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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION .
formulada el 7 de Diciembre de 1966, con el n® 334.2:79
en
EsPAfia
por VEINTE safios
a noubre de STAMICARBON N.V., entidad holandesa, eatablecida
en van der Maesenstraat 2, Heerlen, Holanda, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DE SULFATO AMONICO A
PARCIR DE UNA SOLUCION ACUDSA DE SULFATO AMONICO™
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Esta invencién se refiere a la recuperacidn de sulfato
de amonio a partir de disoluclones acuosas de sulfato de amo-
nio que contienen componentes orgénicos, particulamente a par-
+tir de estas disoluciones obtenidas durante la fabricacién de

5 caprolactamsa.

En le preperacién de caprolactama en un medio que contie- .
ne bcido sulflrico se obtlenen productos de reaccidn que, des-
puds de su neutralizacidén con amonfaco, contienen sulfato de
amonio. Despuds de la operacidén de neutralizacién, la caprolac-

10 tana puede separarse, en forma de una fase de aceite, de una
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disolucidén acuosa de sulfato de amonio, desPﬁés de lo cual
puede recuperarse sulfato de¢ smonio a partir de la disolueién
acuosa, por ejemplo en una serie de cristalizadores. _

El aceite de caprolactems cru&; as{ recuperado cantiene,
ademds de agua, sulfato de emonio y subproductos orgénicos.

Por extraccién con disolventes orgdnicos, por ej. con benceno,
una Gisolucidn de aceite de caprolactama crudo se separa de
une disolucidn acuose de sulfato de amonio, que contiene més
de 25% en peso de componentes orgénicos, con respecto al peso
del sulfato.

Ie presencia de grandes cantidades de componentes oOrgém
nicos que solidifican a la temperatura ambiente y que con fre-
cuencia se consifderen como productos de desecho, hace que sur-
jan dificultades en el tratamiento posterior del mismo. Iz sim-
ple evacuacién de estas disoluciones como aguas residusles es-
t4 normelmente prohibida por la ley, ¥y la recuperacién de sul-
fato de amonio & partir de estas disoluciones por cristaliza=-
cibn estd dificxltada por 1la presencia de componentes orgéni-
cos, de tal modo que se obtienen productos muy impuros, que im-
plican unos costes de purificacidén considerablemente superio-
res al valor del sulfato de smonio deseado.

Estos problemas se resuelven por medio del procedimiento
de la invencién, que comprende un procedimiento para la recu-
peracidén de sulfato de amonio a partir de una disolucién scuosa
de sulfato de amonio que contiene mds de 25¢% en peso, bassdo
en el sulfato, de camponentes orgénicog, que son sblidos a tem~
peraturs ambiente, que comprends evaporar agus Ge la disolue
cidn acuosa en centidad suficiente paras formar une fase orgéni-
ca & partir de la disolucidn acuosa, separar dicha fase orgi-

nica, y recuperar por cristalizacién el sulfato de amonio de
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le disolucidn acuosa resultante.

Por evaporacién de ague a partir de la disolucidén acuosa
de sulfato de emonio se produce une fase orgénica separeda, que
por separacidén da como resultado gue una gran proporcidn de los
componentes orgénicos, por ej. de 50 & T5¢% en peso, sea separa~

de de una forme simple. Ia fase orgdnica separsde puede, por
e jemplo, quemarse o mezclarse con fuel oil crudo.

A partir de le fase acuosas restante se recupera sulfato
de amonio por cristalizacilén, operseidn en la que los componen~
tes orgénicos que todavia hay presentes permanecen en las sguas
madres. Dichas aguas medres pueden eveporerse subsiguientemen~
te, ¥y el residuo puede ser, por ejemplo, guemado o afirdido a
fuel oil.

Ia cristelizacidén de la fase acuosa restante puede llever-
ge a cabo, por ejemplo, introduciendo la disolucidn acuosa res-
tante en una serie de cristalizadores, en los que también se
introducen una o més disolucién(es) distintas de sulfato de
gmonio, de modo que no se necesita una unidad especial de cris-
talizacidn.

Ia invencidn es particularmente Util para el tratamien-
t0 de disoluciones acuosas de sulfato de amonio obtenidas en
la preparacién de caprolactama, cono Se he indicado sntes en
la Memorim. Este tratemiento se lleva a cgbo, preferiblemente,
de tal modo que el mceite de lactama crudo procedente del pro-
ducto de reaccidn neutralizado se separas de la disolucidn acuo-
sa, introducidndose subsigulentementéd ésta Ultims en tue serie
de cristalizadores, a partir de los cuales se obtlene sulfato
de amonlo. El aceite de lactema crudo, al que si se desea pue~
de afiadirse sulfato de amonlo, se somete & extraccidn con un

disolvente orgénico, por ejemplo con benceno, y se separa de la
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disolucidn acuosa de sulfato de smonio que contiene compo-
nentes orgdnicos. Despuds se evapora agus de dicha disolu-
cidn, produciendo as{ une famse orgénica que se separa. Ia di-
solucidn mcuoss restante se introduce en la serie de crista~
lizadores antes mencioneados. Se prefiere que diche disolucidn
sea introducida en wn cristalizador distinto del primero en
le serie que comprende dos o mds cristalizadores, de modo gue
se favorezca una cristalizacidén uwniforme.

Se describe & continuseidn el siguiente ejemplo de la
invenecidéns:

Durante la preparacidn de epsilon-caprolactema, se con-
virtié oxima de ciclohexanona en caprolactame empleando dci-
do sulfdrico y dcido sulfdrico fumante, después de lo cual el
producto de resccidn se neutrelizd con amonfaco acuosgo. ElL
aceite de lactame crudo se separd de la fase acuosa y despuds
se sanetid & extraccidn con benceno, dejando uns disolucidn
acuose de sulfato de amonio y componentes orgénicos que san
sdlidos a temperatura ambiente.

A partir de 1000 kgs. de esta disolucidén amcuosa, que
contenia 99,3 kg. de sulfato de amonio y 32 kg. de conponen-
tes orgénicos, se evaporaron 700 kg. de egua por ebullicidn,
haciendo que el ligquido se dividiese en dos capas, o sea una
fase orgénica y una fase acuosa. Lae fase orgénica, que contew
nia 24;5 kg. de componentes orgénicos, 1,2 kg. de sulfato de
amonio y 9,3 kg. de agua, se separd de le fage acuosa. Ia fase
acuwosa citada contenia 98,1 kg. de sulfato de amonio y 7,5 kg
de camponentes orgénicos, y fué evaporada posteriormente en
un cristalizador, dando 96 kg. de sulfato de emonio. Bl liqui-
do residual contenfa 7,5 kg. de componentes orgénicos y 2,1 kg.

de sulfato de amonio.
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Esta solicitud que corresiponde & la presentada en Ho-
landa el 9 de Diciembre de 1965, bajo el mim. 65-16059, se
8coge & los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto
sobre Propieded Industrial.

- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueve que se presentan
pare que sean objeto de esta solicitud de Patente de Inven-
cién en Bapafia, por VEINTE afios, son log sigulentes:

12,~ Un procedimiento pare la recuperacidén de sulfato
de amonio a partir de uns disolucidén acuosa de sulfato de amo-
nio que contiene més de 25 en peso, basado en el sulfato, de
componentes orgénicos, que son sélidos a temperatura ambiente;
que comprende eveporar sgua de la disolucién acuose en canti-
ded suficiente psra formar una fese orgdnice & partir de la
disolucidén acuosa, seperar dicha fase orgénica, y recuperar sul
fato de emonio & partir de le disolucibn acuosa restante, por
cristalizacidn.

22.~ Un procedimiento segén le reivindicecidn 1, en el
que la disolucidn acuose de sulfato de amonio se obtiene pre=-
parando caprolacteme en el medio de deido sulfirico, neutrali-
zando con amonfaco la disolucidn de'producto crudo, extrayen-
do de la disolucidén neutralizeds el sceite de caprolactame
crudo con un disolvente orgénico, y separando el extracto, pa~

ra dejar dicha disolucidn acuosa de sulfato de amonio que con-

tiene componentes orgénicos.
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3%.~ Un procedimiento pare le recuperscidn de sulfato
smonico & partir de une solucidén scuosae de sulfato amonico.

Tal y cano se ha descrito en la Memoriz que antecede y
con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de seis hojas escritas a méquina por

une sola ¢ara.
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