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El presente invento se refiere a la pre-
paracién de lactamas a partir de un medio que contiene
fcido sulffirico concentrado o tridxido de azufre. Tal
como es sabido comfmmente, las lactamas se pueden ob-
tener por conversidn intremolecular de oximas alici-
clicas, la cual conversién, conocida por el nombre de
transposicién de Beckmann, se efectlia preferiblemente
en la industria por medio de oleum o tribéxido de azu-
fre.

La conversién de oxima de ciclohexamona
anhidra en epsilon-caprolactama - que es la lactema
que se produce en mis cantidad en el momento actual
Y que es un monémeroc para el nylon 6 - se efectiia
usualmente con oleun que contiene aproximsdamente 6%
en peso de SO5 libre, a una temperatura de aproximsda-
mente 1252C,

Se ha propussto también preparar lacta-
mas sometiendo a compuestos con un nfeleo cicloalco-~
hilico que contiene un &tomo de carbono terciario a
un procedimiento de nitrosacién en é&cido sulffrico
concentrado.

Sin embargo, en ambos procedimientos la
lactama resultente - una base nitrogenada orgénica
muy débil - estard contenida eventualmente en la mez-

cla de reaccibén en la forma &cida conjugada como bisul-

-2 -



10

15

20

25
2.5.92.

fato de lactamsa.

FPars hacer posible que la lactama sea
separada de la mezcla de resccidn Acida, se acostum-
bra disminuir la scidez de esta mezcla a un pH de agpro-
ximademente 4,5 con agus amoniacel, gue hace que la
lactama se transforme de la forms &cida conjugadsa a
la forms de base libre y que flobe sobre la solucidén re
sultante de sulfato de amonio en forma de une solucibn
concentrada de lactama en agua, después de lo cual se
efectlia vna separacidén de la lactama a partir de la so-
lucibn de sulfato de smonio,

Este procedimiento amplismente utilizado
tiene la desvenbtaja de que la totalidad del &cido sul-
flrico y del tridéxido de szufre que se ubilizan en la
conversidn se transforma en sulfato de amonio. De es-
te modo se obbtienen gproximadamente 1,8 toneladas de
sulfato de amonio por tonelada de epsilon-caprolacte-
ma formeda, por ejemplo, después de la conversidn de
oxima de ciclohexanona con oleum que conbilene 6% en
peso de 803 libre. Dado que el mercado ya estd inun-
dado con sulfabo de amonio, y deblido a que este com-
puesto, por consigulente, sb6lo puede alcanzar un precic
muy bajo en el mercado de los fertilizantes nitrogenados,
parciglmente también teniendo en cuenta el elevado cos-

to de transporte, se debe estimar como indeseable, e
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incluso inaceptable a largo plazo, por rezones econd-
micas, la broduccién de sulfato de amonio como subpro-
ducto. Esta es la razbn por la que yva se ha propueato
(véase, por ejemplo, la memoris de la patente de los
Estados Unidos 2.737.511) omitir la neubralizacién de
dcido sulffirico o de oleum para formar sulfato de amo-
nio despuds de la conversibn de oxima en lactama, ¥y ex-
traer la lactama desde la mezcla de reacoién &cida, que
previemente ha sido diluide con ague, con un disolvente
orgénico inmiseible con agua, por ejemplo eloroformo.
Tembién se ha propuesto llevar a cabo la extraceién de
lactama con un disolvente orgénico, a saber 50, liquido.,
La solucifn de &cido sulffirico liberada de laotama po-
drfa luego ser concentrada y utilizads de nueve para
la conversién de oxima en lactama.

Ia desventaja mis grave de rescircular
este &cido sulffirico para dicha conversién consiste
no s6lo en que el &cido diluldo que queda después de
la extraceién ha de ser concentrado, sino que también
los subproductos que se hayan formsdo en la conver-
sién se acumularén en el fcido sulffirico recirculado,
de modo que este &cido, al final, se volvera inapro-
piado para la conversién en una lactama que satisfaga
las exigencias cualitativas.

Otra propuesta - que pretende, por un
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lado mentener el 4cido sulférico libre ubilizado en
lg conversién de oxims en lsctama en tal forma ¥, por

otro lado, romper o debilitar la unidén entre el 4ci-

~ do sulflrico y la lactama, lo cual haria posible la

extraceibén de lactama - consiste en afindir sulfato
de gmonio a la mezcla de reaccién en cantidades ta-
les que realmente se formari hidrégeno - sulfato de
amonio en esta mezcla de reaccidén (véase solicitud de
patente holandesa 6.402.370 que ha sido puesta a dis-
posicién del plblico para inspeccién, o la memoria
de patente de los Estados Unidos nfmero 3.336.298).
Después de la extraccién de la lactama,
con, por ejemplo, benceno, se deja una solucidén con-
centrada de hidrogenosulfato de amonio, siendo utili-
zades las propiedades &cidas de esta soluciém, por
ejemplo, para descomponer fosfafo mineral.
Se puede presentar contra dicho proce-
dimiento la objecidn de que las propiedades 4cidas
de una solucién de bisulfato de amonio son demasiado
débiles para dar como resulbvado la descomposicién
del fosfato mineral; alternativamente, la descompo-
sicibén deberid ser llevada a cabo en combinacién con
un 4cido mis fuerte, por ejemplo &cido fosférico y/o
dcido nitrico.

El procedimiento de acuerdo con el in-
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vento proporciona un método para eliminar lactamas des~
de vn medio que contiene Acido sulffirico o tribxido

de azufre, combinado con descomposicién de fosfabo
mineral, todo ello de menera tal que como producto

que contiene fosfabo se obtenga dihidrogenofosfatbo

de amonio o dihidrogenofosfgto de metsl slcaglino, ©

un fertilizante de nitrofosfato cuyo componente de
fosfato es virbtuslmente soluble en agua completamen-
te.

De scuerdo con el invento, parte del
amonisco o del Alcali requerido para la prepsracidn
de dihidrogenofosfato de amonio, o de dihidrogenofog
fato de metal alcalino, o de fertilizente de nitro-
foafato, os utilizada primero pars la neutralizacidn
de la mezcls de transposicibén en acido sulfdrico que
contiene lactama, después de lo cual la lactemea es
extraida desde esta mezcla de transposicién que sho-
re ha gido hecha apropiada para la extraccidn; la so-
lucibn de écido sulffirico que ha quedado, en la cual
egbd disuelto sulfato de amonio o de metal alcalino,
es ubilizada de nuevo para la descomposicién de fos-
fato mineral en Acido fosférico, a partir del cual se
puede recuperar, después de subsigulente neutraliza-
cibn, el deseado dihidrogenofosfato de amonio o dihi-
drogenofosfato de metal alcalino o - si también se ha
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utilizado &cido nitrico para la descomposicién del
fosfato mineral - un fertilizante de nitrofosfato.

Si se desea convertir fosfato mineral
en hidrogenosulfato de metal alcalino o hidrogeno-
sulfato de amonio, el grado de acidez de la solu-
cién de Acido sulfdrico que queda despuds de la ex~
traccibén de lactama debe ser tal que, por un lado,
sea posible la descomposicién del fosfato mineral sin
la adicidén de una cantidad suplementaria de &cido
¥y Por otro lado, la extracclén de ls lactsma desde
la mezcla parcialmente neutralizada de descomposi~
¢ién con &cido sulffirico sea una operacidén econbmi~
ca.

Ambas exigencias se satisfacen de
acuerdo con el invento sl en la mezcla que contiene
lacteama, que ha de ser sometida a extracecidn, la pro-
poreibén molar de sulfato de amonio o sulfato de metal
alecalino, por un lado, a la suma de sulfato de smonio
o sulfato de metal alcalino y écido sulffirico libre, por
otro lado, se controla entre un valor minimo de 1/8:1
¥y un valor miximo de 1/5:1, por sdiciédn de soluciones
de hidréxidos, carbonatos o sulfatos de amonio o de
metales alcalinos,

8in embargo, si el fosfato minersl ha

de ser convertido en un fertilizante de nitrofosfato,
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la mezcla que contiene lactema que ha de ser sometida
8 extraccidn puede contener considerablemente mayor
contided de sulfato de amonio o sulfato de metal al-
calino, y la proporcidn molar entre sulfato de amo-—
nio o sulfato de metal alcalino, por un lado, ¥ la
suma de sulfato de smonio o sulfato de metal aloali-
no y éeldo sulffirico libre, por otro lado, serd con-
trolads a un valor mayor de 1/5:1, preferiblemente
a aproximsdamente 0,5:1, lo cual significa que la
mezcla que ha de ser gometida a extraceién conten-
dré centidades aproximsdaments equimoleculares de
sulfato de amonio o de metal alcalino y 4cido sulft-
rico libre.

En calidad de agente de extraccién
de lactamps desde la mezcla de resccién obtenida deg
pués de la tremsposicién de acuerdo con Beckmenn,
ge han propuesto disolventes orgénlcos inmiscibles
con agua, taeles como benceno, ciclohexasno, heptano,
hidrocarburos halogenados, hidrocarburcs nitrados,
éteres, dioxano y nitrilos. Oasi todos estos disol-
ventes se emplean en el caso de soluciones de &cido
sulfirico y lactesma neutralizedas o casi neubraliza-
das.

En calidad de disolvente no orgénico
se puede utilizar también dibxido de azufre 1iquido.

-8 -
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Debldo al elevado rendimiento de extraceién y al ba-
Jo punto de ebullicibn, se concede preferencia en
el presente procedimiento sl cloroformo en cglidad
de agente de extraccidén, mientras que tambiédn se

5 Puede emplear de modo ventajoso 1,4,2,2-tetracloroeﬁ§
no en vista de su elevado rendimiento de extraccifn.

Con el fin de impedir una posible hi-
drblisis, por ejemplo de epsilon-lactama paras formar
dcido epsilon-aminocaproico lo més que sea posible

10 en la extraccibén de la mezcla de transposicién 4cida
que contiene lactama, la bemperatura serd mantenida
relativamente baja durante los procesos de exbtraccisdn
v neubralizacién, es decir, no se dejara subir la tem-
Peratura por encima de 402C y la extraccién se llevara
15 a cabo preferiblemente a una temperatura por debajo de
3020, Ta hidrélisis se puede evitar bLambién haciendo que
ya esté presente agente de extraceién en el proceso de
extraccidn.

Un modo de rezlizar el procedimiento

20 de acuerdo con el invento comprende la extraccién de lac
Tema por medio de un disolvente orgénico en presencia de
una solucién que contiene sulfato de amonio o sulfato
de metal alcalino y &cido sulflrico libre, combinado
con la descomposicidn de fosfato mineral con la solucidn

25 de acido sulffirico que ha quedado después de exbraccidn
2. 5- 72.
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de la lactama. Esta solucién de &cido sulffirico pue-
de ser utllizada directamente para la descomposiciédn

de fosfato mineral, pero lleva sparejade la desventa-
Ja de que simulténeamente con la descomposicidn tiene
lugar precipitacidn de yeso, en donde existe una posi-
bilidad de que particulas de fosfato mineral queden en-
cerradas por el yeso y de este modo pasen a perderse.

Un remdimiento de descomposicién mis
favorable se logra si la solucidn de &cido sulffirico
es utilizada indirectamente para la descomposicién ha-
ciendo primero que precipite el yeso, con la ayuda de
la solucién de dcido sulffirico, desde una masa de des-
composicidn ya obtenida, con formacidn de 4cido fostd-
rico libre, y disolviendo subsiguientemente fosfato mi-
neral de nuevo por medio de la solucién que contiene
4cido fosfbrico libre.

Un modo continuo de reslizar sl pro-
cediniento de preparar hidrogenofosfato de smonio de
acuerdo con el invento, en el cual fosfato mineral
es descompuesto indirectamente con ayuda de la solu-
¢cifn que queda después de la extraccién de lschama
v que contiene &cido sulffirico libre, estd mostrado
esquenitlcamente en la figura 1. De scuerdo con la
figurs 1, un recipiente mezclador A es alimentado con

una mezcla de transposicién de &cido sulffirico ¥y lac-

- 10 -
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tama a través de la conduccidn 1 y con wma solucién
de smonfaco a través de la conduccibn 1a, en propor-
ciones tales que se obbtiene una solucién de lactama
en wn medio de sulfato de amonio y Acido sulffirico,

5 en el que la proporcidn molar de

(NE,,) 50,

= 1/8 a 1/5 : 1.

10 (NE, ) 80, + E,50,

La mezcla fluye a través de la conduc-

cién 2 dentro de un dispositivo de extraccién B que

15 es alimentado a través de la conduccidén 5 con un agen
te de extraccibén orgémico para la lactems, el cual
agente no es miscible, o es escasamente miscible, con
agua. Un agente de extraceidn cargedo con lsctama
fluye a través de la conduccién 6 dentro de la unidad

20 de separaciém C, en donde se separan entre si el agente
de extraccibn y la lactama. EL agente de extraccién
evaporado es recirculado, después de haberse condensa-
do,'al dispositivo de extraccién a través de la conduc-
cién 7, mientras que la lactams recupersds absndona el

25 sistema a través de la conduccién 8,

24 50720
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Una solucidén que estd libre de lscta~
ma y consiste en fcido sulffrico y sulfato de amonio,
la cusl solucidn todavia contiene restos de agente
de extraccibn, es conducida a través de la conduc-
cibn 3 desde el dispositivo de extracciénm B a una co-
lums de separaci@n D, en la cual dichos restos de
disolvente orgémnico son separados de la solucién acuo-
sa y, despuds de haber sido condengados, son suminig-
trados de nuevo sl sistema de extraccién a través de
la conduceién 4, siendo descargado vapor de agua &
través de la conduceién 23,

La conducclién 10 se utiliza pars ali-
mentar un reactor de descomposicién F con #osfato
mineral, el cual es hecho descomponerse por medio de
soluciones que contienen Acido fosférico libre y que
hen sido alimentadas a través de las conducciones 13
¥ 17. El liquido de descomposicién resultsnte es in
troducido a través de la conduceiédn 11 dentro de un
recipiente de precipitacién de yeso E, en el cual re-
cipiente se introduce también la solucién que contie-
ne sulfato de amonio y Acido sulffirico libre y que ha
sido descargads de la colums de separaciém D a tra-
vés de ls conduceidn 9.

Una suspensién de yeso en una solu-

cidn de Acldo fosférico sale de este reciplente de
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precipitacidn de yeso @ través de la conduceidn 12,
siendo recirculada parte de esta solueidn al reactor
de descomposicién F a través de la conduccibn 13, si-
guiendo el resto a través de la conduceién 14 al dis~
DPositivo de separacién G4 de un dispositivo de sepa-
racidén de sélido-liquido, pox ejemplo wn dispositivo
de filtracibén o un dispositivo de decantacidn, pars
gser liberado de yeso.

Una solucién de Acido fosférico libre
de yeso es descargada s través de la conduceién 16
Parte de la solucién es recirculada a través de la
conduceién 17 al reactor de descomposicién F, siendo
separada otra parte a través de la conduccién 18 y
siendo conducida al recipiente de neutrslizecién H
con el fin de ser enviada s wn dispositivo de evapo-
raclén no dibujado a través de la conduceidn 20, des-
pués de haber sido neutralizada con Ny suministrado
por la conduccibén 24,

Las particulas de yeso separadas en

el dispositivo de separacifn G, son enviadas a tra-

vés de la conducelén 15 a la seccién de lavado G, del

sparato de eliminacidn de yeso, para ser lavadas allf
con aguas de lavado suministradas por la conduccidn
21. Cristales de yeso son descargados del sistems

a través de la conduccién 22, siendo conducidas las

- 13 -
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aguas de lavado y las aguas msdres que proceden de
los cristales de yeso al recipiente de descomposicién
F a través de la conduceidn 19.

Ejemplo I

El siguiente ejemplo numérico del pro-
cedimiento de acuerdo con el invento proporciona una
ilustracién acerca de las composiciones de las dife-
rentes corrientes del procedimiento. Las cantidades
masicas se expresan en moles.

Una mezcla de lactema y dcido sulfimi-
co que tiene una composicién de 100 moles de epsilon-
-caprolactama por 150 moles de &cido sulffirico es so-
metida al tratamiento de separacién.

A esta mezcla de transposicién se afia-
de agua smoniacal que contiene 40,5 moles de NH3 ¥y
3,300 moles de H,0, después de lo cual con la ayuda
de 1580 moles de cloroformo se extrae lactama desde
la mezcla de transposicién.

Por medio de la solucién libre de lac-
tama, que contiene sulfato de smonio Yy &cido sulffri-

co libre y que tiene una proporcidén molar de

(e, ) 550y, ;
de se hace precipi-
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tar yeso a partir de una masa de descomposicién, que
ha sido obbtemida a partir de wna cantided de fosfato
mineral que contiene 150 moles de Cal y 40,5 moles
de P205.

Eventualmente, se descarga del siste-
ma. vna suspensién de yeso que consiste en 150 moles
de yeso y un total de 780 moles de agua, estando el
agua combinade parcislmente en' forma de hidrato y es-
tando el resto en estado no combinado. Ademés, se
recupera wna soluciln que contiene dihidrogenofosfa-
to de amonio y &cido fosférico, y que consgiste en

40,5 moles de H3PO4,

40,5 moles de NH4H2P04 v

590 moles de H20,
la cual solucibn, despuds de neutralizacién con 40,5
moles de NHE’ rinde uns soluciln que contiene dihi-
drogenofosfato de amonio y que consiste en 81 moles
de NH@EQPO4 Y 590 moles de H20.

Las composiciores de las diversas co-
rrientes del procedimiento se den en la Tabla I; la
numeraciln de estas corrientes del procedimiento se
corresponde con los signos de referencis emplesdos en
el diagrama de la figura 1 para las conducciones a
través de las cuales se transportan las corrientes

del procedinmiento.

- 15 -
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En la preparascién, de acuerdo con el
invento, do nitrofosfato que tiene wma proporcién pon-
deral de N =2 P205 de 1:1 se recirculs una solucién que
contiens acido fosfbérico libre y nitrato de amemio,

5 mientras que se afiaden al liquido recireculado fosfato
ninersl, fé.cigio nitrico y una solueién de hidrogenosulfa
to de amonio liberada de lactams por extraccién, en cen
tidades tales Que, después de la adicién de hidrogeno-
sulfato de amonio y de la precipitacién de iones calelo

10 con simulténes formacién de yeso, se obtiene une solu-
cién que Emtendr& sproximadamente 2 moles de nitrato de
amonio por mol ds &oido fosférico de acusrdo con la ecus

cibn de reaccidn

15
0a0.Ca; (0,), + % HiOz+ 4 NE,HS0,~ 4 CaSO} + & NE,NOs+ 2 H;P0, +

HEO

suponiéndose que el fosfato mineral puede ser representa~
20 do por la férmuls Cal . ca5(1?04)2.

Parte de la solucién es retirads de modo
continuo de la cdrriente de recirculaecién para ser trabta-
de ulteriormente.

8i se supone gue el liquido recirculado

a5 consiste en x moles de HyPO, 7 en 2x moles de NH,NO,
2454726
-19 -
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antes de la adicibén de fosfato mineral y &cido nitrico,
las reacciones que tienen lugar pueden ser representadas
por las siguientes ecuaciones:

Descomposicién de fosfato mineral:

Ca().ﬁaa(Poq)2 + 4 Iil\TO3 + X H3P04 + 2x NH4NO5 —_—

2 Ga(N03)2 +2 C&(HEPO4)2 + (x-2) 11333’04 + 2x NH41\T05 + H20

Formacién de yeso con liberacién de &cido fosfédrico:

2 Ca.(l\]’C)B)2 + 2 Ca(H2PO4)2 + (x-2) H3P04 + 2X NH4N0

% +
4 NH,HS0, — & GaSO\fI_ + (x-2) H3P04 + (2x + 4) NH4N05

Retirada de 2HzP0, + &4 NH4N03 de la corriente de recircu
lacién para ulterior tratamiento:

2 H5P04 + 4 NH4NO3 + 2 NH;-)Z NH,H PO, + 4 NH4N05

es decir un fertilizante de nitrofosfato con una propor-
c¢ién ponderal de N—Pao5 de 1:1. El mezclado con 3 moles
de KCL producird un fertilizante NFK con uns proporcidn

pondersl de N:P205:K20 = l1:1:1,

Un modo de realizar el procedimiento de
acuerdo con el invento, en el cual se descompone fosfa-
to mineral con &cido nitrico y con la solucidn de hidro-
genosulfato de amonio que queda después de la exbraceién
de lactama, se muestra esqueméticamente en 1a figura 2.

De acuerdo con la figura 2, wn recipiente mezclador A es

- 18 -
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alimentado con una mezcla de conversidn de dcido sulfi-
rico y lactama a través de la conduccién 1 y con una so-
lucidn de amoniaco a través de la conduccién 1a en wna
proporcidén tal que se forma una solucidn de lactama en
hidrogenosulfato de amonio.

Lg mezcla fluye, a través de la conduc-
cién 2, dentro del gparato de extracciém B, en el cual
se alimentaa través de la conduccidn 5 un agente de ex-
traceidén para lactems organico, inmiscible con sgua o
escasamente miscible con agua. Un agente de extraccidn
cargado con lactama fluye, a través de la conduccibn 6,
dentro de la unidad de separacién C, en donde se separan
le lactama y el agente de extraccibén., El agente de ex-
traccién evaporado es condensado y luego recirculado al
aparato de extraccién B a través de la conduccibn 7, miep
tras que la lactame recuperada, si se desea en forma de
una solucién, sbandona el sistema a través de la conduc-
cién 8.

Una solucidn de hidrogenosulfato de amo-
nio que ha sido liberads de lactsma y que todavia contie-
ne vestiglos de agente de extraccidn es hecha pasar, a
través de la conduccibén 3, desde el aparato de extraceién
B a la columna de separaciém D, en donde dichos vestiglos
de disolvente orgénico son separsdos de la solucibédn acuo-

ga y, después de condensacibén, son alimentados al circui-
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to de extraccién a través de la conduccién 4.

A través de las conducciones 10 y 10a,
se suministran fosfato mineral y &cido nitrico al reag
tor de descomposicién F, mientras que la descomposi-—
cién es completada con soluciones que conbienen acido
fosférico liﬁre-que son alimentadas s través de las
conducciones 13 y 17. El liquido de descomposicidn re-
sultante es hecho pasar, a través de la conduccién 11,
dentro de un recipiente de precipitacién de yeso E, que
también es alimentado con la solucién de hidrogenosulfa
to de amonio que es descargada de la columna de separa-
cién D a través de la conduccidn 9.

Una suspensién de yeso en una solucidn
de acido fosférico sale de dicho recipiente de precipi-
tacibn de yeso a través de la conduccién 12; parte de
esta corriente es recirculada al reactor de descomposi-
cibén F a través de la conduccibén 13, siendo la parte res
tante liberada de lactama en la seccién de separacién
G, de una instalacién de separaciém sélido-liquido, por
ejemplo una instalscién de filtracién o una instalaciédn
de decantacién.

Una solucidén de &cido fosférico libera-
da de yeso es descargada a través de las conducciones
16; parte de ella es recirculada al reactor de descom-

posicién F a través de la conduccidn 17, obtra parte es
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retirada a través de la conduccién 18 y es hecha pasar
al recipiente de neutralizacién H, desde donde, despuds
de haber sido neutralizada con Nﬂé que es suministrado a
través de la conduccién 24, es hecha pasar a un evapora-
dor (no mostrado) para ser transformade ulteriormente en
un fertilizente.

Las partes de yeso separadass en la sec-
cién de separacién G4 son lavadas en la seccién de lava~
do G, de la instalacidén de separacién de yeso con aguas
de lavado que son alimentadas a través de la conduceién
21. Los cristales de yeso son descargados del sistema
a través de la conduccibn 22; las aguas de lavado, jun-
tamente con las aguas madres de los cristales de yeso,
son hechas pasar al recipiente de descomposicidén F g
través de la conduccién 19,

El modo de realizacién aqui descrito pue
de ser modificado en muchos de sus puntos dentro de la
idea del invento, que consiste en extraer la mezcla de
lactama y utilizar la solucidén de hidrogenosulfato de
amonio que ha sido liberada de lactama pars la descom—
posicién de fosfato mineral.

Asi, también seria posible reemplazar la
alimentacién de agua smoniacal al recipiente mezclador
A por una alimentacidn de una cantidad de sulfato de

amonio tal que el mezclado con la mezcls de lactema Y
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dcido sulffirico dé como resultado la formacibn de wna
solucidn acuosa de lactema e hidrogenosulfato de amo-
nio. 8in embargo, se concede la preferencia a dismi-
nuir parcialmente la acidez con agua smoniacal, dado
que las soluciones a extraer estarédn entonces mucho mis
concentradas y se habréd de evaporasr posteriormente me-
nos cantidad de agua en la preparacidén de nitrofosfa-
to.

Ademés, no es esencial que, antes de la
extraccién de lactama, la solucién consista, ademis de
en aéua Yy lactama, exactamente en hidrogenosulfato de
amonio, es decir en 1 mol de sulfato de smonio por 1
mol de &cido sulflirico libre. Todavia es posible una
extraccién adecuada si por ejemplo una cusrba parts,
en lugar de la mitad, del 4cido sulffirico originalmen-
te contenido en la mezcla de lactama y &cido sulféirico
es eliminada por disminucién de la acidez, es decir
con une proporcibén molar de sulfato de amonio a dcido
sulfirico de 1:3, mientras que una neutralizacibén adi-
cional, en una extensién tal que la solucibdn Hodavia
conbenga sulfato de smonio junto con hidrogenosulfato
de amonio, tampoco interferiri con la extraccidn. Sin
embargo, la disminucién de la acidez de la mezcla de
lactama y &cido sulfirico en una mayor o menor exten-

sién afecta a la composicién del fertilizsnte mixto
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NP o NPK finsl que se ha de producir. Con el fin de
Preparar un fertilizante NP o NFK con la proporeifn
ponderal de N-—P205 de aproximsdemente 1:1, que es muy
favorable psra fines de fertilizacién, es necesario
que la proporeidn molar de (NH4)ZSO4 a &cido sulffrico
libre en la solucién de lactamas que ha de ser sometida
o exbraccién gen llevada a wn valor que oscile entre
0,9:1 y 1,1:1,

" Bjemplo IT

El siguiente ejemplo numérico del pro-
cedimiento de acuerdo con el invento para la prepara-
cibn de un fertilizmente de nitrofosfato con uns pro-
porcidn de N2 a P205 de 1l:1 proporciona una ilustra-
cibn scerca de la composicibén de las diversas corrien-
tes del procedimliento. Ias centidedes de las sustan-
clas se expresem en moles.

la mezela a separar ess wna mezcla de
lactama y écido sulflrico con una composicibén de 100
moles de epsilon-caprolactama por 150 moles de &cido
sulfirico.

Se afiade a esta mezcls agua amoniacal
que contiene 150 moles de NH; y 958 moles de H,0, des-
pués de lo cusl se extrae lactsma desde la mezcla de
conversién con 288 moles de cloroformo. |

La solucidén de hidrogenosulfato de amo-
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nic que ha sido liberada de lactams se utilizd para
pPrecipitar yeso desde una masa de descomposicibn, la
cual se habia obtenido a partir de uns cantided de
fosfato mineral que contenia 150 moles do Ca0 ¥ 46,5
moles de P205,

Eventualmente, se descarg del sistema
una suspensibn de yeso que consistia en 150 moles de
Teso ¥ en total 780 moles de agua, parte en forma de
agua de hidrgtacién y el resto en forms de agug libre,
Ademés, se recupers wna solucién que contiene nitrabto
de emonio y écido fosférico y que consiste en

81 moles de HZP°4’

150 moles de NH4N03, ¥

1572 moles de HEO,
la cual, después de haber sido neutralizads con 81 mo-
les de NHE’ concentrade por evaporscibn, mezelada con
121 moles de KCl, y granulada, rinde wn fertilizante
NFK del tipo 17:17:17.

La Tabla II muestra las composiciones
de las diversas corriemtes del procedimiento; la nu-
meracién de las corrientes del procedimiento ¢orres—
ponde s los nlmeros de referencia utilizados para las

conducciones en el diagrams de la figura 2.
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402470

El procedimiento de acuerdo con el inven-
to no s6lo tiene la ventaja de que el &cido necesario
Para la conversién segln Beckmann es utilizado de wna
maners econdmica en la descomposicién de fosfato mine-

5 ral, sino también la ventaja de un modo simple de produ-
cir fertilizantes mixtos de nitrofosfatos, en particular
aquellos en que la proporcidn ponderal de N:P205 es de
aproximadamente 1:1, o fosfabo monoaménico o fosfato de
monometal alcalino.

10 La presente solicitud que corresponde a
la presentada en Holeanda, el 7 de Mayo de 1971, bajo los
Nes. 7106342 y 7106344, se acoge a los beneficios del axr
ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trisl,

REIVINDICACIONES

15 Los puntos de invencién propia y nueva que

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pg

(% tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
(WL _ guientes:

19 1.- Procedimiento continuo para la separa-

2:5.720
- 26 -
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oldn de lactamas desde una mezcla de transposicifn de
oximas que contiene 4cide sulfdrico concentrado o trié-
xido de awufre, por medio de uvn disolvente orgéinico pa-
ra lgetanas no miscidble, o sblo eéeasamante niscible,

con agua, en el cual procedimiento, antes de la exbrac~

3

cifm de 1z mexmcla de tremsposicidn, se debilita la wnibn
entre la lachbams vy el &cido sulflirico o tribxido de azu~
fre por medio de adicién de una sustancia que reducs la
acldes de la mezcla de transposiciln y, despuds de la
10 extracoibn, el liquide libersdo de lactama, pero que to-
davia contiene &cido suliffGrico, es utilizado para la pre
paracidén de fertilizantes de fosfato, estando caracteri-
zado este procedimiento porque se afinde a la mezcla de
transposicidn una solucidn que contieme hidréxido de smo
15 nio o de mebal alealine, sulfato de emonio o de metal al
cgline o carbonato de amonio ¢ de mebtal alealine en una
centidad tal que la proporcidn molar entre el sulfato
forwado y la suma de las canbidades de sulfato y acido
sulfGrico libre asciende a al menos 1/8:1, ¥y en que la
20 solucibn que consiste en dcido sulfdrico, sulfato de
smorio ¢ sulfato de metal alcalino y agua, y que queda
despuds de la exbraceidn de lactama, es ubilizada para
la descomposicidn de fosfato mineral, con formacidn de
(ntdé' yeso y de una solucidn qus contiene 4cido fosférico li-

25 bre, la cual solucién, después de eliminascién de yeso y
245:724 .
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después de neubtralizacibn con amoniaco o un liquido al-
celino, es descargada en forma de una solucidn que con-
tiens dihidrogenofosfato, y desde la cual se recupera di-
hidrogenofosfato de smonio o dihidrogenofosfato de metal
alcalino en forms sélide después de concentracién por evg
poracidn.

2.- Procedimiento segln la relvindicacibn
1, caracterizado porqus la proporciém molar entre el sul
fato formado v la suma de las cantidades de écido sulff-
rico y de sulfato en la mezcla que ha de ser sometida &
extraccidn se encuentra emtre 1/8:1 y 1/5:1.

3, Procedimiento segim una cualquiera de
las precedentes reivindicaciones, caracterizado porque lg
extraceiédn tiene lugar s une temperstura por debajo de
4020, preferidblemente por debajo de 302C,

4,- Procedimiento segfin la reivindicacién
1, caracterizado porque, sntes de la extraceidn, la aci-
dez del medio sulflrico es disminuida en una extensién
tal que la proporcidnm molar de sulfato de amonio a sul-
fato de smonio més acido sulflirico en la solucidn es
ajustada & un valor de al menos 1/5:1, después de lo
cual se elimina lactame desde esta solucidn por extrac-
cibn y la solucibn que ha sldo liberada de lactema es
ubilizads como un agente para precipitar yeso desdes un

1iquido de descomposicién obbenido descomponiendo fosfa-
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to mineral con &cido nitrico, siendo tratado dicho liqui
do, después de haberse eliminade desde el mismo el calcio
disuelto en forma de yeso, para fommsr wn fertllismubte de
nitrofeafato por ulteriores opersciones de neubraiizacibn,
evaporseidn v granulacibn.

5.~ Procedimiento segln la reivindicacidn
4, caracterizado porque la scidez es disminuida de bal
modo que la proporcidn molar de sulfabo de smonio a Acido
gulftrico es ajustada a un valor que ogeils entre 0,9:1
¥ Llydel,

6.~ Procedimiento segln las reivindicacio-
nes 1, 4 y 5, caracterizado porque la solucidén que ha si-
do liberada de lactems por exbtracelén es ubilizada para
preperar nitrofosfatos con una proporcién ponderal de
N‘--‘-PEO5 de aproximadsmente l:l, de memera tal que la des-
coupogicidn de fosfato mineral con écidn nitrico produ-
ciré una solucidn que contiens 1 mol de monofosfato de
caleio por mol de nitrato de calcio, después de lo cual
el calcio es precipitado afiadiendo lg soluclén que ha si
do liberada de lactams y, después de eliminacidn del cal
cio precipitado en ls forma de yeso, se obbtlene una solu
clbn que contlene 2 moles de nitrato de amonio por mol
de 4cido fosfbrico, y esta solucibén, después de haber si
do neutralizsda sdicionalmente y después de que, si se

desea, se la haya ailadido una sal de potesio, es trens-
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formada ulteriormente en un fertilizsmte de nitrofosfato
deseado.

7.~ Procedimiento continuoc para la separa-
cién de lactamas desde una mezcla de transposicifén de oxi
mas que contiene acido sulffirico concentrado o tridxido
de azufre.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los didbujos que se acompa-
fen y para los fines que se hsn especificado.

Este lMemoria consta de treinta hojas es-

erites a miquina por una sola cara.

-§ MAY.. :¢

»
£

Madrid,

P, A,
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