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El presente invento se refiere  a la  pre­
paración de lactamas a p a rtir  de un medio que contiene 
ácido sulfúrico concentrado o trióxido de azufre. Tal 
como es sabido comúnmente, las lactamas se pueden ob­
tener por conversión intramolecular de oximas a l ie i - 
c licas, la  cual conversión, conocida por e l nombre de 
transposición de Beckmann, se efectúa preferiblemente 
en la  industria por medio de oleum o trióxido de azu­
fre .

La conversión de oxima de ciclohexanona 
anhidra en epsilon-caprolactama - que es la  lactama 
que se produce en más cantidad en el momento actual 
y que es un monómero para el nylon 6 -  se efectúa 
usualmente con oleum que contiene aproximadamente 6% 
en peso de SÔ  lib re , a una temperatura de aproximada­
mente 1253C.

Se ha propuesto también preparar lac ta­
mas sometiendo a compuestos con un núcleo cicloalco- 
h ilico  que contiene un átomo de carbono te rc ia rio  a 
un procedimiento de nitrosación en ácido sulfúrico 
concentrado.

Sin embargo, en ambos procedimientos la  
lactama resultante -  ima base nitrogenada orgánica 
muy débil -  estará contenida eventualmente en la  mez­
cla de reacción en la  forma ácida conjugada como b isu l-
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fato de lactama.
Para hacer posible que la  lactama sea 

separada de la  mezcla de reacción ácida, se acostum­
bra disminuir la  acidez de esta mezcla a un pH de apro- 

5 ximadamente 4,5 con agua amoniacal, que hace que la  
lactama se transforme de la  forma ácida conjugada a 
la  forma de base lib re  y que flo te  sobre la  solución re 
sultante de sulfato de amonio en forma de una solución 
concentrada de lactama en agua, después de lo cual se 

10 efectúa una separación de la  lactama a p a rtir  de la  so­
lución de sulfato de amonio.

Este procedimiento ampliamente utilizado 
tiene la  desventaja de que la  totalidad del ácido sul­
fúrico y del trióxido de azufre que se u tilizan  en la 

15 conversión se transforma en sulfato de amonio. De es­
te  modo se obtienen aproximadamente 1,8  toneladas de 
sulfato de amonio por tonelada de epsilon-caprolacta- 
ma formada, por ejemplo, después de la  conversión de 
oxima de ciclohexanona con oleum que contiene 6% en 

20 peso de SÔ  lib re . Dado que e l mercado ya está inun­
dado con sulfato de amonio, y debido a que este com­
puesto, por consiguiente, sólo puede aloanzar un precio 
muy bajo en el mercado de los fe rtiliz an tes  nitrogenados, 
parcialmente también teniendo en cuenta el elevado cos-

25 to de transporte, se debe estimar como indeseable, e 
2.5.92.
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incluso inaceptable a largo plazo, por razones econó­
micas, la  producción de sulfato de amonio como subpro— 
ducto. Esta es la  razón por la  que ya se ha propuesto 
(véase, por ejemplo, la  memoria de la  patente de los 
Estados Unidos 2.737-511) omitir la  neutralización de 
ácido sulfúrico o de oleum para formar sulfato de amo­
nio después de la  conversión de oxima en lactama, y ex­
trae r la  lactama desde la  mezcla de reacción ácida, que 
previamente ha sido diluida con agua, con un disolvente 
orgánico inmiscible con agua, por ejemplo cloroformo. 
También se ha propuesto llevar a cabo la  extracción de 
lactama con un disolvente orgánico, a saber SOg liquido. 
La solución de ácido sulfúrico liberada de lactama po­
dría luego ser concentrada y u tilizada de nuevo para 
la  conversión de oxima en lactama.

La desventaja más grave de reoircular 
este ácido sulfúrico para dicha conversión consiste 
no sólo en que el ácido diluido que queda después de 
la  extracción ha de ser concentrado, sino que también 
los subproductos que se hayan formado en la  conver­
sión se acumularán en e l ácido sulfúrico recirculado, 
de modo que este ácido, al fin a l, se volverá inapro­
piado para la  conversión en una lactama que satisfaga 
las  exigencias cualita tivas.

Otra propuesta - que pretende, por un 
-  4 -
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lado mantener el ácido sulfúrico lib re  utilizado en 
la  conversión de oxima en lactama en ta l  forma y, por 
otro lado, romper o deb ilita r la  unión entre el áci­
do sulfúrico y la  lactama, lo cual haría posible la  
extracción de lactama -  consiste en añadir sulfato 
de amonio a la  mezcla de reacción en cantidades ta ­
les que realmente se formará hidrógeno - sulfato de 
amonio en esta mezcla de reacción (véase solicitud de 
patente holandesa 6.402.370 que ha sido puesta a d is­
posición del público para inspección, o la  memoria 
de patente de los Estados Unidos número 3.336.298).

Después de la  extracción de la  lactama, 
con, por ejemplo, benceno, se deja una solución con­

centrada de hidrogenosulfato de amonio, siendo u t i l i ­
zadas las propiedades ácidas de esta solución, por 
ejemplo, para descomponer fosfato mineral.

Se puede presentar contra dicho proce­
dimiento la  objeción de que las propiedades ácidas 
de una solución de bisulfato de amonio son demasiado 
débiles para dar como resultado la  descomposición 
del fosfato mineral; alternativamente, la  descompo­
sición deberá ser llevada a cabo en combinación con 
un ácido más fuerte, por ejemplo ácido fosfórico y/o 
ácido n ítr ico .

El procedimiento de acuerdo con el in-
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vento proporciona un método para eliminar lactamas des 
de un medio que contiene ácido sulfúrico o trióxido 
de azufre, combinado con descomposición de fosfato 
mineral, todo ello de manera ta l  que como producto 

5 que contiene fosfato se obtenga dihidrogenofosfato 
de amonio o dihidrogenofosfato de metal alcalino, o 
un fe rtiliz an te  de nitrofosfato cuyo componente de 
fosfato es virtualmente soluble en agua completamen­
te .

10 De acuerdo con el invento, parte del
amoniaco o del á lca li requerido para la  preparación 
de dihidrogenofosfato de amonio, o de dihidrogenofojs 
fato de metal alcalino, o de fe rtiliz an te  de n itro -  
fosfato, es u tilizada primero para la  neutralización 

1$ de la  mezcla de transposición en ácido sulfúrico que 
contiene lactama, después de lo cual la  lactama es 
extraída desde esta mezcla de transposición que aho­
ra  ha sido hecha apropiada para la  extracción; la  so­
lución de ácido sulfúrico que ha quedado, en la  cual 

20 está disuelto sulfato de amonio o de metal alcalino, 
es u tilizada de nuevo para la  descomposición de fos­
fato mineral en ácido fosfórico, a p a r tir  del cual se 
puede recuperar, después de subsiguiente neutraliza­
ción, el deseado dihidrogenofosfato de amonio o dih i-

25 drogenofosfato de metal alcalino o -  si también se ha
2.5.72.
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utilizado ácido n ítr ico  para la  descomposición del 
fosfato mineral -  un fe rtiliz an te  de n itrofosfato .

Si se desea convertir fosfato mineral 
en hidrogenosulfato de metal alcalino o hidrogeno- 
sulfato de amonio, el grado de acidez de la  solu­
ción de ácido sulfúrico que queda después de la  ex­
tracción de lactama debe ser ta l  que, por un lado, 
sea posible la  descomposición del fosfato mineral sin 
la  adición de una cantidad suplementaria de ácido 
y, por otro lado, la  extracción de la  lactama desde 
la  mezcla parcialmente neutralizada de descomposi­
ción con acido sulfúrico sea una operación económi­
ca.

Ambas exigencias se satisfacen de 
acuerdo con e l invento s i en la  mezcla que contiene 
lactama, que ha de ser sometida a extracción, la  pro­
porción molar de sulfato de amonio o sulfato de metal 
alcalino, por un lado, a la  suma de sulfato de amonio 
o sulfato de metal alcalino y ácido sulfúrico lib re , por 
otro lado, se controla entre un valor mínimo de 1/ 8:1 

y un valor máximo de 1/ 5 :1 , por adición de soluciones 
de hidróxidos, carbonatos o sulfatos de amonio o de 
metales alcalinos.

Sin embargo, s i e l fosfato mineral ha 
de ser convertido en un fe rtiliz an te  de nitrofosfato ,
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la  mezcla que contiene lactama que ha de ser sometida 
a extracción puede contener considerablemente mayor 
cantidad de sulfato de amonio o sulfato de metal a l­
calino, y la  proporción molar entre sulfato de amo- 

5 nio o sulfato de metal alcalino, por un lado, y la  
suma de sulfato de amonio o sulfato de metal a lc a li­
no y ácido sulfúrico lib re , por otro lado, será con­
trolada a un valor mayor de 1/ 5 :1 , preferiblemente 
a aproximadamente 0 , 5 :1 , lo cual significa que la  

10 mezcla que ha de ser sometida a extracción conten­
drá cantidades aproximadamente equimoleculares de 
sulfato de amonio o de metal alcalino y ácido sulfú­
rico lib re .

En calidad de agente de extracción 
15 de lactamas desde la  mezcla de reacción obtenida des 

pués de la  transposición de acuerdo con Beckmann, 
se han propuesto disolventes orgánicos inmiscibles 
con agua, ta le s  como benceno, ciclohexano, heptano, 
hidrocarburos halogenados, hidrocarburos nitrados,

20 éteres, dioxano y n it r i lo s .  Casi todos estos d isol­
ventes se emplean en el caso de soluciones de ácido 
sulfúrico y lactama neutralizadas o casi neutraliza­
das.

En calidad de disolvente no orgánico
25 se puede u ti l iz a r  también dióxido de azufre liquido.

2.5.72.
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Debido al elevado rendimiento de extracción y a l ba­
jo punto de ebullición, se concede preferencia en 
e l presente procedimiento al cloroformo en calidad 
de agente de extracción, mientras que también se 
puede emplear de modo ventajoso 1 ,1 , 2 ,2-tetracloroeta 
no en v is ta  de su elevado rendimiento de extracción.

Con e l fin  de impedir una posible h i­
d ró lis is , por ejemplo de epsilon-lactama para formar 
ácido epsilon-aminocaproico lo más que sea posible 
en la  extracción de la mezcla de transposición ácida 
que contiene lactama, la  temperatura será mantenida 
relativamente baja durante los procesos de extracción 
y neutralización, es decir, no se dejará subir la  tem­
peratura por encima de 40aC y la  extracción se llevará 
a cabo preferiblemente a una temperatura por debajo de 
30ac. La h id ró lis is  se puede evitar también haciendo que 
ya este presente agente de extracción en el proceso de 
extracción.

Un modo de rea lizar el procedimiento 
de acuerdo con el invento comprende la  extracción de lac 
tama por medio de un disolvente orgánico en presencia de 
una solución que contiene sulfato de amonio o sulfato 
de metal alcalino y ácido sulfúrico lib re , combinado 
con la  descomposición de fosfato mineral con la solución 
de acido sulfúrico que ha quedado después de extracción

-  9 -



de la  lactama. Esta solución de ácido sulfúrico pue­
de ser u tilizada directamente para la  descomposición 
de fosfato mineral, pero lleva aparejada la  desventa­
ja  de que simultáneamente con la  descomposición tiene 

5 lugar precipitación de yeso, en donde existe una posi­
bilidad de que partículas de fosfato mineral queden en­
cerradas por e l yeso y de este modo pasen a perderse.

Un rendimiento de descomposición más 
favorable se logra si la  solución de ácido sulfúrico 

*10 es u tilizada indirectamente para la  descomposición ha­
ciendo primero que precipite e l yeso, con la  ayuda de 
la  solución de ácido sulfúrico, desde una masa de des­
composición ya obtenida, con formación de ácido fosfó­
rico lib re , y disolviendo subsiguientemente fosfato mi- 

*1$ neral de nuevo por medio de la  solución que contiene 
ácido fosfórico lib re .

Un modo continuo de rea lizar e l pro­
cedimiento de preparar hidrogenofosfato de amonio de 
acuerdo con e l invento, en e l cual fosfato mineral 

20 es descompuesto indirectamente con ayuda de la  solu­
ción que queda después de la  extracción de lactama 
y que contiene ácido sulfúrico lib re , está mostrado 
esquemáticamente en la  figura -1. De acuerdo con la  
figura 1, un recipiente mezclador A es alimentado con

25 una mezcla de transposición de áoido sulfúrico y lac-2.5.72.
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tama a través de la  conducción 1 y con una solución 
de amoniaco a través de la  conducción 1a, en propor­
ciones ta les  que se obtiene una solución de lactama 
en un medio de sulfato de amonio y ácido sulfúrico, 
en el que la  proporción molar de

(NĤ )gSÔ  
(NĤ )gSÔ  + HgSÔ

= 1/8 a 1/5 : 1 .

La mezcla fluye a través de la  conduc­
ción 2 dentro de un dispositivo de extracción B que 
es alimentado a través de la  conducción 5 con un agen 
te  de extracción orgánico para la  lactama, e l cual 
agente no es miscible, o es escasamente miseible, con 
agua.. Un agente de extracción cargado con lactama 
fluye a través de la  conducción 6 dentro de la  unidad 
de separación 0 , en donde se separan entre si el agente 
de extracción y la  lactama. El agente de extracción 
evaporado es recirculado, después de haberse condensa- 
do, a l dispositivo de extracción a través de la  conduc­
ción 7, mientras que la  lactama recuperada abandona el 
sistema a través de la  conducción 8 .

-  11 -
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Una solución que está lib re  de lac ta- 
ma y consiste en ácido sulfúrico y sulfato de amonio, 
la  cual solución todavía contiene restos de agente 
de extracción, es conducida a través de la  conduc­
ción 3 desde e l dispositivo de extracción B a una co­
lumna de separación D, en la  cual dichos restos de 
disolvente orgánico son separados de la  solución acuo­
sa y, después de haber sido condensados, son suminis­
trados de nuevo al sistema de extracción a través de 
la  conducción 4, siendo descargado vapor de agua a 
través de la  conducción 23.

La conducción 10 se u ti l iz a  para a l i ­
mentar un reactor de descomposición F con fosfato 
mineral, el cual es hecho descomponerse por medio de 
soluciones que contienen ácido fosfórico lib re  y que 
han sido alimentadas a través de las conducciones 13 

y 17* El liquido de descomposición resultante es in 
troducido a través de la conducción 11 dentro de un 
recipiente de precipitación de yeso E, en el cual re­
cipiente se introduce también la  solución que contie­
ne sulfato de amonio y ácido sulfúrico lib re  y que ha 
sido descargada de la  columna de separación D a tr a ­
vés de la  conducción 9*

Una suspensión de yeso en una solu­
ción de ácido fosfórico sale de este recipiente de
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precipitación de yeso a través de la  conducción 12, 
siendo recirculada parte de esta solución al reactor 
de descomposición F a través de la conducción 13, s i ­
guiendo el resto a través de la  conducción 14 al d is­
positivo de separación Ĝ  de un dispositivo de sepa­
ración de sólido-liquido, por ejemplo un dispositivo 
de filtrac ió n  o un dispositivo de decantación, para 
ser liberado de yeso.

Una solución de ácido fosfórico libre  
de yeso es descargada a través de la conducción 16; 
parte de la  solución es recirculada a través de la  
conducción 17 al reactor de descomposición F, siendo 
separada otra parte a través de la  conducción 18 y 
siendo conducida a l recipiente de neutralización E 
con el fin  de ser enviada a un dispositivo de evapo­
ración no dibujado a través de la  conducción 20, des­
pués de haber sido neutralizada con NĤ  suministrado 
por la  conducción 24.

Las partículas de yeso separadas en 
el dispositivo de separación Ĝ  son enviadas a tr a ­
vés de la  conducción 15 a la  sección de lavado G„ del 
aparato de eliminación de yeso, para ser lavadas a l l í  
con aguas de lavado suministradas por la  conducción 
21. C ristales de yeso son descargados del sistema 
a través de la  conducción 22, siendo conducidas las

-  13 -



402470

10

15

20

25

2 .5 .72 .

aguas de lavado y las aguas madres que proceden de 
los c r is ta le s  de yeso a l recipiente de descomposición 
F a través de la  conducción 19.

Ejemplo I
El siguiente ejemplo numérico del pro­

cedimiento de acuerdo con el invento proporciona una 
ilustración acerca de las composiciones de las  dife­
rentes corrientes del procedimiento. Las cantidades 
másicas se expresan en moles.

Una mezcla de lactama y ácido su lfú ri­
co que tiene una composición de 100 moles de epsilon- 
-caprolactama por 150 moles de ácido sulfúrico es so­
metida a l tratamiento de separación.

A esta mezcla de transposición se aña­
de agua amoniacal que contiene 40,5 moles de NH-, v3 ^
3.500 moles de BL̂O, después de lo cual con la  ayuda 
de 1580 moles de cloroformo se exrtrae lactama desde 
la  mezcla de transposición.

Por medio de la  solución lib re  de lac­
tama, que contiene sulfato de amonio y ácido su lfú ri­
co lib re  y que tiene una proporción molar de

(NH¿,) pS0¿,
de ----. se hace precipi-

(NH^)gSO^ + HgSO^ 7 ,4

-  14 -
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ta r  yeso a p a rtir  de una masa de descomposición, que 
ha sido obtenida a p a rtir  de una cantidad de fosfato 
mineral que contiene 150 moles de CaO y 40,5 moles 
de PgO .̂

Eventualmente, se descarga del s is te ­
ma una suspensión de yeso que consiste en 150 moles 
de yeso y un to ta l de 780 moles de agua, estando el 
agua combinada parcialmente en forma de hidrato y es­
tando e l resto en estado no combinado. Además, se 
recupera una solución que contiene dihidrogenofosfa- 
to de amonio y ácido fosfórico, y que consiste en

40.5 moles de Ĥ PÔ ,
40.5 moles de NĤ HgPÔ  y
590 moles de HgO,

la  cual solución, después de neutralización con 40,5 
moles de NE ,̂ rinde una solución que contiene dihi- 
drogenofosfato de amonio y que consiste en 81 moles 
de NÊ EgPÔ  y 590 moles de HgO.

Las composiciones de las diversas co­
rrien tes del procedimiento se dan en la  Tabla I; la  
numeración de estas corrientes del procedimiento se 
corresponde con los signos de referencia empleados en 
el diagrama de la  figura 1 para las conducciones a 
través de las  cuales se transportan las corrientes 
del procedimiento.
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En la  preparación, de acuerdo con el 

invento, de nitrofosfato que tiene una proporción pon­
deral de N a PgÔ  de 1:1 se recircula una solución que 
contiene ácido fosfórico lib re  y n itra to  de amonio, 
mientras que se añaden a l liquido recirculado fosfato 
mineral, ácido n ítrico  y una solución de hidrogenosulfa 
to  de amonio liberada de lactama por extracción, en can 
tidades ta les  que, despuás de la adición de hidrogeno- 
sulfato de amonio y de la  precipitación de iones calcio 
con simultánea formación de yeso, se obtiene una solu­
ción que contendrá aproximadamente 2 moles de n itra to  de 
amonio por mol de ácido fosfórico de acuerdo con la  ecua 
ción de reacción

CaO.Oa^(PO^)g + 4 ENÔ + 4 NĤ ESÔ -? 4 CaSÔ  + 4 NB4NO3+ 2 E^PO^+
EgO

suponiéndose que el fosfato mineral puede ser representa­
do por la  fórmula CaO . Ca^(PO^)g.

Parte de la  solución es retirada de modo 
continuo de la  corriente de recirculación para ser tra ta ­
da ulteriormente.

Si se supone que el liquido reciroulado 
consiste en x moles de H3PO4 y en 2x moles de NB̂ NÔ



10

15

20

25
2 .5 .72 .

402470

antes de la  adición de fosfato mineral y ácido n ítr ico , 
las reacciones que tienen lugar pueden ser representadas 
por la s  siguientes ecuaciones;
Descomposición de fosfato mineral:
CaO.Ca^PO^ + 4 HNÔ  + x Ĥ PÔ  + 2x EÊ NÔ  -----

2 Ca(N0 ^ 2  +2 Ca(H^P0^)g + (x-2) Ê PÔ  + 2x NĤ NÔ  + Ê O
Formación de yeso con liberación de ácido fosfórico:
2 Ca(N0 ^ 2  + 2 Ca(EgP0^)g + (x-2) Ê PÔ  + 2x NÊ NÔ  +
4 NĤ ESÔ  — ^ 4 OaSÔ  + (x-2) Ê PÔ  + (2x + 4) NĤ NO-
Retirada de 2H^P0  ̂ + 4 IPH¿jN0̂  de la  corriente de recircu 
lación para u lte rio r tratamiento:
2 Ĥ PÔ  + 4 N E ^  + 2 NE^-^2 NÊ EgPÔ  + 4 NÊ NÔ  
es decir un fe rtiliz an te  de nitrofosfato con una propor­
ción ponderal de N-PgO  ̂ de 1:1. El mezclado con 3 moles 
de EC1 producirá un fe rtiliz an te  NPK con una proporción 
ponderal de N^gO^^gO = 1 :1 :1 .

Un modo de rea lizar e l procedimiento de 
acuerdo con el invento, en e l cual se descompone fosfa­
to mineral con ácido n ítr ico  y con la  solución de hidro- 
genosulfato de amonio que queda después de la  extracción 
de lactama, se muestra esquemáticamente en la  figura 2 . 
De acuerdo con la  figura 2, un recipiente mezclador A es
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alimentado con una mezcla de conversión de ácido sulfú­
rico y lactama a través de la  conducción 1 y con una so­
lución de amoniaco a través de la conducción 1a en una 
proporción ta l  que se forma una solución de lactama en 
hidrogenosulfato de amonio.

La mezcla fluye, a través de la  conduc­
ción 2, dentro del aparato de extracción B, en el cual 
se alimenta a través de la  conducción 5 un agente de ex­
tracción para lactama orgánico, inmiscible con agua o 
escasamente miscible con agua. Un agente de extracción 
cargado con lactama fluye, a través de la  conducción 6 , 
dentro de la  unidad de separación 0 , en donde se separan 
la  lactama y el agente de extracción. El agente de ex­
tracción evaporado es condensado y luego recirculado al 
aparato de extracción B a través de la  conducción 7) míen 
tra s  que la  lactama recuperada, s i se desea en forma de 
una solución, abandona el sistema a través de la  conduc­
ción 8 .

Una solución de hidrogenosulfato de amo­
nio que ha sido liberada de lactama y que todavía contie­
ne vestigios de agente de extracción es hecha pasar, a 
través de la  conducción 3 , desde e l aparato de extracción 
B a la  columna de separación D, en donde dichos vestigios 
de disolvente orgánico son separados de la  solución acuo­
sa y, después de condensación, son alimentados a l c ircu i-
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to  de extracción a través de la  conducción 4 .
A través de las conducciones 10 y 10a, 

se suministran fosfato mineral y ácido n ítr ico  al reac 
to r  de descomposición F, mientras que la  descomposi­
ción es completada con soluciones que contienen ácido 
fosfórico lib re  que son alimentadas a través de las 
conducciones 13 y 17. El liquido de descomposición re­
sultante es hecho pasar, a través de la  conducción 11, 
dentro de un recipiente de precipitación de yeso E, que 
también es alimentado con la  solución de hidrogenosulfa 
to  de amonio que es descargada de la  columna de separa­
ción D a través de la conducción 9.

Una suspensión de yeso en una solución 
de ácido fosfórico sale de dicho recipiente de precipi­
tación de yeso a través de la  conducción 12; parte de 
esta corriente es recirculada a l reactor de descomposi­
ción F a través de la  conducción 13, siendo la  parte res 
tanto liberada de lactama en la  sección de separación 
Ĝ  de una instalación de separación sólido-líquido, por 
ejemplo una instalación de filtrac ió n  o una instalación 
de decantación.

Una solución de ácido fosfórico libera­
da de yeso es descargada a través de las  conducciones 
16; parte de e lla  es recirculada a l reactor de descom­
posición F a través de la  conducción 17, otra parte es
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re tirada a través de la  conducción 18 y es hecha pasar 
a l recipiente de neutralización H, desde donde; después 
de haher sido neutralizada con NĤ  que es suministrado a 
través de la  conducción 24, es hecha pasar a un evapora-* 
dor (no mostrado) para ser transformada ulteriormente en 
un fe rtiliz an te .

Las partes de yeso separadas en la  sec­
ción de separación son lavadas en la  sección de lava­
do de la  instalación de separación de yeso con aguas 
de lavado que son alimentadas a través de la  conducción 
21. Los c ris ta le s  de yeso son descargados del sistema 

a través de la  conducción 22; las  aguas de lavado, jun­
tamente con las aguas madres de los c ris ta le s  de yeso, 
son hechas pasar a l recipiente de descomposición F a 
través de la  conducción 19.

El modo de realización aquí descrito pue 
de ser modificado en muchos de sus puntos dentro de la  
idea del invento, que consiste en extraer la  mezcla da 
lactama y u ti l iz a r  la  solución de hidrogenosülfáto de 
amonio que ha sido liberada de lactama para la  descom­
posición de fosfato mineral.

Asi, también seria posible reemplazar la  
alimentación de agua amoniacal a l recipiente mezclador 
A por una alimentación de una cantidad de sulfato de 
amonio ta l  que el mezclado con la  mezcla de lactama y
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ácido sulfúrico dé como resultado la  formación de urna 
solución acuosa de lactama e hidrogenosulfato de amo­
nio. Sin embargo, se concede la  preferencia a dismi­
nuir parcialmente la  acidez con agua amoniacal, dado 
que las  soluciones a extraer estarán entonces mucho más 
concentradas y se habrá de evaporar posteriormente me­
nos cantidad de agua en la  preparación de n itrofosfa- 
to .

Además, no es esencial que, antes de la  
extracción de lactama, la  solución consista, además de 
en agua y lactama, exactamente en hidrogenosulfato de 
amonio, es decir en 1 mol de sulfato de amonio por 1 
mol de ácido sulfúrico lib re . Todavía es posible una 
extracción adecuada s i por ejemplo una cuarta parte , 
en lugar de la  mitad, del ácido sulfúrico originalmen­
te  contenido en la  mezcla de lactama y ácido sulfúrico 
es eliminada por disminución de la  acidez, es decir 
con una proporción molar de sulfato de amonio a ácido 
sulfúrico de 1:3, mientras que una neutralización adi­
cional, en una extensión t a l  que la  solución todavía 
contenga sulfato de amonio junto con hidrogenosulfato 
de amonio, tampoco in te rfe rirá  con la  extracción. Sin 
embargo, la  disminución de la  acidez de la  mezcla de 
lactama y ácido sulfúrico en una mayor o menor exten­
sión afecta a la  composición del fe r tiliz an te  mixto
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NP o NPK fina l que se ha de producir. Con e l fin  de 
preparar un fe rtiliz an te  NP o NPK con la  proporción 
ponderal de N-PgO  ̂ de aproximadamente 1 :1 , que es muy 
favorable para fines de fertilizac ión , es necesario 
que la  proporción molar de (HĤ )gSO¿, a ácido sulfúrico 
lib re  en la  solución de lactama que ha de ser sometida 
a extracción sea llevada a un valor que oscile entre 
0,9:1 y 1)1:1.

Ejemplo I I
El siguiente ejemplo numérico del pro­

cedimiento de acuerdo con el invento para la  prepara­
ción de un fe rtiliz an te  de nitrofosfato con una pro­
porción de Mg a PgÔ  de 1:1  proporciona una ilu s tra ­
ción acerca de la  composición de las diversas corrien­
tes del procedimiento. Las cantidades de las  sustan­
cias se expresan en moles.

La mezcla a separar es una mezcla de 
lactama y ácido sulfúrico con una composición de 100 

moles de epsilon-caprolactama por 150 moles de ácido 
sulfúrico.

Se añade a esta mezcla agua amoniacal 
que contiene 150 moles de NĤ  y 958 moles de HgO, des­
pués de lo cual se extrae lactama desde la  mezcla de 
conversión con 288 moles de cloroformo.

La solución de hidrogenosulfato de amo­
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nio que ha sido liberada de lactama se u tilizó  para 
precip itar yeso desde una masa de descomposición, la  
cual se había obtenido a p a r tir  de una cantidad de 
fosfato mineral que contenía 150 moles de CaO y 40,5
moles de P^O,-.¿ 5

Eventualmente, se descargó del sistema 
una suspensión de yeso que consistía  en 150 moles de 
yeso y en to ta l 780 moles de agua, parte en forma de 
agua de hidratación y e l resto en forma de agua lib re . 
Además, se recupera una solución que contiene n itra to  
de amonio y ácido fosfórico y que consiste en

81 moles de E^PO ,̂
150 moles de NĤ NÔ , y 

1572 moles de HgO,
la  cual, después de haber sido neutralizada con 81 mo­
les de NĤ , concentrada por evaporación, mezclada con 
121 moles de KOI, y granulada, rinde un fe rtiliz an te  
NPK del tipo 17:17:1?.

La Tabla I I  muestra las composiciones 
de las diversas corrientes del procedimiento; la  nu­
meración de las corrientes del procedimiento corres­
ponde a los números de referencia utilizados para las 
conducciones en e l diagrama de la  figura 2 .
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rĉ

M4)
O

c ^%P MO <hO
03áH O
4)*3 w

<3 OHO*r¡
g

03O
§*O OO 3O

< ?K!cu
W

tf\
Ru
Pe

R
0

0!
!3

COCO CO t O \ C O C O Q Q Q t T \ C U O O ) 0 0'T O Lh¡r\C¡So CU [>-CU Ĉ tr\C0
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El procedimiento de acuerdo con el inven­
to no sólo tiene la  ventaja de que e l ácido necesario 
para la  conversión según Beckmann es utilizado de una 
manera económica en la  descomposición de fosfato mine- 

5 r a l ,  sino también la  ventaja de un modo simple de produ­
c ir  fe r tiliz an te s  mixtos de n itrofosfatos, en particu lar 
aquellos en que la  proporción ponderal de N:PgO  ̂ es de 
aproximadamente 1 :1 , o fosfato monoamónico o fosfato de 
monometal alcalino.

O La presente solicitud que corresponde a
la  presentada en Holanda, el 7 de Hayo de 1971, bajo los 
Ñas. 7106342 y 7106344, se acoge a los beneficios del ar 
ticu lo  $1 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus­
t r i a l .

REIVINDICACIONES

15 Los puntos de invención propia y nueva que 
se presentan para que sean objeto de esta so lic itud  de Pa 
tente de Invención en España, por VEINTE años, son los s i­
guientes:

1 .-  Procedimiento continuo para la  separa-19
2.5.72.

-  26 -



$

10

1 5

20

.25
2.5,72.

cióa de lactamas desde una mezcla de transposición de 
eximas que contiene ácido sulfúrico concentrado o t r ió ­
xido de azufre, por medio de un disolvente orgánico pa­
ra  la.ctam.as no míscible, o sólo escasamente miscible, 
con agua, en e l cual procedimiento, antes de la  extrac­
ción de la  mezcla de transposición, se deb ilita  la  unión 
entre la. laetama y el ácido sulfúrico o trióxido de azu­
fre  por medio de adición de una sustancia que reduce la  
acides de la  mezcla de transposición y, después de la  
extracción, el liquido liberado de lactama, pero que to ­
davía contiene ácido sulfúrico, es utilizado para la  pre 
paración de fe rtiliz an te s  de fosfato, estando caracteri­
zado este procedimiento porque se añade a la  mezcla de 
transposición una solución que contiene hidróxido de amo 
nio o de metal alcalino, sulfato de amonio o de metal a l 
calino o carbonato de amonio o de metal alcalino en una 
cantidad ta l  que la  proporción molar entre e l sulfato 
formado y la  suma de las cantidades de sulfato y ácido 
sulfúrico lib re  asciende a a l menos l /8 s l ,  y en que la  
solución que consiste en ácido sulfúrico, sulfato de 
amonio o sulfato de metal alcalino y agua, y que queda 
después de la  extracción de lactama, es u tilizada para 
la  descomposición de fosfato mineral, con formación de 
yeso y de una solución que contiene ácido fosfórico l i ­

bre, la  cual solución, después de eliminación de yeso y
-  27 -
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después de neutralización con amoniaco o un liquido a l­
calino, es descargada en forma de una solución que con­
tiene dihidrogenof osíato , y desde la  cual se recupera d i- 
hidrogenofosfato de amonio o dihidrogenofosfato de metal 

5 alcalino en forma sólida después de concentración por evg 
poración.
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2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 
1 , caracterizado porque la  proporción molar entre el sul 
fato formado y la  suma de las cantidades de ácido sulfú­
rico y de sulfato en la  mezcla que ha de ser sometida a 
extracción se encuentra entre 1/ 8:1  y 1/ 5 :1 .

3 . -  Procedimiento según una cualquiera de 
las  precedentes reivindicaciones, caracterizado porque la  
extracción tiene lugar a una temperatura por debajo de 
4030, preferiblemente por debajo de 3030.

4 . - Procedimiento según la  reivindicación 
1 , caracterizado porque, antes de la  extracción, la  aci­
dez del medio sulfúrico es disminuida en una extensión 
ta l  que la  proporción molar de sulfato de amonio a sul­
fato de amonio más ácido sulfúrico en la  solución es 
ajustada a un valor de a l menos 1/ 5 :1 , después de lo 
cual se elimina lactama desde esta solución por extrac­
ción y la  solución que ha sido liberada de lactama es 
u tilizada como un agente para p recip itar yeso desde un 
liquido de descomposición obtenido descomponiendo fosfa-
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to mineral con, ácido n ítr ico , siendo tratado dicho líqui 
do, después de haberse eliminado desde e l mismo e l calcio 
di suelto en forma de yeso, para formar un fe rtiliz an te  de 
nítrofosfato por u lterio res operaciones de neutralización, 
evaporación y granulación.

5.  -  Procedimiento según la  reivindicación 
4, caracterizado porque la  acidez es disminuida de ta l  
modo que la  proporción molar de sulfato de amonio a ácido 
sulfúrico es ajustada a un valor que oscila entre 0,9:1
y 1 , 121.

6 .  -  Procedimiento según las reivindicacio­
nes 1, 4 y 5 , caracterizado porque la  solución que ha s i­
do liberada de laetama por extracción es u tilizada para 
preparar nitrofosfatos con una proporción ponderal de

de aproximadamente 1 :1 , de manera ta l  que la  des-c- 2

composición de fosfato mineral con ácido n ítrico  produ­
c irá  una solución que contiene 1 mol de monofosfato de 
calcio por mol de n itra to  de calcio, después de lo cual 
e l calcio es precipitado añadiendo la  solución que ha si 
do liberada de iactama y, después de eliminación del cal 
ció precipitado en la  forma de yeso, se obtiene una solu 
ción que contiene 2 moles de n itra to  de amonio por mol 
de ácido fosfórico, y esta solución, después de haber si 
do neutralizada adicionalmente y después de que, s i se 
desea, se la  haya añadido una sal de potasio, es trans-
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formada ulteriormente en un fe rtiliz an te  de nitrofosfato 
deseado.

7 .- Procedimiento continuo para la  separa­
ción de lactamas desde una mezcla de transposición de oxi 
mas que contiene ácido sulfúrico concentrado o trióxido 
de azufre.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria 
que antecede; representado en los dibujos que se acompa­
ñan y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de tre in ta  hojas es­
c r ita s  a máquina por una sola cara.

%Madrid,
P. Á.
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