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*UN PROCEDIMIENTO PARA RECUPERAR IACTAMA QUE CONTIENE OLIGOMEROS
DE LAGTAMA A PARTIR DE SOIUCIONES™.

El presente invento se refiere & un procedimiento para la
recuperacidn de lactames que contengan oligdmeros de lactems de
lag soluciones.

Es sabido que en la preparacidn de poliamidas = partir de
lactemas se obtienen productos que contienen lactames y oligé-'
meros de lactame de bajo peso molecular, formados por 2-5 molé-
culas de lactama. Para eliminer las sustancias de bajo peso mo-
locular‘que no se deseen en los productos finales, es normal en
las poliamidas, bien en su estado sin elaborer o bilen una vez
elaboradas dando fibras pelfcules u otros productos, lavarlas
con agna. En este proceso se obtienen grandes cantidades de

agua de lavado en la que se hallan presentes lactama y oligdme-
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ros junto con impurezes, en su mayor parte en una concentrecidn
baja de 1 & 4% en peso. Es de importancia recuperar la lacte-
ma y los oligdmeros de lactama de las aguas de lavedo en este~
do puro.

, Ha sido ya propuesto (véase la patente inglese 763.954)
obtener lactama purificesda a partir de una solucidn de lactama
brute en un disolvente pricticemente inmiscible en agua, extra-
yendo la solﬁcién orginice bruta con agua y eliminando después
las impurezas de las soiﬁciones acuosas de lactama mediante la
extraccidn con un disolvente organico, y asimismo (véase la pa-
tente inglesa 762.879) purificar la lactame haciéndola paéar
en solucidn acuosa sobre cambiajores de ion. 8in embargo{ en
la prdctice estos procesos para la recuperacidén de lactama pu~
rificeda y de oligdmeros de lactama & partir de les citadas
aguas de lavado suponen el tratamiento de granies cantidedes

‘de agua que contienen sdlo pequefias cantidades de las valio~

sas sustancias que se hallan presentes.

Se ha descubierto ahora, de acuerdo con el presente ine
vento, que las lactem8s conteniendo oligdmeros de lactama pue-
den ser recuperaias de las soluciones si una lactama, disuel-
ta en un disolvente orgdnico que sea esencialmente immiscible
con agua, se extrae del mismo con sguas de lavedo obtenide la-
vanio poliamida de lactama, y la solucidn acuosa de lactama re-
sultante que contiene oligdmeros de lactama se hace pasar so-
bre cambiadores de ion.

El procedimiento de acuerdo con el invento tiene la venta-
ja de que mediante el empleo de agua de lavado como liquido de
extraccidn, la concentracidn de le lactama en el sguas asumenta
considerablemente, debido a lo cual el tratamiento del agua de

lavedo se hace més econdmico en la prdctica. A cause de este
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aumento en lm concentracidn de lactams del agua, la solubiiidad
de los oligdmeros de lactama msumenta también, de modo que duran-
te 18 extraccidn el agua originalmente turbia se transforma en
une solucidén acuosa transperente, como consecuencis de lo cual
no se menifiestan dificultades cuando esta solucidn se hace pa-
sar despuds sobre cambiedores de 1én. Ademds se obtienen lac-
temes en las que los oligdmeros se hallan presentes en una dis-
persidn tal que .l2 composicidn de los productos finales es ho-
mogénea, lo cual es de importancia para la preparacidn de poli-
amldas é partir de los mismos. |

Ia solucidén de lactama utilizada como meterial de parti-
da es una solucidn en un disolvente orgdnico gue no gea misci-
ble con agua o solamente ligeramente miscible, por ejemplo, un
hidrocarburo como el benceno, tolueno, o ciclohexano o mezclas
que contengen estas sustancies. ILa doncentracién de la lacta-
me exw la so;ucién puede variar; generalmente es 8decuada una
concentracion del 10-40% en peso de lactamsa.

Como meteriales de partida no solemente Pueden emplearse
lactames preparadas a partir de oximas, como la caprolactama o
la enantolacteme, sino tembién los productos de despolimerize-
cidn de poliamidaes, por ejemplo, los productos obtenidos en la
prdctica por despolimerizacidn de proiuctos residuasles obteni-
dos en la elaboracidn de poliamidas, como por ejemplo desperdi-
cios de fibras.

La extraceidn de la lactams a partir dé la golucidn de par-
tida por medio del agua de lavado que se ha obtenido lavanio po-
liamidas, puede realizarse mediante las técnicas de extraceldn
usuales. GCuando se extrae en un proceso continuo es convenien-
te extraer en un silstema de extpaccién miltiple en contracorrien-

te. Un proceso de extraccidn suave puede favorecerse trabajan-
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do a una temperatura de 30 - 502 C, Ila cantidad de agua de la-
vado con la que me realiza el proceso de extraceidn puede va-
riarse, pero de preferencia se utiliza suficiente para produ-
cir una solucidn acuosa que contenga del 10 - 25% en peso de
lactama, & ouya comcentracidn la solucidn acuosa de lactama
puede purificarse fdcilmente en un proceso continuo haciendo
pasar la golucidn sobre cambiadores de ion.

CQmo cambladores de lon pueden utilizarse los productos
comerciales ordinarios por ejemplo productos de policondensa-
cion o polfmeros sulfonsios, como el poliestireno sulfonado,
cembiadores de catidén Yy bases de amonio cuaternario de peso mo-
lecular elevado, ror ejemplo, copolimeros de estireno que coOne
tengan grupos de esmonio cuaternalio como cambiadores de aqién.

En la mayorf{a de los casos no es necesario un tratamien-
to suplementario de purificacidnm, por ejemplo, con agentes de
adsorcidn, como el carbdn activo, pero si fuese pPreciso puede
incluirse fécilmente en un gistema de purificacidn continuo.

Después de la concentracidn de la solucidn acuosa de lac-
tama purificada, se obtienen productos de la lactana que contie-~
nen oligdmeros de lactama que no se colorean incluso despuées de
un largo almacenaje, y & partir de los cuales puedén.preparar—
se en la forma conocida valiosos productos de polimerizacidm. -

EJEMPLO

En el dibujo adjunto se representa esquemdticamente un mé-
todo de realizecidn del procedimiento de acterdo con el invento.

Se utiliza como producto de partida ceprolactama bruta,
éue gse obtiene por despolimerizacidn de desperdicios de fibre de
poliamide obtenide de caprolactama. Ia lactama bruta se halle
contenida en el recipiente de almacenaje 1l en forme de lactama

acuosa al 65% en peso. El lfguido de extraccidn es agua de le-
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vado obtenide lavando fibra de poliamida, preparada de caprolaé-
tema, con agua. El agua turbia de lavado enh el recipiente de
almacenaje 2 contiene el 3% en peso de oaprolactama y 0,5% en
peso de oligimeros de caprolactama.

Los reciplentes 1 ¥ 2 se incluyen en un sisteme continuo
de alimentacidn que no estd indicado en el dibujo.

Ia lactama acuosa se hace pasar del recipiente de almace-
naje 1 a través del tubo 3 al reciplente de mezclaedo 4, en el
que se mezcla con una solucidn de lactama en benceno introduci-
de por el tubo 5. A través del tubo 6, la mezcla se hace pasar
al separador 7 y en &1 se separa en dos fages. La fase fcuosa
se hace pasar & traveés del tubo 8 el recipiente de mezclede g
Y se mezcla en é1 con benceno suministrado por el tubo 10. La
mezela se hace pasaer & través del tubo 1l al separador 12 y se
separa en él en dos fases. L& fase acuosa sale por el comducto
13. La fase bencénice, que contiene»lg lactema extrafde de la
solucidn acuosa sale a través del tubo 5.

La fase bencénica del geparador 7, que contiene el 16% en
peso de lactama, se hece pasar & través del tubo 14 al sparato
de extraccidn 15, eﬁ el que se introduce tambidn agua de lavado
del recipiente de slmacenaje 2, a través del tubo 16. La tempe-
ratura en el aparato de extraccion 15 se mantiene & 402C. Del
aparato de extraccidén 15, se introduce una mezcla lfguida a tra-
vés del tubo 17 en un aepérador 18 y se separa en 81 en dos fa-
ses. la fase bencénica se devuelve al aparato de extraccidm 15
8 través del tubo 19. A través del conducto 20, que sale de la
cabeza del aparato de extraccidn, sale benceno impuro que se uti-
liza de nuevo, despuds de purificado, y se hace pasar al tubo 10.

1a solucidn acuosa de lactame gue contiene oligdmeros de

lactama se introduce del separador 18 al recipiente amortigus-
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dor 22 a través del tubo 21, Del.ggcipiente asmortiguador 22, la
solucién acuosa se introduce & través del tubo 2% en la cabeza
de la columna 24, gue ostd rellena con cerbén activo; posterior-
mente la solucidn se alimenta a través del tubo 25 a la colume
ne 26, que estd rellena con un cambiador de catidn y & conti-
nuacidn & través del tubo 27 a la columna 28, que esté rellena
con un cambisdor de anidn, de cuya columne la solucidn de lac-
tema purificada se hace paser al tanqgue de almacenaje 30 a tra-
ves del tubo 29. 1a solucidn obtenide eventualmente contiene

el 21% en peso de caprolactema y 0,4% en peso de oligdmeros de
caprolactama.

De este modo se obtiene una solucidn final de 3060 g (re-
ciplente 30) & partir de 1000 g. de caprolactame bruta (reci-
plente 1) y 2500 g. de agna de lavado (recipiente 2).

la evaporacidn de la solucidn resultante produce capro-
lactame que contiene el 2% en peso de olig&meroa de caprolacta-
me, a partir de la cual puede prepararse poliamida.

Para mayor clarided se han representado en el dibujo pie-
zas aﬁeltas del apérato, Pero en la préctica se utilizan piezes
miltiples en cada una de las fases sucesivas.

Este solicitud, que corresponde a la presentada en Holan-
da, el 26 de Octubre de 1957, bajo el Mimero 221.929, se acoge

8 los beneficios del artfculo 51 del vigente Estatuto Ley sobre
Propiedad Industrial.

Los puntos de invencidn propie y nueva que se presentan
pera que sean objeto de esta Patente de Invencidn en Espafia, son
los siguientes:

12, TUn procedimiento para recuperar lactama Que contie~

ne Oligameros de lactames desde soluclones, cuyo proceso compren~
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nico que sea esencialmente inmiscible con agua con agua de la-
vado obtenida mediante el lavado de polismida de lactamé., Y el
paso de 1a solucidn acuosa de lactama resultante éue contiene
5  oligdmeros de lactama sobre cambiadores de ion.
2°, TUn procedimiento como el reivindicado en la reivin.
. dlcacién 1, en el que la lactama disuelta en un disolvente or-
génico se obtiene por despolimerizacidn de poliemide preparads
; de lactema
1o 3%. Un procedimiento como el reivindicedo en las reivin-
dicacioﬁes 1462, en el que el proceso de extraccidn se roali-
z8 & una temperatﬁra de 30-509C, _
e, TUn procédimiento como el reivindicedo en cualgquiera
de las reivindicaciones 1 - 3, en el gue el proceso de extrac-
15 cidn se realiza con tanta agua de lavado que se obtiene una so-
lucidn acuosa de lactams al 10-25%.
» 5%. Un procedimlento para recuperar lactama Que conten-
ga.oligameros tal como se ha descrito aqul esencialmente con

referencia al dibujo adjunto.

MR g L b AT i vty e e T AT T TR IR O Rt

20 ; 6%, Un procedimiento para recuperar lactama gque contiene
. oligémeros de lactame & partir de soluciones.

Tal y como se ha descrito en la Memorisa éue antecede, ilus-
trado en el dibujo gue se acompefia ¥ para los fines que se han
egpeeificado.

25 Este Memoria consta de siete hojas eserites s méénina por

una sols cara,

Wadrid 9 8 NOV. 1898
P, ¥.
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