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MEMORTIA DESCRIPTIVA
de une Patente de Invencidén a nombre de
FARBENFABRIKEN BAYER, domiciliada en
Krefeld-Uerdingen, Rheinuferstreasse 7-0
(Alemenia), por "PROCEDIMIENTO PARA LA
ELABORACION DE DESECHOS DE POLIAMIDAS"™.

Es sabido que los desechos de polismidas, espedialmente
los polimerizados del adipeto de hexametilenodiamine se elabo-
ren por tratemiento con ague a temperaturas haste 3002 C en el
autoclave, eliminacidén del egua y continuécidn del caldeo bajo
presidén. En presencis del egua se inicie une saponificacién
parcial de la poliemida, mientras que en la segunda fase del
proceso se regenera la poliemida. Este procedimiento solo pue-~
de, sin embargo, emplearse pars meterial de partida puro, pues
no'pueden eliminerse todos los otros aditamentos, como por
ejemplo los colorantes,_reblandeeedores, impurezas etc.

Segin otros mé€todos ya conocidos los polimerizados del
adipato de hexametilenoaiémina se dfizocian por hidrolisis re-
petida con un Zcido mineral enérglco, por ejemplo dcido sulfiy-
rico &l 50 %,.a temperaturas de unos 115-1202. Despuds de la
elgboracidn de la mezcle de reaccidn se obfiene deido adipini-~
eo y‘hexametilenodiamina. El trabejo con écidosvminerales.enér-

glcos en celiente tiene el inconveniente de que se lmponen



20

25

30

35

40

45

50

. =2 == 2 o a B

\ U7784 5%
condiciones muy riguroses a la resistencia del material'de lbs
recipientes.

También es sabido gque los polimerizados del de¢ido &-ami-~
nocaprdénico se disocian en el dcido mondémero con euxilio de
agua en caliente. Pero este procedimiento de rendimientos no
éatisfactorios. Finelmente los polimerizedos del dcido & -emi-
nocaprénico se han trabajado ya haciéndolos reaccioner con pe-
queflas cantidades de dlcalis bajo presidén reducida y eliminan-
do por destilacidn el caprolactamo que entonces queda libre. .
Se-originan cantidades considerebles de productos secundarios
nitrogenados de las mds diversas clases.

Ahore bien, se ha descubierto que las poliasmidas, por
ejemplo,ios polimerizedos del adipato de hexametilenodiamina
o del dcido £ -eminocaprdénico lo mismo que los polimerizados
mixtos de estos componentes pueden elaborarse recuperando los
materieles dé pertide pare estos polimerizados, en forma in-
dustrialmente sencille y con excelentes rendimieptoe, cuando
los polimerizados se tratan a témperaturas superiores & unos
1502, especialmente entre unos 200 y unos 3002, con por lo me-
ﬁos céntidades equivelentes de sustancies de reacecidn alcealina,
especialmente con hidrdxido elcalino o terreoeslcalino, por
ejemplo hidrdéxido sdédico, potdsico o cdlcico, preferentémente
en disolucidén acuosa. Le elaboracidn de la mezcle de reaccidén
debe entonces adaptarse a ios elementos en cads caso existen~
tes. |

Si por ejemplo se trate de eleborar un adipato de hexa-
metilenodiemine, entonces los materiales de partide puedén ob-
tenerse de la disolucidén de reaccidn del siguiente modo: se
acidifice la carga con dcido sulfurico, con 1o cual se separa
le cantidad principal del dcido edipfnico. El filtrado se al-
celiniza con lejia. As! se separa como capa oleosa la hexame-~
tilenodiamina. Seperando esta cape y destilando, se obtiene
une diemina pura.

|
|
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Si se trabaja un polimerizado del dcido ¢&-sminoecaprénieoc,
entonceg puede efectuarse la conversidn de le sal primeramente
obtenide del dcido <E-aminocaprdénico en el aminodeido libre por
adi;idn de dcidos, por ejemplo de clorhfdrico o sulfdrico, o
vente josamente también mediente anhidrido carbdénico o anhidrido

sulfuroso. La sal mineral entonces obtenids permite separarse

" del dcldo eminocaprdnico, por ejemplo disolviéendo el aminodei-

do en caliente en alcohol o une mezcla de slcohol § ague y see~

perando por filtracién la sal mineral no disuelta. El aminodei-
do libre puede, sin embargo, obitenerse tambidn haciendo pasar
la disolucidn saling primeramente obtenida sobré permutadores
de bases. | ;

La elaboracidn de una carga de reaccidén en la que &l mis- -

mo tiempo existen decido adipiﬁioo, hexametilenodiamina, y deido

&€ —aminoceprdnico, puede realizarse por ejemplo separando pri-
merenmente por destilacidén la hexametilenodiamine despuds de
evaporar el ague. Acidificando el resfduo con deido sulfurico
diluido se separalei deido adipinico el dcido <f--am:moceA.prdm.-‘é
co mds fdcilmente soluble. Por reoristé}izacidn del dcido adi-
pinico y del decido <-aminocaprdédnico obtenido de la lejia final,
pueden obtenerse también puros estos componentes. |

| Por el presente procedimiento pueden elaborarse desperdi-
cios de poliamidas de todas'olases como los que se obitienen en
la produccidén o ulterior elaboracidn de las poliamidas, aungue
tambidén porciones de béjo peso molecular de mezclas de polimeri-
zacidn,vlas cuales se separan de estag mezclas.

Ejemplo 1. '
791 partes en peso de recortes de poliamida del deido

€ —aminocaprdénico coﬁ un contenido de 2 % de ague se egitan
con 295 partes en peso de hidrdxido potdsico y 800 pertes en
peso de agua en un recipiente de hierro para presidén durante

10 hores a 2259. EL producto de la reaccidn se caliente a ebu-
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llicidn con 420 par'!:es en peso de mete.nz agbando ¥y con re- '

frigerante de reflujo. A continuacidn se introduce anhidrido
sulfuroso gasiforme, haste que la méSa de geaccién fenga un
PH de 7,5. La disolucidn caliente se separa por aspiracidn. \
Sobre el f£iltro quedan 450 partes en peso;de sulfito eménico.

Enfriendo el filtrado se separan 427 partes en peso de decido

5 aminocaprdnico con punto de fus16n 2022 y con un contenido de

o, 25 % de sulfito aménico. Pbr concentracién y recristaliza-
cién en metanol al 85 % pueden obtenerse otras 463 pertes en

‘peso de 'deido é&E-aminocaprdénico.

Ejemplo 2

565 partes en peso de recortes de uﬁ.policondensado de ca-

prolactamo con un contenido de sgue de 2% se sgitan durante 10

horas & 220-2252 en un recipiente de hierrc a presidn éon,170

pertes en peso de éxido cdlecico y 1000 pertes de egue. Después
de agrégér 500 partes de sguas, se filitra en caliente. Del f£il-

~tredo se precipita el calcio como carbonato introduciendo an-

.hidrido cearbdnico, ajustdndose un pH de unos 7. Del filtrado

egpiredo en caliente y separado del cerbonato cdlecico ¥ luego.

concentrado se precipiten 200 pertes en peso de dcido aminoce~

* prénico por adicidn de un poco de metancl. EL resto del deido

formado pueds obtenerse'por_concentracidn de las agues madres

¥ recristalizacién en metanol &l 85 % o agusa.
Ejemplo 3 °

En 1g polimerizacidn de caprolactamo se obtienen, Jjunto

' con polimerizades de elevado peso moleculer, otras porcioneé

110

de polimeros inferiores solubles en agua y caprolactamo inel-

+terado. Hirviendo con agus y concentrando las aguas de lavado

ge logre separar estos productos de mds bajo peso moleculer.

525 partes en peso de une mezcla asi obtenida de léetamo dfme~

' ro, trimero y cuaternerio con un contenido de agua de 34 % se

-calientan a 2252 durante 10 hores con un.recipiente de hierro
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de presidn con 135 partes en peso de 1ejla de sose cdustica. EL
producto de reeccidn se calienta a ebullicidn con 1200 pertes en

pesc de metanol y con refrigerante de reflujo, introdnciendo al

‘mismo tiempo anhidrido sulfuroso gasiforme hasta un pH de 8. Se-

perando por aspiracidn lm‘disolucidn en celiente y cristelizando,

se ‘obtienen 285 pertes en peso de dcido <&-aminoceprdénico puro.

~De las eguas madres pueden mislarse otras 50 partes en peso de

este dcido.
Ejemplo 4 ‘ _

250 paftes en peso de un producte de condensecidn de dcido
adipinico ¥ hexemetilenodiamine se calientan a 2252 durente 10
horas agitando en un recipiente de hierro de presién con 295 per-
tes en peso.de lejia de sosa cdustios y 400 partes de ague. Se
produce una disolucidn clara de adipinato sdédico y hexametileno~
dismina. Acidificando con decido sﬁlfﬁfico se obtienen 140 pertes
en peso.de dcido adipinico. E1 filtrado se alcaeliniza con lejia

de potasa cdustica, separdndose como caps oleosa ls hexemetile-

- nodiamina. Por destilecidén se obtienen 105 partes en pesdrde dig-

mina pura. ' .
Ejemplo 5

250 -partes en peso de un producto mixto de condensacidn.dé
60 % en peso de adipato de hexametilenodiamine y 40 % en peso de .
éeidq & -eminocaprdnico se calienten en el sutoclave como en el
ejemplo 4, coh 400 partes de ague y 95 partes en peso de lejia
de sosa céusticg. Aqui se sjusta una presidén de zo'at ebs, Le
disolpcidn.obtenidé de hexemetilenodiamina, adipinato sédico 'y
eminocapronato sdédico se prive de le hexemetilenodiamine por des-
tilacidén. Acidificando con deido sulfdrico diluido se separa el
decido adipfnico del d4cido aminocaprdénico mds soluble.
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Se reivindica como numevo 'Y de propis 1nvencidn'
~ ‘l.— Procedimiento pere la eleboracién de desechos de po-
liemides, cmcterizﬁo porque los polimerizados se tra‘ban con
por lo menos cantidades equivelentes de ’sustancias de reaccidn
ale&lina, preferent'emente en rresencle de egue, & temperatures
superiores & unoe 1502 y eepecialmente entre unos 2002 y unos
3002, | | ' |
2.~ Procedimiento pers la elaboracidén de desechos de po-
liemides. ‘ |
Tal ¥y como Be describe y reivindice en la presente lMemo-
rie descriptiva que conste de seis hojas escrites,sa mﬁquiné,
Per une sole cars.
Medrid, /6 de Febrero de 1.953.
" ARTONIG FERNANDEZ PASGUAL
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