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La invencidn se refisre a2 la recupera
cidn de lactamas, en particular £~caprolactama, par
tiendo del medio de reaccidn obtenide por cénQérsién
de las oximas correspondientes.

5 Es sabido que pueden obtenerse lacta-
mas partiendo de oximas aliciclicas por conversidn
intremolecular, conocida como la transposicidn de
Beckmann, cuya transposicidn tiene lugér en un medio
fuertemente 4cido y es catalizada por éste.

00 Al lado del 4cido sulflrico como me-
| dio fuertemente &cido adecuado, se hace mencidn asi
" mismo de otros medios dcides talss como dcido fosfé-
fico o mezgla de &cido auéticq y "anhidrido acético”o
una masa fundida de hidrogenosulfato aménico o trié-
156 ‘xido de azufre en didxido de azufre lfquide, pero, en
la p;éctica,_para la transposicidn de la oxima de la
biclohakanona a g-caprolactama - que es sn la actua
lidad la lactama que mis se produce a escala indus-
trial - se emplea en general Sleum de 6% en pesg, en
20 la proporcidn de 1 mol de oxima seca por 1,5 moles de
fcido sulffirico. Los indicios de humedad presentes esn
la oxima que ha de someterse a la transposicidn, se
eliminan mediante el 50, libre existente en el dlsum,

La transposicidn en tal medio tiene lugar a unos 125eC,

N
(&5

Asimismo se utiliza a escala industrial la.conuersién
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molecular a2 una temperatura mucho més baje, en un me-
dio de 50, disuslto en didxido de azufre liquido, en
el que es habitual una proporcidn molar de oxima a

303 de 1 2 1.

S Utilizando estos métodos puede obtensr
sa i—caprolactama partiendo de la oxima de la ciclo-
hexanona de forma répida y continua, y con una efica-
cla muy elevada,

En la actualidad, existe unma desventa-
10 ja inherents a estos procedimientos, a saher, la pro-
duccidn simulténea de sulfato amdnico.

a Para separar la lactama del medio de
reaccidn 4dcido que queda- si es necesario despuéds de
evaporar dibéxido de azufre- es habitual neutralizar

15 el medio de reaccién con agua amoniacal hasta un va-
lor del pH de 4,5 aproximadamente, como resultado de
lo cual una capa que consta principalmente de lactama
sobrenada sobre la solucidén de sulfato ambnico forma-
da qus contiene aproximadamente 40% en peso de sulfa-

Zbl to ambnico y sélamente una pegqueffa cantlidad de lacta-
ma, de modo que la separacién de las capas puede sfeg
tuarse de forma sencilla. La lactama pusde recupsrar-
se de cada una de las capas medlante extraccidn,

En un procedimiento de esta class, el

25  fcldo sulflrico o triéxido de azufre usado en la trang

5.1.73 -3 -
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posicidn se tonvierte totalmente'en'sdifato aménico,

resultando de 1,2 a 1,9 tqnelédas aproximadaments, de

" sulfato amfnico como subproducto, por cada tdné;éda de

¢ -caprolactama producida.
Aun cuando este sulfato amdnico se usa

como fertilizante nitroganadb'en'paisas tropicales y

" subtropicales, las perspectivas en relac}én con vsn-

‘19

'15
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téé brovechosas estén lejos de ser buenas, como 533917
tado de la caida de los preéias, en ﬁérticular como
consecuencia del alto costo del transporte a sstos
péigés.tropipales o subtropicalss,

Teniendo enrcuenta las posibles difi-
cultades existentes sn la venta de sulfato aménico,
reconocidas desde hace bastante tiempo, se han busca-
do métodos para evitar la produccidn simulténea de
sulfato am8nico en la recuperacidn de la lactanma par
tiendo de una mezcla de lactama y dcido sulférice.

" Segin un método, la mezcla de lactama
y dcido sulflirico no se neutraliza sino que se diluye
con agua, despuds ds lo cual se extrae la lactama con
un agente de extraccidn inmiscible con agua, La solu-
cidn acuose de 4cido sulflrico que resulta, que estd
libre de lactama, podria utilizarse de nuevo en este
casg, una vez concentrada, en la transposicidn de oxi

ma a lactama,
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Es clerto que utilizanda este procs
dimiento, se evita la produccidn simulténea de sul
fato amdnico indeseable, pero su lugar ss tomado por
la produccién de fcido sulfdrlco residual, fuertemen
te diluido, qus tlene una concentracidn de 10-20% en
paéo, cuyo proceso de concentracibn hasta el conteni-
do que se necesita para la transposicidn de Beckmann
también lleva consigo.mucho costo,

El dcido residual podria descomponsrss
también sn 502, 0, y Hy0y el 50, podrfa utilizarse
en una instalacidn de produccién de 4cido sulflrico.
Es posible la descomposicién de &cidos residuales
pulverizando el dcido en una llama, Por tanto ss da-
té preferencla a pulverizar &cido que no mstéd excesi-
vamgnte diluldo, dado que todo el agua ha de ser sva-
porada en la llama,

- Admitiendo el hecho de que la mgzcla
habitual de transposicidn contiéns 1,5 moles ds &ci-
do sulflrice por cada mol de ¢-caprolactema y qus
es necesario diluir este dcido sulfdrico a 4cidos de
15% aproximadamente con objsto de hacer posible su
extraccidn, lo que significa que han de afadirse 46
moles de qu'por mol de caprolactama, simplemente la
descomposicién del &cido sulfdrico diluido en S0, ga-
seoso, 02 y,HZD, exige la evaporacidn de 30 moles de
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agua por mol de H2504,
Con ohjeto de poder recducir la cantidad
de agua que ha de evaporarse sn la descomposicidn del

fcido residual que queda despuds ds la sxtraccidn de

~ la lactama, ss ha propuesto que la mezcla de lactama y

écido sulfdrico que ha de axtrasrse, se ngutralice par
cialmente con agua amoniacal, sn particular hasta un

grade tal que la proporcién molar - (NH4)2504

s N
(Na4)zsn4 1 H2304

en la solucién a extraer, alcancs un valor de 0,30 3 1
a 0,65 ¢ 1, v que sg tomen ademis las precauciones ne-

cesarias para que sl contenido de agua de la solucidn

" @ extraer se limite a no més de 10 moles de agua por..

15

20

‘cada mol de tridxide de azufre libre y combinéda, primi

tivamente presente en la mezcla ds transposicidn que con
tiene la lactama (Solicitud de Patente espafiola N8
402,473) T e T

De esta forma, una vez axtraida la lac-~
tama, gquedan soluciones concentradas de 50<65% en peso,
junto con sulfato ambnico principalmente, pubden conte-

ner una pequefia cantidad de &cido sulflrico libre o de

"’ sulfato amonico, porejémplo en aquellos casos en que la

75
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proporcién molar (NH,),50, sea inferior o su-

»(NHK)QSBé t B850,

- 6 -
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perior a 0,5 ¢ 1, Sin embargo, una salucidn’ céncentrads
de este tipo, contiene todav{a demasiada’agua para pro=-
ducir, cuando se quema, una mezcla gaseosa que contiene
50, que, - después de haber condensado parte del vapor
de ague con agua de refrigeracidn- sea adecuada sin de~
secacidn ulterior para ser tratada para obtener Alsum.

El tratamiento hasta fleum es posible si lz solucidn

a8 quemar se concentra ademés mediante evaporacién, o si

se retira una cierta cantidad de agua, por desecacidn,

" de la mezcla gaseosa que contiens didxido de azufra,

cuya mezcla gaseosa he sido obtenida por combustidn de
la solucién.

La presente invencidn hace posible svi-
tar concentrar mds la solucidén a someter & combustidn
0 sscar la mezcla gaseopsa obtenida despufs de lz com-
bustidn de la solucién. ,
- A este fin, segdn la invencidn, el &cido

~ sulfirico y/o el trifxido de azufre presentes en la mez

20

25- ~

5.1.73

cla de lactama,récido sulférico y/o tridxido des azufre

= cuya mezcla queda despuds de la transposicién y des-

‘pués de la posible separacidn por svaporacién del s0,

1fquido utilizado como disolvente en la transposicidn-

"es/son neutralizado(s) para obtener una masa fundida

de hidrogenosulfato amfnico gue cpntiens lactame, uti-

lizando amoniaco y/o sulfato emdnico, y, si se encuenw

-7 -
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mol de HZD por cada mol ds 30
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tra presente $0,, también agua en la proporcidn de 1

2 libre y con un aumen-

to adecuado de la temperatura, después de lo cual se

‘extrae la lactama de dicha masa.fundida'cqn ayuda de

un disolvente orgénico.

Para separar la lactama por extraccidn,
se ha propuestn que la mezcla de lactama y dcido sul-
flrico se neutralice completamente con NH3 gass0so o
l1iquido en primsr lugar y que, por sxtraccidén de la
masa nsutralizada, se separe sequidamsnte la lactama
del sulfato amdnico sdlido que queda,

- Al contrario que en este procedimiento
conocido, en el procedimiento presente segin 15 inven-
cibn; el deido sulfirico y el triéxido de azufre exis-
tentes en la mezcla de transposiciéh que contiene lac-
tama, no se neutralizan en su totalidad sino sdlo la
mitad aproximadamente, con formacién de una masa fundi
da de hidrogenosulfato ambnico; la lactama se separa
de ssta masa fundida mediante extraccidn.

En la neutralizacién 8l 4cido sulfdri-
co y el S0, libre presente no necesitan ser exactamen-
te neutralizados hasta hidrogenosulfato aménice, sl

compuesto en el cual la proporcidn molar
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= :'(NH4)2304 = '?fg; Son posibles des-

| ("”4)250 tH,.50 1

42774

i

viaciones relativamente pequeflas de ssta proporcién vy,
an la préqtica, pusde extrasrse lactama de una masa fun
dida en la que la proporcidn molar 4] varfa de 0,40 : 1
a 0,55 : 1. Asimismo si la proporcidn molar en la masa
fundida no es exactamente 0,5 : 1 sino que se desvia de
ésta hasta un limite inferior de 0,40 : 1 y hasta un 1{-
mite superior de 0,55 : 1, la masa fundida se indicaré
més adslante y en las reivindicaciones como una "masa
qudiﬁa de hidrogencsulfats amdnico", Al objeto de man-

tener la masa en estado fundido durante la peutraliza-

~ cifn del &cido sulfdrico y sl trifxido de azufre para

obténer hidrogenosulfato amﬁnico, la temperatura debe
elevarse hasta un valor mucho mds alto que el punto de
fusibn del hidrogenosulfato aménico (1472C), lo que
ocasiona pérdidas sustanciales por descomposicién de la
lactama, Segdn la invencidn, el sstado fundido pusde map
tansrse_ahora a una tempsratura que excede dsl punto
ds'?ﬁsién del hidrogenosulfato amdnico sélo ligeramen-
ta:mlleﬁéndé"a cabo la neutralizacifn del Acido libre

en presencia upa cantidad tal del agente de extraccién

de la lactama, que la lactama se disuelva completamen-

te sn dicho agsnte,

- 9
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Entonces se forman dos fases: una fa-
se orgénica que conste del agente de extraccidn en el
que se ha disuslto la lactama, y una fase inorgdnica
que consta de la masa fundida de hidrogenosulfato amd
nica,

La separacidn conseguida mediante la
formacidén de las fases no es completa; la fase orgé-'
nica contendrd invariablemente &cido sulfiérico libre,
mientras que la fase inorgdnica contendré una pequeRa
cantidad de lactama, Una vez separadas las fases pue-
den tratarse ulteriormente de manera adecuada, por
ejemplo por neutralizacidn del 4cido sulfdrico y sspa-
racidn de la sal de amonioc formada de la fase org4ni-
ca y por una segunda extraccién de la masa fundida,
con objeto de recuperar la lactama disuelta en esta
masa fundida., Como agente de extraccidn de la lactama
han de sar considerados, en principio, todaos los di-
solventes orgdnicos de lactamas gue resistan al dei-
do sulfdrico a la tempsratura relativamente elsvada
de unos 1509C, tales como xileno, 1,3,S5-trimetilben-
ceno, O\ -clorotolueno y otros hidrocarburos'clorados.

Se da preferenciz a hidrocarbureos clg-
rados tales como blopoformo, 1,2-dicloroetanc y 1,1,2,
Z-tetraclorostano., En el caso en que la temperatura de

la masa fundida de hidrogenosulfato amﬁnico a extresr,

- 10 -
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sxceda de le del punto de ebullicidn del agente de ex
traccifn, la extraccidn habréd de ser llevada a cabo ba
jo presién. La masa fundida de hidrogenosulfato amfni-
co que queda después de la separacidn de la 1actamé
puede someterse a combustidn de modo conocido pars ob
tener unaIMséola gaseosa gque contiene NZ’ HZD y 502,
cuya mezcla gasecsa @ su vez forma un material de pag
tida adecuado para la preparacién de la cantidad de
éleum nacesaria para la transposicidn de ﬁxima a lacw
tama,

£n lugar de racupmrgrlsnz por combusa
tidn, también es posible recuperar, por;pirélisis,
593 y NHS de la masa fundida, convirtiendo br;meramen-

‘te la masa fundida, a una temperatura medianemente

‘elavada, en aguarémoniacal y sulfato metélico en una

forma conocida, por ejemplo con syuda de un Sxido me=-
t8lico adecuado, tal como el Zn0, y haciendo que sste

sulfato metdlico se descomponga seguidamente otra vez

~en éxido metdlico y trifxido de azufre a temperatura

~ elevada, De esta forma se recupera directamente trié-

xido de azufre, que puede usarss otra vez en la %trans-
posicién de Beckmann., La recuperacién de trifxido de
azufre es particularmente interesante si la transpo-
sicién de Bsckmann de la oxime se lleva a cabo en

diéxido de azufre lfquido como disolvente, utilizando

- 1] -



3 &

“ N I
i*é@%}iﬁ G o

tridxido de azufre como agente de reaccién 4cido, y
el didxido de azufre se separa por evapofac;ﬁn despuds
de la transposicidn, mientras que la mezcla de lactama
y triéxido de azufre que queda ss transfigra con agua
5  a una mezcle de lactame y 4cido sulfidirico, a partir de
cuya mezcla se extrae la lactams, despuds de neutrali-
zacién con amoniaco. De este modo ss consigue un procg
80 en el que se recupera la lactama sin la proddcci&n
simultédnea del sulfato aménico indeseable. |
10 ' Dado que, on esencia, el procedimiento
segin la invencidn se refiers a la extraccién de lacta-
ma de una masa fundida de hidrogenosulfato aménico, la
extraccifn ha de tensr lugar, téﬁricamente, a una tem-
peratura de 1472C como minimo, lo que significa que en
15 la prdctica la temperaturas se mantendré algunos grados
por encima de este valor. 5in embargo, si la masa fun-
dida contuviera una pesguefia cantidad de dcido sulflri-
co libre, como ocurre a proporciones molares de
(NH

4)2804 inferiores a 0,5 : 1, la tempera-

(NH4)2504+H2504

tura podria ser considerablemente inferior y, por ejem
plo, disminuir a 1102-1202C, como resultado de le cual
podrfa combatirse la descomposicién ds la lactama en

25 la extraccifn., Sin embargo una desventaja es, en tal

5!1.73 - 12 -
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caso, que deben mantenerse en circulacidn cantidades
mucho mayores de agente de extraccién, yé que €s mu-
cho més dificil extraer la lactama de la masa fundida
de hidrogenosulfato aménico que contiene 4cido sulfla
rico libre,

Una realizacidn del procedimiesnto se-
gln la invencifn se muestra esquemiticaments en la Fi-
gﬁra. Segln sstd Figura, la mezcla ds partida ds lac-
tama y écido sulfdrico se conduce a traves de la tube-
rfa 1 al recipiente de neutralizacién A, donde se mezcla

con un disolvente orgénico para la lactama suministra-

‘'do a través de la tuberfa 4, neutralizéndose la mezcla

con una cantidad de NH, suministrada por la tuberfa 2 y
con sal aménica recirculada a travéds de la tuberfa 5.
El contenido del recipiente de neutralizacidn A oircu-

la a través de la tubsria 6 al separador B donde se

Porman dos capas, en particular una capa,inferior que

consta de una masa fundide de hidrogenosulfato améni-
co con 1% en peso aproximadamente de lactama disuelta,
y una capa superior que consta del disolventa orgénico
cargado con lactama y dcido sulfdrico. '

La capa inferior circula por la tuberfa
8 a la columna de extraccidn C, donde se extras la masa
Fundidé a contracorriente con disolvente suministrado

a través de la tuberfa 12 y se descarqa a través de la

5.1.73 - 13 .



tuberia 4.

Una masa fundida de hidrogenosulfato
aménico desprouiéta de lactama se descarga para su
tratamiento ulterior, por la tuberia 11,

5 : La capa superior que s forma en sl Y-}
parador B se introduce en el recipiente de'neutra;izg
_ciﬁn posterior D por la tuberia 7, en cuyo recipiente
se dnhﬁiértg gl dcido sr.xlf.’L'JrJ'.c:cs,_c:on_:_m%l:5 suministrado
a través qé la tuberfa 3, respggtiv§mén3g en sulfato
10 &mdnico éﬁiida, en 1a sal doble hidroggppsglfato tria-
m6nicb;'(NH4)3H(504)é 8, si se utili;é como neutrali-
zante gulfato amdnico, en la sal doble.
' Una suspensifin de la sal amfnica sfli-
da en sl disolvente que estd cargade con lactama, cir
‘15 cula por la tuberia 9 al separadoi s6lido-liquido E,
Los cristales de sal amdnica separados se devuelven
a través de la tuberfa 5 al recipiente de neutraliza-
“cidn A, La cantidad de disolvente cargado con lactama
8 descargar del separador £ circula a través de la tuy
2C beria 10 a un svaporador F, donde se separa sl disol-
vente de la lactama disuelta mediants destilaciédn.
Una vez que se ha hecho condensar el disolvente svapg
rado se conduce por la tuberfa 12 a l2 columna de ex-
traccién C, mientras la lactama crude se separa del

Z5. sistema por la tuberfa 13 para ser somstida a purifi-

5,1.73 - 14 -
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cacidn ulterior en otro lugar, de manera conocida,

En lugar de utilizar el evaporador F,
podria también reextraesrse la lactama del disolvente
utilizando agua y empleando una columna de extraccién,
y purificar posteriormente de forma conocida la solu-
cidn de lactama cruda sn agua obtenida de este modo.
En tal caso el disolvente libre de lactama puede uti-
lizarse de nuevo para la extraccidn de la masa fundi-
da de hidrogenosulfato amdnlco, del mismo modo que si
se emplea un evaporador,

Pare explicar la invencién con mayor
detalle se proporcionan dns ejemplos numéricos, pro-
fundizando en las composiciones y cantidadss de las
diversas corrlentes del proceso.

Ambos ejemplos se refieren a la sepa-
racién de ¢ -caprolactama de una mezcla de lactama y
&cido sulflirico, cuya mezcla contiene 1000 Kg de lac-
tama. La extraccidn se lleva a cabo con 1,1,2,2-tetra-
clorostano, En la realizacidn del primer ejemplo se
obtiene un extracto, en sl primer casog, que contiene
10% en peso de 4cido sulflrico junto con 22% ®en peso
de lactama; dicho 4cido sulfdirico se neutraliza hasta
sulfato ambnico en la neutralizacién posterior.

En la realizacidn del segundo ejemplo,

ses obtiene upa solucidn de lactama en tetracloroetano

5.1.73 - 15 -
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al 9% en peso, empleando una mayor cantidad de agente
de extraccidn, cuya solucidn contiene ademis 2,6% en
peso de &cido sulflrico, que se neutraliza hasta obte-
ner la sal doble (NHa)SH(SDl‘)2 sn la neutralizacidn

posterior,

E jemplo 1

Empleands la instalacidn segdn la Fi-
gura, se suministra al recipients de neutralizacibn A
por unidad de tiempo, una mezcla de transposicién que
consta de 1000 kg de £;-caproléctama y 1301 kg de 4ci

do sulflrico por la tuberfa 1, con 75 kg de NH, por la

3

tuberfa 2 y con sulfato aménico en la proporcidn de

584 kg por la tuberiz 5,

Al mismo tiempo, se suministra a través
da la tuberfa 4, una solucidn que consta de 2973 kg de
CZHZCI4 y 10 kg de lactama. Se mantiens la temperatura
en el recipiente de neutralizacidn en 1502C, Oesds el
recipiente de nsutralizacién circula, a través de la
tuberfa 6, 'una mezcla nsutralizada al separador B, don
de se forman dos capas,

La capa superior, que consta de la fase
orgénica (2973 kg de C,H,Cl,, 434 kg de H,80, y 940 kg
de lactama), se lleva por la tuberfa 7 al neutralizador

5.1.73 - 16 -



posterior 0, donde se neutraliza con ayuda de 150 kg
de NH,, con separacifn de 584 kg de (NH4)2304, que se
devuelven al rscipiente de neutralizacifn por la tubg
ria 5 después de filtrar. La capa inférior que consig
5 te en una masa fundida de hidrogsnosulfato aménico con
una pequefia cantlidad de lactama, ss extrae en la co-
lumna de extraccidn C con tetraclorocetano (2973 kg)
suministrados por la tuberia 12, despuds de lo cual se
descarga por la tubsrfa 11 una masa fundida de hidrogg
nosulfato aménico libre de lactama. Se obtiene una so-
10 lucidn de 940 kg de lactama en 2973 kg de tetracloroe-
tano, como aguas madres, procedents del dispositivo de
filtracifin €, de cuyo lf{quido puede obtensrse lactama
por evaporacidn del disolvents o por extraccidn de la

solucidn con agua.
15

€ jemplo 2

Al contrario que en el ejemplo 1, el
agente de extraccidn se hace circular ahora en la canti
dad de 8930 kg. Se introducen en el recipiente de neu-

20 ‘tralizacién A, por la tuberia 2, 158 de NH, y por la

tuberfa 5 la sal dobls en la cantidad de 327 kg, como
néutralizador.

Eventualments, se descarga de nusvo una
mesa fundida de hidrogenosulfato aménico de la colum-

25 na de extraccién C en cantidad de 1526 kg, mientras

5.1.73 - 17 -
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que 8l dispositive de filtracidn E produce unas aguas

madres constituidas por B930 kg de tstracloroetano en

los que estdn disuéltos 940 kg de § =-caprolactama.
La presante solicitud, que corresponde

a la pressentada en Holanda; el 11 des Diciembre de

1971, bajo el M2 71 17 035 se acoge a los beneficios

del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Prapiedad

Industrial,

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se prasentan para que sean objeto de asta solieitud
de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afMas, son
los que se recogen en las reiﬁingicaciones siguientes;

lg,- Un proceéimiento para la recupera-
cidén de lactamas de una mezcla obtenida por conversidn
de las oximas.correspondientes con ayuda de fcido sul-
fdrico, 6leum o tridxido de azufre, por extraccién de

la mezcla con un disolvente orgénico, habiéndose neutra

- 18 ~



lizado en primer lugar el Acido sulfdrico y el tridxi-
do de aiufre contenidos en la mezcla hasta obtanerihi-
drogenosulfato amdnico, estando caracterizado este prg
cedimiento porque se neutraliza la mezcla en presencia
5 del disolvente orgénico hasta obtener una masa fundida
de hidrogénosulfato amfnico que contisne lactama, con
ayuda de uno o mds agentes neutralizantes del grupo ds
amoniaco, sulfato ambnico o hidrogenosulfato tri-améni
co porque se extrae la lactama de la masa fundida de
10 hidrogenosulfato ambnico descargando una masa fundida
de hidroggnoaulfato aménico libre de lactama y una so-
lucién de la lactama en el disolvente orgdnice, cuya
solucifn contiene todavfa dcido sulfdrico libre, porqus
este dcldo sulfdrico libre se separa y retira como sﬁl-
15 fato amdnico sflido mediante neutralizacidn posterior,
y ademds porque la solucidn de lactama en el disolven-
te orgénico, cuya solucidn estd libre de 4cido suifﬁri-
co, se separa de forma conocida en lactama y disolvente
por evaporacldn o sxtraccidn con agua y porque este di;
20 solvente se hace circular para efectuar nuevas extrac-
clones y la lactama cruda separada se descarga para pu~
rificacidn posterior.
28,- Un procedimiento segdn la reivindi-
cacidn 12, ca;actarizado porque la extraccidn de lacta~

25 - ma tiene lugar a upma temperatura de 1502C aproximadamep

5.1,73 - 19 -
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38.~ Un procedimiento segdn la reivin-
dicacifén 12, caracterizado pﬁrqﬁe la mazéla_de parti-
da que contiene lactama consta de é ~capralactamna 9
&cido sulfurico, respectivamente 504, en una propor-
cién de 1 mol de lactama a 1-1,5 mol({es) de &cido sul
Pdrico, respectivamente 503.

48.- Un procedimiento segln la reivin-
dicaciﬁn 13, caracterizado porque se extrae la lacté-
ma descargando una masa fundida de hidrogenosulfato

aménico en la que la proporcidn molar (NHa)and

(NH4)2504,L H,50,

tiene un valor comprendido entre 0,4 ¢ 1 y 0,55: 1,

y porque, dependiendo de dicha proporcién, se hace que
la sxtraccidn tenga lugar a una temperatura de
110e-1502C,

58,- Un procedimisnto para la2 recupsra-
cién de lactamas segdn la réivindicacién 18, caracteri
zado porque la masa fundida de hidrﬁgenosulfeto améni-
co libre de lactama se somete a tratamisnto posterior
mediante descomposicifn térmica, con recuperacién de
respectivamente S0,.
62.- Un procedimiento segdn la reivindi-

2’

cacién 18, caracterizado porqus el sulfato amdnico séli

- 20 -
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do separado se usa también para neutralizar la mezcla
de partida que contiene lactama,

78.. Procedimiento para la recuperacidn
de lactamas de una mezcla obtenida por conversidn de

las oximas correspondientes.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que anteceds, representado en los dibujos que se acom~
paffan y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintiuna hojas

escritas a méquina por una scla cara,

madrid, 15 EHE, 1973

P.A.

Albarto/ds iz
Per FPodoiy
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