencia se emplesn disolucicnes de. un

pHE & hasta 12+ Las disoluciones souosas destinadas a la nue-
va extraccidn, cotienen més o menos lactamos segin ls con-
centraocidn de éste en el medio extractor. Por ejemplo la con-
centracidn en lactamo de la aisolucidén acucsa es de unos

60 % oo 14 % de & -carrolactamo en el azeStropo benzol-
eiclohexancs La nueva extraccién pnede reslizarse con diso-
luciones oxidantes o reductoras en uedio neutro, &cido o al-
oaiino. Dioha nneva extracelién puede verificarse en una ©
varies iases 0 grados. vuando por ejemplo se trabaje an 408
etapas, las dos etap}aipneden reallizerse o s0lo en disolgnién“
oxidente o rednctora, écida o alocalina o en uns combinacién
gualquiera de sstas disoluoiones. La &coidn purificadora sor-
prendente de las disoluciones souosas con una tan pequefifsima
ecncentracion en sustancias adiofonales ha sido golo posible
por el hecho de gue gracias & la extraccién previa las impu-

rezas se habfan eliminado de las disoluciones de lactamo haéa
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ta un residuo insignificante. ;gg disoluciones acuosss eme
pleada® para la nueva extraccidn, por ejemplo en el método
de extracoidn en torre, deben completarse o reponerse oonSe
tantemente. gn esto basta con un repuesto de por ejemplo 1
volumen por ciento de una disoluoidn acuosa ds lms snstancias
adiciongles exentas de lactamo, referido # una disolucién al
12 % previamente extrafda de & -caprolactamo. En la purifica-
oiéﬁ_de los lactamos hasta ahora aoonocida mediante destila~
cién, =e necesitan, por el ocontrario, cantidades de 100 s
1000 veces de suastancias asdicionales. Para lograr lactamos
completamente puros es necesario emplear solemente digsoluncioc-
nes extraorainarigmente dilufdas, pues de lo contrario las
disoluciones de lactamo con su contenido en agua aunque ges
peauetio, arraatrarfan cmsigo las sustanciss disueltas, de
suerte que estas se acumilar{an en los lactamom. Gon prefe-
rencia se utilizan solo en la nneve extraccidn la® sustancias
que no se separan por disolucidén de las disoluciones de lgc-
tamo y las que tampoco alteran quimicamente los lactamos.
Como tales se presten ds moao especial suastancias puramente
inorganicst. La nueva extraccidn se ejecuta preferentsmente
a la temperathra del locals. Se acopla direciamente a la extrad
oidn previa y también se resliza de modo cmtfnuoe Las dlso-
luciones acuosas usadas para la extraccidn nuevs pueden min
difionltad volverse de modo cont{nuo & la extraccién previa
eomo lactamo orulo.

En lugar de emplear disoluciones acuosas pag
ra la nueva extraceidn, las discluciones de lactamo previa~

mente extrafdas pueden también purificarse por adsoroidén de-

las impurezas en sustancias sdlidas. Como sustanciass adsor-
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bentes pneden emplearse las mismes sustzncias utilizadas tam-
bién para la preparaocidn de la disoluocién acnosa, por ejémé |
plo gnperéxido de pario, hidrosulrito 26dico, bisulfate 86-
dico, éxtdo odleico, etcs. Con preferencia se utilizan suns-
tanoime que gl mismo tiempo actden como higrosedpicas. Como
adsorbedores pneden servir sdemas los intercambiadores de
lones. Ia repurificacidn por adsorecién punede reslizarse en
una o varias etapas oon las mismas o distintas sustancias,
eventualmente en combinamoién con la nueva extreccidén median-
te disoluciones acuosas. 1 se quiere ejecutar la extraseién
oontinus de los lactamos impuros por ejemplo medisnte extrac-
oidn previa triplemente escalongda y mediante nueva extrace :
oién en una sola etap;; entonces se trabsja preferentemente
del modo dque me ilustra esguemiticamente en el sdjunto di-
bujo; |

Te instalacidn de extraccidn previa viene
representads por las torres 1, 2 y 3 y la nueva extraocidn
por la torre 4. Las torre2 se disponen escalonadas vertical-
mente, con el fin de gue el disolvente pueda correr por to-
das las torres por su propio peso. Cads torre posée varias
zonas de agitecidén limitadss por places persioradas y que se
separan entre s{ por uns zona de reposo. La paxte'superior-y
ia inferior de las torres de extimcciém son tambien zonas de
reposg. Las aapas separadoras de los mediosm extraoteres y de
las uisoluoianee de lactamo ss 1nteroa1an en lg parte guye~
rior de las torres, El lastamo bruto o 1mpuro cntra por 5

en la zona més baja de agitacian de la torre 2 y an 1a misma

L
.‘e

rtana de agitac on'penetra por 6 desde la torre 2 01 disolven-

&




10

15

&5

R . e et b 2

198671

te enriquecido de lamotamo., En 7; 8y 9 entran en las zonas de
asitabién més altas de las torrea de extraoqién previa diver~
sas cantidades de aisolucidn salina concentrade para ajustar
la concentracidn de saturacidén. Desde la torre 3 corre por
arriba el disolvente més rico de lactamo y pase e 15 insta~
lacidn de nueva extraccidns Desde la misma torre $ sale por
ebajo la disoluocién .dtlufda de lactamo oruto muy enriquecida
de lagtapo y sé introduce por 10 en la zona més baje de agle
tacidn de la torre 2., En la misma zona de agitacidn de la to-
rre 2 penetra desde la torre 1 disolvente con aébil conteni-
do de lactamo y sbandona de nuevo a la iorre 2 por arribda
mée enriguecido de lactamo. De la torre 2 sale por abajb ai-
solucién salina con débil contenido de lactamo y la ocual por
12 penetra en una de las zone® superiores o med;as de ggita-
cidén de la torre l. En la zona més bajs de sgitacidn de la
torre 1 penetra por 13 disolvente de refreseo v rgbOla desde
la torre 1 om lactamo poco dilufdo. En 14 sale de le torre
1 por abejo disolucién salina extraf{da, concentrada y exen-
ta de laotamo, la oual oontiene disueltas las impurezse. Por
16 se sacen de modo contfnuo las impurezas separasdams en Ior-
me de coposs En la torre 4 pars la nueve extraceidn penetra
por 16 la aisolneién de lactamo previamente extrafda. Las
dltimas impurezas se extraen de las suetapqias adicionales
en esta torre mediante dieoluo;onea acnoéas oconteniendo lag~
temos Por 17 sale finslmente la disolucién de lactamo com-
pletamente pura e incolora y mediante concenmtreclén por eve-
poracién se priva del disolvente.

" 108 lactamos gue quedan, scn completamente
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inooloros, inslterables & la luz y al aire y de la mayor pu-

reza. los rendimlentos de la extraodién son superiores ai

98 9% rereridos a los lactamos contenidos en los lactamos bru

tos. |
Las partes indicadas en los sigulentes ejem-

Plos son partes sen volumenes

BJemplo 1: _

500 partes de acelte bruto de & -cgprolactamo
penetran por hora y & 152 C en la instalacidn de extraceiién
entes descrita e ilustrada en el dibujo. Bn contracorriente
& la misma atraviesan por la instalacién previa de extrac-
cidn & igual iLemperatura 2500 partes por hors de una mezola
disolvente de 55 % de henzol y 46 % de ciclohexano. En la
tercera torre penetran por hora 115 partes de una disolncidn
de sulfato mménico a unos 40 %, en la segunda torre penetran
por hora %45 partes de esta aisolucidn de sulfato amdnioco
¥y en la Teroera torre penetran por hdra 690 partes de la
misma disolucién a 162 ¢. De la instalacidén de extraceidén
previa 8e extraen per mora unas 1300 partes de disolucién
concentrada de sulfato sménico libre ae lactamo y de color
osouro debido a las impurezas disueltes. De la extraccién
previa corren por hora & la nueva extraceidn unss 2800 pﬁri
tes de dieolucidn casi incolora de & -caprolasctamo a unos
1% % y 28 partes de una disolucién acuosa de perdxido de
be.rio ' ) O,‘?. %. Desde 1La torre de ls nueva extraccion llega
lavdisoluaiéﬁ~de lactamo a una 1n§§a1a016n.de destilgoidn al
vacié; Despuéa de evaporay el disélvente; queda un é?-capro-

lactamo puro, completamente ingoloro con un rendimiento de
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99 % referido sl laotemo oontenido en el lactamo bruto.

Rjemple 2:

En la instalaaidn de extraccicn ant es deaor:l-'

‘ta e llustrada en el dlbujo pene'l:ra.n por hora 500 partes de

un aceite de f-anantolacﬁamo y 2500 partes de uns mezcls de
55 % de b enzol v 46 % de oclolohexano a %52 ¢. En la tercera

torre penetran por hors & 362 ¢ 166 partes ae una disolucidn
de sulfato sbédico a unos 50 %, en la segunda torre penetran
por hora 465 partes de esta disoluoién de sulfato sddico y

en la vercera torre penetran por nora 930 ﬁartes ae la mism&
a 1gual temperatura. De la instalaoién de extraccién previa
se extrasn por hors unas 1700 parr.es de una disolucién om-~
centrade de sulfato s6d100 a 352 c. En la torre de nueve ax.
tracolén corren por hore & 202 g ungs 2850 partes de aimoln~
0ién cesi incolora y &l 14 73_ d,e f~-9nantolaoftgmo y &0 partes
de una lejfa de sosa’céustig‘a B/100, que contiene disueltas
0,56 % de hidrosulfito gédico. Después us evaporsr el aisol-
vente se obtiene 4 ;mtqlaatamo de golor blamco puro y eon

un rendimiento de 98,6 %e

Bjemplo 3 .
600 partes ae £ -caprolactamo bruto se extraen

previamente del modo indicado en el ejemplo l. En la primera
torre de la instalagién de dos torres para la nueva extrac-
cidn corren por hora RBOO partes de disolb.oiq'n al 13 &€ de

4 ;’oéprolaotamo v 28 partes de ma aleolust én filtfada v
aaturada en ::rfo de hidréxido oalo:lco, que contiene O,2 % des |

agua oxigenada. Ta disoluoidn de laotamo eorre lnego ala
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segunda torre, en la que penetran también por nora 10 partes
de una aisolueidn 1gaa1ment‘.e concentrads de hidrdxide odloi-
00s Despuds de eliminar el aisolvente se obtiene un &-capro~
lactamo, blanco como la nieve, inelterable & la luz y al aire

¥ oon un rendimiento de 99 %.

Blemplo 43 ' ‘
| ' Se extraen 500 partes de & -caprolactamo bru-
to en la instalacidn para extraccién previa y nueva extrac-
oién, descrita en el ejemplo 3. Sin embargo, en la segunda

torre de la instalecién para nueve extraccién se sgregan por
hora 14 partes de uns disoluocién soucsa saturada de sulfito
cé.lo’ioo'. :Deapués de eliminar el disolvente se obtiens & —ce~-

preolactamo de la misma calided y rendimiento.

Ejemplo 5:

S8e someten a la extracoién previa 500 partes
de & ~oaprolactamo bruto oomo en el e;jemplo 1'. En la primera
torre de la nueve extraccidn en dos etapas penet;an por hora
25 partes de una disolucidn que ea B/B0 referida a &cido
sulfirico y n/zéo referida a permangansto potasico, En la
segunda torre entran por hora 10 partes de una disoluoién
scuosa saturads de hidrdxido céloicos Después de recorrer
las dos etapas, se concentra por evaporsoién la aisolucién
de lactemo y proporoiéna m, &-caprolactame perfeeto oon un
rendimiento de 98;5 %o

Ejemplo 6

w .- como en el ejemplo $ sme someten a una extrae..

-

oion Previa v & uns nueva extraceién 500 partes ae 8--oapro-
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lactamo brutd, oo la difersnoia de que la Segunda torre de
la nueva extraccién me carga con oxido célcicd.sélgdovg La
d1solucidn de laotamo que atraviesa esta torre, una vezr me-
pai'ado por evaporacidn el di aolvanto a.l vaacfo, deje un & -oca-

prolasoctamo de un blanco puro y con un rendimiento de 99 %
Eiemplo 7:

Se someten a la ext:aoeién previa 500 partes
de & -oaprolac’cémo brutc como en el ejemplo 1. La instgla-
oién para nueva extracoién se compone de 108 torres, de las
que la przme;ba ge llena con 400 partes de permutador de cge
tiones y resins artificial y la segunda aoon 400 partes de
permutador de aniones y resina artificisl. La 4isoluelén de
lactamo quse ha atravesado por estas torrea, una vez separado
el disolvente, suminisira un & -aaprolactamo puro y pérfecto

son un rendimiento de 98 %o

A i
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Le presenta petente de invencién comprende
las siguientes reivindicaciones:

_ l.~ Procedimiento para la produccién ocontf-

nue de lactamos 'purcs mediante extraccidn, pertiendo de lac-
tamos impuros o brutos obtenidos por la transformacién Beok;
mem, oaracterizado por la extracolién previa de una daisolueldm
diiufda y acuoss de lactamo pruto, saturada de sales nentras
con disolventes orgénicos selectivos y en mis de una etapﬁ,
segin el prinoiple de eontracorriente, por una nueva extrac-
oidn inmediate de las dlsoluciones muy puras de lactamo en
una o varias etapas o gré,daoiones con disoluciones acuosas
oxidantes o reductoras y que f;jdn los ioidos o las bases,
o por adsorcidn subsigulente medisnte sustancies sdlidas
eon las propledades indloadas y siguiente eliminscidn del
dizsolvente. .

. 2.- Procedimiento segin 1o reivinilosdo en
el punto 1, carasterizado porque en la extracoidn previs se
emplean disolventes orgénicom o mezalas de disolventes de
ebullicidn nsedtrops, gue disuelven menos ée 0,1 % e agus
y hasta 30 % de lactamos., ,

3.~ Procedimiento segin lo reivinaioado en
los puntos 1 y 2, car@cterizado porque del aisolvente orgé-
nigo o mezola de disolventes se 9mpl§a nés de cueiro veses

el volumen referido a los lactamos brutos.
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4+~ Procedimiento segin lo reivindicado en
el punto 1, caracterizado porque en la extraccién previa se
emplea Para la saturacién selina la disolucién eelins neutrs
y ooncentrada que se obtlene en la producocidn de los laota-

mos brutos,

6.~ Procedimiento segin lo reivindlcsdo en

los puntos 1 a 4, caracterizado porque la disolucidén salina

concentrada utilizada pars la saturacidn, se conduece en sen-
tido contrario a las aimoluciones diluidas de lactamo bruto
y &1 disolvente que contiene lactamo. ‘

6= Procedimiento segin lo reivindiocado en
el punto 1, carscterizado porque'en la nueva extraccién se
emplean disoluciones acuosas de pPH 2 - 12 conteniendo lacta-
mo s

7.~ Procedimi ento segin lo reivindicade en
los puntos 1 y 6, carecterizado porque se emplesn sustancias
oxidentes en aisoluoidn souosa &clda, gplealins o neutra.

&8s~ Procedimiento segin 1o reivindicado en

los puntos 1 y 6, aaraetarizadp.porquevae empleen sustancias
reductora® en daisolucién seunosa, aolda, alcalins o neutrms.

9+~ Procedimienio segin 10 relvindicado en
los punvos 1 y 6, caracterizado porque se extrae de nuevo
en etapas sucesivas con alsolucidn acuoss @oida y alcaline
oon o sin oxidantes o reductores, o inversamente.

10.- Proceuimientio segin Lo reivindicado en
los puntos 1, y 6 & 9, sarscterizado porqne en lugar ds las
digolucioned acuosas se emplesn las sustanciss sdlidas o

mezaolag de las sustancias dlgusltas en ellas.
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19.-

1le~ Proceiimiento segin 1o relvinuicado en
los puntos 1 y 6 a 10, oaractérizado porque 1as'snatanoial
utilizadas en la nuneva extraceidn no aiternn qa(micamamxa
los lactamos.,
| 12;- Procedimiento segﬁn lo reivindiocado en
los Pnnt§8 l y 6 all, oaracterizado porque las sustencias
utilisedas en la nueva extraccién no se disuelven en las so-
luciones de lactamoQ
o 13 0w Procedimiento segin lo reivindicado en
el punto 1, ocartcterizado porque como sustancias sSl;iaa adJV
sorbentes &4 emplegn permutadores de cationes y/o de aniones.
14,~ Procedimiento segén 10 reivindicado en
los pmtos 1 y 6 a 13, caracterizado porque se emplea onal-
quier combinscidn y sucesidn entre aisoluciones aouogaa'y
sustencias s6lides inoluso los permutadores de 1one§ en mis
de una fase o staps.
16,- Procedimiento para la producoién cont{-
nua de lactamos puros medisnte extracsidn.
gegin se describe y reivindica en la presents
memoria deeariptiVa‘y se flustre con los dibujos que a 1la
misma Se acompafian.
oonsta esta memoria de diez y nueve hojas iow

11sdas y esoritas & méquina por una sola de sus oares.

- -
Madrid, a £ de Julio de 1951,

5"
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