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para so lic ita r

P A T E N T E  DE I N V E N C I O N  

e n

E S P A Ñ A  

por VEINTE a¡B.os

a nombre de ST&MICAHBON N.T., entidad holandesa, establecida en 

2 van der üaesenstraat, Beerlen, Holanda, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA RECUPERAR IACTAMA QUE CONTIENE OIICCMEROS 

DE IACTAMA A PARTIR DE SOIDO IONES"'.

E l presente invento se re fie re  a nn procedimiento para la 

recuperación de lactamas que contengan oligómeros de lactama de 

las soluciones.

Es sabido que en la preparación de poli amidas a partir  de 

lactamas se obtienen productbs que contienen lactamas y oligó­

meros de lactama de bajo peso molecular, formados por 2-5 molé­

culas de lactama. Para eliminar las sustancias de bajo peso mo­

lecular que no se deseen en los productos fina les , es normal en 

las poliamidas, bien en su estado sin elaborar o bien uno vez 

alaboradas dando fibras películas u otros productos, lavarlas 

con agua. En este proceso se obtienen grandes cantidades de 

agua de lavado en la que se hallan presentes lactama y oligóme-
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ros junto con impurezas, en su mayor parte en una concentración 

baja de 1 a 4% en peso. Es de importancia recuperar lá iacta- 

ma y los oligómeros de lactama de las aguas de lavado en esta­

do puro.

Ha sido ya propuesto (véase la patente inglesa 763.954) 

obtener lactama purificada a partir de una solución de lactama 

bruta en un disolvente prácticamente inmiscible en agua, extra­

yendo la solución orgánica bruta con agua y eliminando después 

las impurezas de las soluciones acuosas de lactama mediante la 

extracción con un disolvente orgánico, y asimismo (véase la pa­

tente inglesa 762.879) purificar la lactama haciéndola pasar 

en solución acuosa sobre cambiadores de ion. Sin embargo, en 

la práctica estos procesos para la recuperación de lactama pu­

rificada y de oligómeros de lactama a pa rtir  de las citadas 

aguas de lavado suponen e l tratamiento de grandes cantidades 

de agua que contienen sólo pequeñas cantidades de las va lio ­

sas sustancias que se hallan presentes.

Se ha descubierto ahora, de acuerdo con e l presente in­

vento, que las lactamas conteniendo oligómeros de lactama pue­

den ser recuperadas de las soluciones s i una lactama, disuel­

ta en un disolvente orgánico que sea esencialmente inmiscible 

con agua, se extrae del mismo con agua de lavado obtenida la­

vando poliamida de lactama, y la solución acuosa de lactama re­

sultante que contiene oligómeros de lactama se hace patsar so­

bre cambiadores de ion.

El procedimiento de acuerdo con e l invento tiene la venta­

ja  de que mediante e l  empleo de agua de lavado como líquido de 

extracción, la concentración de la lactama en e l agua aumenta 

considerablemente, debido a lo cual e l tratamiento del agua de 

lavado se hace más económico en la práctica. A causa de este
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aumento en la concentración de lactama del agua, la solubilidad 

de los oligómeros de lactama aumenta también, de modo que duran­

te la extracción e l agua originalmente turbia se transforma en 

una solución acuosa transparente, como consecuencia de lo cual 

5 no se manifiestan dificultades cuando esta solución se hace pa­

sar después sobre cambiadores de ion. Además se obtienen lac- 

tamas en las que los oligómeros se hallan presentes en una d is­

persión ta l que la composición de los productos finales es ho­

mogénea, lo cual es de importancia para la preparación de po li- 

10 amidas a partir de los mismos.

La solución de lactama utilizada como material de parti­

da es una solución en un disolvente orgánico que no sea misci- 

ble con agua o solamente ligeramente miscible, por ejemplo, un 

hidrocarburo como e l  benceno, tolueno, o ciclohexano o mezclas 

15 que contengan estas sustancias. La concentración de la lacta­

ma ¿B la solución puede variar; generalmente es adecuada una 

concentración del 10-40% en peso de lactama.

Como materiales de partida no solamente pueden emplearse 

lactamas preparadas a partir  de oximas, como la caproíactama o 

20 la enantolactama, sino también los productos de despolimeriza- 

ción de poliamidas, por ejemplo, los productos obtenidos en la 

práctica por despolimerización de productos residuales obteni­

dos en la elaboración de po li amidas, como por ejemplo desperdi­

cios de fibras.

2-5 la  extracción de la lactama a partir  de la solución de par­

tida por medio del agua de lavado que se ha obtenido lavando po­

liamidas, puede realizarse mediante las técnicas de extracción 

usuales. Cuando se extrae en un proceso continuo es convenien­

te extraer en un sistema de extracción múltiple en eontracorrien- 

30 te . Un proceso de extracción suave puede favorecerse trabajan-
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do a una temperatura de 30 - 5oe C. La cantidad de agua de la­

vado con la que se realiza e l proceso de extracción puede va­

riarse, pero de preferencia se u tiliza  suficiente para produ­

c ir  una solución acuosa que contenga del 10 - 23% en peso de 

lactama, a cuya concentración la solución acuosa de lactama 

puede purificarse fácilmente en un proceso continuo haciendo 

pasar la solución sobre cambiadores de ion.

Como cambiadores de ion pueden u tilizarse los productos 

comerciales ordinarios por ejemplo productos de policondensa- 

ción o polímeros sulfonados, como e l poliestireno sulfonado, 

cambiadores de catión y bases de amonio cuaternario de peso mo­

lecular elevado, por ejemplo, copolímeros de estireno que con­

tengan grupos de amonio cuaternario como cambiadores de anión.

En la mayoría de los casos no es necesario un tratamien­

to suplementario de purificación, por ejemplo, con agentes de 

adsorción, como e l  carbón activo, pero s i fuese preciso puede 

incluirse fácilmente en un sistema de purificación continuo.

Después de la  concentración de la solución acuosa de lac­

tama purificada, se obtienen productos de la lactama que contie­

nen oligómeros de lactama que no se colorean incluso después de 

un largo almacenaje, y a partir de los cuales pueden preparar­

se en la forma conocida valiosos productos de polimerización^

E J E M P L O

En e l dibujo adjunto se representa esquemáticamente un mé­

todo de realización del procedimiento de acuerdo con e l invento.

Se u t iliza  como producto de partida caprolactama bruta., 

que se obtiene por despolimerización de desperdicios de fib ra  de 

poliamida obtenida de caprolactama. La lactama bruta se halla 

contenida en e l recipiente de almacenaje 1 en forma de lactama 

acuosa a l 65% en peso. E l líquido de extracción es agua de la-
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vado obtenida lavando fibra  de poliamida, preparada de caprolac- 

tama, con agua. B1 agua turbia de lavado en e l recipiente de

almacenaje 2 contiene e l 3% sn Peso de caprolactama y 0,5% en 

peso de oligómeros de caprolactama.

5 Los recipientes 1 y 3! se incluyen en un sistema continuo

de alimentación que no está indicado en e l dibujo.

La lactama acuosa se hace pasar del recipiente de almace­

naje 1 a través del tubo 3 a l recipiente de mezclado 4, en e l 

que se mezcla con una solución de lactama en benceno introduci- 

1 0 da por e l tubo 5* A través del tubo 6, la mezcla se hace pasar 

a l separador 7 y en é l  se separa en dos fases. La fase acuosa 

se hace pasar a través del tubo 8 a l recipiente de mezclado 5 

y se mezcla en é l con benceno suministrado por e l tubo 10. La 

mezcla se hace pasar a través del tubo 11 a l separador 12 y se 

15 separa en é l en dos fases. La fase acuosa sale por el conducto 

13* La fase bencénica, que contiene la lactama extraída de la 

solución acuosa sale a través del tubo 5*

La fase bencénica del separador 7, que contiene el 16% en 

peso de lactama, se hace pasar a través del tubo 14 a l aparato 

2o de extracción 15, en e l que se introduce también agua de lavado 

de l recipiente de almacenaje 2, a través del tubo 16. La tempe­

ratura en e l  aparato de extracción 15 se mantiene a 40sc. Del 

aparato de extracción 15, se introduce una mezcla líquida a tra­

vés del tubo 17 en un separador 18 y se separa en é l en dos fa- 

25 ses. La fase bencénica se devuelve a l aparato de extracción 15 

a través del tubo 19. A través del conducto 20, que sale de la 

cabeza del aparato de extracción, sale benceno impuro que se u ti­

liza  de nuevo, después de purificado, y se hace pasar a l tubo 10. 

La solución acuosa de lactama que contiene oligómeros de 

30 lactama se introduce del separador 18 a l recipiente amortigua-
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dor 22 a través del tubo 21. Del recipiente' amortiguador 22, la

solución acuosa se introduce a través del tubo 23 en la cabeza 

de la columna 24, que esta rellena con carbón activo; posterior­

mente la solución se alimenta a través del tubo 25 a la colum­

na 26, que esta rellena con un cambiador de catión y a conti­

nuación a través del tubo 2? a la columna 26, que está rellena 

con un cambiador de anión, de cuya columna la solución de i**"?— 

tama purificada se hace pasar a l tanque de almacenaje 30 & tra­
vés del tubo 29. La solución obtenida eventualmente contiene

e l 21% en peso de caprolactama y 0,4% en peso de oligómeros de 

caprolactama.

De este modo se obtiene una solución fin a l de 3060 g- (re­

cipiente 30) a partir de 1000 g. de caprolactama bruta (rec i­

piente 1) y 2500 g. de agua de lavado (recipiente 2 ).

la evaporación de la solución resultante produce capro­

lactama que contiene e l 2% en peso de oligómeros de caprolacta- 

ma, a partir de la cual puede prepararse poliamida.

Para mayor claridad se han representado en e l dibujo pie­

zas sueltas del aparato, pero en la práctica se u tilizan  piezas 

múltiples en cada una de las fases sucesivas.

Esta solicitud, que corresponde a 3a presentada en Holan­

da, e l  26 de Octubre de 1957, bajo e l H&nero 221.929, se acoge 

a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto Ley sobre 
Propiedad Industrial.

25 - N O T A -

Los puntos de invención propia y nueva que se presentan 

para que sean objeto de esta Patente de Invención en España, son 
los siguientes:

ls . un procedimiento para recuperar lacáama que contie- 

30 ne oligomeros de lactama desde soluciones, cuyo proceso compren-
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de la extracción de una lactama disuelta en un disolvente orgá­

nico que sea esencialmente inmiscible con agua con agua de la­

vado obtenida mediante e l lavado de poliamida de lactama, y e l 

paso de la solución acuosa de lactama resultante que contiene 

oligómeros de lactama sobre cambiadores de ion.

2s. un procedimiento como e l reivindicado en la reiv in ­

dicación 1, en e l que la lactama disuelta en un disolvente or­

gánico se obtiene por despolimerización de poliamida preparada 

de lactama

$s. Un procedimiento como e l reivindicado en las reivin­

dicaciones 1 ó 2, en e l que e l proceso de extracción se rea li­

za a una temperatura da 30- 50se.

4a. Un procedimiento como e l reivindicado en cualquiera 

de las reivindicaciones 1 —3# en e l que e l proceso de extrac­

ción se rea liza  con tanta agua de lavado que se obtiene ""a  so­

lución acuosa de lactama a l 10-25%.

5-* Un procedimiento para recuperar lactama que conten­

ga oligómeros ta l como se ha descrito aquí esencialmente con 

referencia a l dibujo adjunto.

68. un procedimiento para recuperar lactama que contiene 

oligómeros de lactama a partir de soluciones.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antecede, ilus­

trado en e l dibujo que se acompasa y para los fines que se han 

especificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a máquina por 
una sola cara.

2
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