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MEMORIA DESCRIPTIVA
que ee presenta para unir a l a  so lic itud  

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

f  emulada e l  7 de Diciembre de 1966, con e l  n3 334.279
e n

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de STAMICABBON N.V., entidad holandesa, establecida 
en van der Maesenstraat 2, Heerlen, Holanda, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DE SULFATO AMONICO A 
PARCIR DE UNA SOLUCION ACUOSA DE SULFATO AMONICO"

Esta invención se refiere a la  recuperación de sulfato 
de amonio a partir de disoluciones aouosas de sulfato de amo­
nio que contienen cemponentes orgánicos, particularmente a par­
t i r  de estas disoluciones obtenidas durante la  fabricación de 

5 oaprolactama.
En la  preparación de caprolaotama en un medio que contie­

ne ácido sulfúrico se obtienen productos de reacción que, des­
pués de su neutralización con amoníaco, contienen sulfato de 
amonio. Despuás de la  operación de neutralización, la  caprolac- 

10 tama puede separarse, en forma de una fase de aceite, de una
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disolución acuosa de su lfa to  de amonio, despuás de lo cual 
puede recuperarse sulfato  de amonio a p a r tir  de la  disolución 
acuosa, por ejemplo en una serie de crista lizadores.

El aceite de caprolactama crudo asi recuperado contiene, 
además de agua, sulfato  de amonio y subproductos orgánicos.
Por extracción oon disolventes orgánicos, por e j .  con benceno, 
una disolución de aceite de caprolactama crudo se separa de 
una disolución acuosa de sulfato de amonio, que contiene más 
de 25% en peso de componentes orgánicos, con respecto a l  peso 
del su lfa to .

La presencia de grandes cantidades de componentes orgá­
nicos que so lid ifican  a la  temperatura ambiente y que con fre ­
cuencia se consideran como productos de desecho, hace que sur­
jan dificultades en e l  tratamiento posterior del mismo. La sim­
ple evacuación de estas disoluciones como aguas residuales es­
t á  normalmente prohibida por la  ley, y la  recuperación de sul­
fa to  de amonio a p a r tir  de estas disoluciones por c ris ta liz a^  
ción es tá  d ificu ltada por la  presencia de componentes orgáni­
cos, de t a l  modo que se obtienen productos muy impuros, que im­
plican unos costes de purificación considerablemente superio­
res a l  valor del su lfa to  de amonio deseado.

Estos problemas se resuelven por medio de l procedimiento 
de la  invención, que comprende un procedimiento para la  recu­
peración de sulfato  de amonio a p a r t i r  de una disolución acuosa 
de sulfato  de amonio que contiene más de 25% en peso, basado 
en e l  su lfa to , de componentes orgánicos, que son sólidos a tem­
peratura ambiente, que comprende evaporar agua de la  disolu­
ción acuosa en cantidad suficiente para formar una fase orgáni­
ca a p a r t ir  de la  disolución acuosa, separar dicha fase orgá­
n ica , y recuperar por c ris ta lizac ió n  e l  su lfa to  de amonio de
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la  disolución aouosa resu ltante.
Por evaporación de agua a p a r tir  de la  disolución acuosa 

de sulfato de amonio se produce una fase orgánica separada, que 
por separación da como resultado que una gran proporción de los 
componentes orgánicos, por e j .  de 50 a 75% en peso, sea separa- 
da de una forma simple. La fase orgánica separada puede, por 

ejemplo, quemarse o mezclarse con fnel o il  crudo.
A p a r tir  de la  fase acuosa restante se recupera sulfato 

de amonio por crista lización , operación en la  que los componen­
tes  orgánicos que todavía hay presentes peimanecen en las aguas 
madres. Dichas aguas madres pueden evaporarse subsiguientemen­
te ,  y e l  residuo puede ser, por ejemplo, quemado o añadido a 
fuel o il.

La cristalización  de la  fase acuosa restante puede llevar­
se a cabo, por ejemplo, introduciendo la  disolución acuosa res­
tante en una serie de cristalizadores, en los que también se 
introducen una o más disolución(es) d is tin tas  de sulfato  de 
amonio, de modo que no se necesita una unidad especial de c ris ­
ta lización .

La invención es particularmente ú t i l  para e l  tratamien­
to de disoluciones acuosas de sulfa to  de amonio obtenidas en 
la  preparación de caprolactama, cano se ha indicado antes en 
la  Memoria. Este tratamiento se lleva  a cabo, preferiblemente, 
de t a l  modo que e l  aceite de lactama crudo procedente del pro­
ducto de reacción neutralizado se separa de la  disolución acuo­
sa, introduciéndose subsiguientemente ésta última en una serie 
de cristalizadores, a p a rtir  de los cuales se obtiene sulfato 
de amonio. El aceite de lactama crudo, a l  que s i  se desea pue­
de añadirse sulfato de amonio, se somete a extracción con un 
disolvente orgánico, por ejemplo con benceno, y se separa de la
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disolución acuosa de sulfato de amonio que contiene compo­
nentes orgánicos. Después se evapora agua de dicha disolu­
ción, produciendo así una fase orgánica que se separa. La di­
solución acuosa restante se introduce en la  serie de cris ta ­
lizadores antes mencionados. Se prefiere que dicha disolución 
sea introducida en un cristalizador distinto del primero en 
la  serie que comprende dos o más cristalizadores, de modo que 
se favorezca una cristalización uniforme.

Se describe a continuación e l  siguiente ejemplo de la  
invención:

Durante la  preparación de epsilon-caprolactama, se con­
v irtió  oxima de ciolohexanona en caprolactama empleando áci­
do sulfúrico y ácido sulfúrico fumante, después de lo cual e l 
producto de reacción se neutralizó con amoníaco acuoso. El 
aceite de lactama crudo se separó de la  fase acuosa y después 
se sometió a extracción con benceno, dejando una disolución 
acuosa de sulfato de amonio y componentes orgánicos que son 
sólidos a temperatura ambiente.

A p artir  de 1000 kgs. de esta disolución acuosa, que 
contenía 99,3 kg. de sulfato de amonio y 32 kg. de componen­
tes orgánicos, se evaporaron 700 kg. de agua por ebullición, 
haciendo que e l líquido se dividiese en dos capas, o sea una 
fase orgánica y una fase acuosa. La fase orgánica, que conte­
n ía  24,5 kg. de componentes orgánicos, 1,2 kg. de sulfato de 
amonio y 9,3 kg. de agua, se separó de la  fase acuosa. La fase 
acuosa citada contenía 98,1 kg. de sulfato de amonio y 7,5 kg. 
de componentes orgánicos, y fuá evaporada posteriormente en 
un cristalizador, dando 96 kg. de sulfato de amonio. El líqui­
do residual contenía 7,5 kg. de componentes orgánicos y 2,1 kg. 
de sulfato de amonio.
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Esta so lic itud  que corresponde a la  presentada en Ho­
landa e l  9 de Diciembre de 1965, bajo e l  núm. 65-16059, se 
acoge a los beneficios del articu lo  51 del.vigente Estatuto 
sobre Propiedad In du stria l.

N O I A  -

Los puntos de invención propia y nueva que se presentan 
para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Inven­
ción en España, por VEINTE años, son los siguientes:

IR .- Un procedimiento para la  recuperación de sulfato  
de amonio a p a r tir  de una disolución acuosa de sulfato de amo­
nio que contiene más de 25% en peso, basado en e l  su lfa to , de 
componentes orgánicos, que son sólidos a temperatura ambiente, 
que comprende evaporar agua de la  disolución acuosa en canti­
dad suficiente para formar una fase orgánica a p a r tir  de la  
disolución acuosa, separar dicha fase orgánica, y recuperar sul 
fa to  de amonio a p a r t ir  de la  disolución acuosa restan te, por 
c r i s t a l i  zación.

2R.- Un procedimiento segán la  reivindicación 1, en e l  
que la  disolución acuosa de sulfato  de amonio se obtiene pre­
parando caprolactama en e l  medio de ácido sulfúrico , neu tra li­
zando con amoníaco la  disolución de producto crudo, extrayen­
do de la  disolución neutralizada e l  aceite de caprolactama 
crudo con un disolvente orgánico, y separando e l  extracto , par­
ra  dejar dicha disolución acuosa de sulfato  de amonio que con­
tiene componentes orgánicos.
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3a.- Un procedimiento para la  recuperación de sulfato 
amónico a p a rtir  de una solución acuosa de sulfato amónico.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antecede y 
con los fines que se han especificado.

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

Madrid,
P.A
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