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HMEKNORIA DESCIr2TIVA

que se acompafia
a la solicitud de
una SATELCE DE.INTRCDUCCIOW por " DIZZ f-ﬁiCS en :$7AlA,
a favor de.
DU PERIANDO SEGURA VIDAL, residente en WADRID, calle
de Perndn Gonzdlez, 47
por

TPROCEDILIENTO DE PRCDUCCICH DE CETOLILAS clornicas”.
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kata invoneidn s¢ refiere a la produccién de oxirmas,

Les oximes ge producen en escala industrial a partir
de soluciones acuosas de sales de hidroxilamina, como se Ob-
tiene por ¢l proceso Raschig, S¢ ha encontrado gue en la
neutralizacién de estas soluciones en presencis de compuestos
carbonilicos con alealis o carbonatos alcalinos, las oximas,
esvecialmente ajuellas de cetonas cfclicas, pueden obtenerse
con buen rendimiento. A causa de la limitada solubilidad de
los sulfatos alcalinos y cloruros alcalinos { en el caso de
que la hidroxilamina se use como c¢lorhidrato) no es posible
en este proceso trabajar con scluciones altamente coneentra-
das, S8i la reaccién se lleva a cabo en una solueidn muy COI-
centrada , los productos de la reacciénise impurifican con
sales inorgénicas las cuales pueden ser perjudiciales en usos
posteriores de las oximas, Lstas sales se pueden separar So-
lamente por lavado con una gran gantidad de agua, especial-
mente si las sales cristalizan en cristales grandes, De esta
manera, Se incurren en pérdidas puesto gue la solubilidad de
muchas oximas en agua no es despreciable,

Zs un objeto de la invencidn resolver las dificultades
descritas anteriormente,

Cbjetos ulteriores de esta irivencidn aparecerdn en la
especificacidn detallada sisuiente,

e ha.encontrado que eg mucho mas ventajoso neutralizsr
los dcidos que e liberan durante la reaccidn de oximaecidn
con amoniaco © vases orgénicas niﬁrogenadasAvolétiles'o saleg
de ellas con dcidos voldtiles débiles, Solamente de esta ma-
nera; los subproductos sue sc obtienen de la reaccidu son de
valfa como tales, o son pdr 1o menos de tal haturaleza 1ae
pueden ser facilmente laborados y recuperados. &8 posible
emplear sales de amoniaeo O sales de bhases orgénicas con 4szj-

dos voldtiles débiles, cuando son obtenidos en forma de lejias
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industriales, por ejemplo, lejfa de carbonato amdnico, Las
soluciones de sales aménicas o amfnicas ovtenidas se pueden
usar ulteriormente como sales fertilizantes, por ejémplo,
sulfato amdnico, o se pueden convertir en vases libres por
destilacidn sobre cal, Los compuestos orgdnicos no bisicos
disueltos o dispersos, por ejemplo, cconruestos éarbonilicos
quée no han reaccionado y las impurezasccnienidas en el com-
puesto carboniiico -las cuales no sufran lé oximacién, por
ejemplo, alcoholes o dcidos, y las oximas disueltas deben
ser separadas de la solucidn. Estas impurczas pueden ser se-
paradas por extraceidn con agentes de lavado, talesvcomo clo-
ruro de meiilenc, butanol, clorobenceno, o el compuesto car-
vonilfco liquido, o por destilacidn con vapor, S5i se usan
como agentes neutralizantes sales aminicas o dcidos voldtiles
débiles, los vapores dcidos que Se Separan durante la reac-
¢idn se rueden emplear péra algunos otros fines o se pueden
econvertir en sales aménicas'para volver a usarlas en el pro-
ceso, Los compuestos carbonfilicos y la oxima contenida en
ios gases dcidos se pueden recuperar por medio de carbdn
activo.

Bl uso de soluciones de sales amdnicas tiene la ventaja
de que durante la reaccidn se desarrolla menos calor, £l amo-
niaco y las amfnas veoldtiles pueden ser también introducidas

en la mezcla reaccionante en forma de vapor, especialmente
1

si se quiere evitar una dilucidn ulterior con agua de la mez-

cla reazccionante, Zn este caso, naturalmente, el enfriamiento
tendria que ser mds eficiente. Con el fin de contribuir 2 la
rafrigeracion .exterio r. o para prescindir completamente de
la misma, se puede mantener la mezcla a una temperatura haje
determinada, ror adicidn de lfquidos, gue tenzan un panto de
ebullicién suficientemente bajo, por ejemplo hidrocarburos y
sug productos halogenados sugtituidos, Los puntés de ¢hulli-

eidn de éstos pueden ser mantenidos a cualjquier temrerztura
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deseada por control de la presidn en la vasija. E1 trabajar

A o . . 2 - .
cont disclventes en ebullicién bejo presidn reducida, es espe-

cialmente ventajoso en los casos en 7que la oxima ha de ser traf

tada ulteriormente en solucidn. Se puede emplear en lugar

de bases orzdnicas Folatiles, bases dificilmente voldtiles o
bases no voldtiles, ror ejemplo, bases de pblietileno amina
o de etanol amfna, Zstas soluciones pueden ser regeneradas
bor doble descomposicidn con sosa.

| EZJEMSL0.~ En una vaéija provista con agitador yauna ca-
misa refrizerante, se introducen 1CO moles de  ciclohexanona
de 98 de yureza y 1C5 moles de hidroxilamina en forma de so-
lucidn de sulfato de hidroxilamina, conteniendo 17C zramos de
hase de hidroxiiamina por litro., La mezcla se azita bien cuandd
la oxima empieza ya a separarse, =n esta mezcla se echa lentane
te, mientras se agita y enfria , solucidn acuosa de amon.aco
de 3C% de concentracidn, teniendo cuidado de que 1a tempera-
tura no suba por encima de 252 £, Z3 esencial para un bduen
rendirmiento del producto que se evite 15 concentracidn loecal
de alta alcalinidad en la mezc;a'de la reaceién, Es por esta
razén ventajosc introducir el amoniaco simultdieamente en di-
ferentes lugares, preferiblemente bajo la superficie del 1%-
quido de la reaccidn, La neutralizacidn se continda haste

que Jjustamente la mezcla no sea ya deida al rojo Congo, perc
todavia Zeida al tornasol, La mezcla reasccionante se agita
durante otra hora, se filtra y se lava varias veces ¢en pe-
quefias cantidades de azva helada., Xl rendimiento de producto
précticamente puro es cerca del 95% del calculado tedricamen-
te sobre la cetona usada.

.Recha 1la descripciéﬂ yrecedente, es preciso afiadir gue
los detalles de realizacidn de la idea expuesta, pueden va-
riar, sin sue por ello cambie la esencia de la invencién,
que es la que se desprende de los pérrafos jue anteceden y que

se relvindica en la sizuiente
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sal inorgdnica de hidroxilamina y neutralizar el dcido libera-
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NCTA,

En resumen: La Patente de Introduccidn que se solicita,
recaerd sodre las reivindicaciones sigzuientes:

le,- Procedimiento de produccidn de cetoxinas ciclicas,
caracterizado porque comprende mezclar una cicloalcanona con
una solucién acuosa de una sal inorgdnica de hidroxilamina,
y neutralizar el decido liberado con un compuesto seleccionado
de la clase del ameniaco o aminas alifdticas, estando ecarac-
terizado dicho proceso en gue se lleva a ceabo a una temrera-
tura inferior a 85¢ C,

‘28, Procecdimiento de produccidn de cetoximas ciclicas,
segin la reivingicacidn primera, caracterizado porjue compren-

de mezeclar una cicloaleanona con una solucidn acuosa de una

do econ amoniaco, estando caracterizado dicho proceso en fjue
se lleva a cabo a una temperatura inferior a 252 G,

38,- Zrocedimiento de prod&écién de cetoximas ciclicas,
segdn las reivindicaciones aateriores; caracterizado porgue
la reaccidn se lleva a cabo en presencia de un disolvénte de
bajo punto de ebullicidn y jue- sea disolvente de la oxima.

48, . Procedimiento de produccidn de cetoximas ciclicas,
sezin las reivindicaciones anteriores, caracterizado porjue
la cicloalcanona es la ciclohexanona,

58,- Procedimiento de produceidn de cetoximas efclicas,
sezin las reiyindicaeiones antériorés, caracterizgado porjue,
la reaccién se lleva a cabo en presencia de un hidrocarburo
de bajo punto de ebullicidn y jue sea disolvente de la oxima,

68,- Procedimiento de produccidn de cetoximas délicas,
éegﬁn las reivindicaclones anteriores, caracterizado porque,
la reaccidn se lleva 2 cabo en presencia de un hidrocarburo
halogenado de bajo punté de ebullicién y que sea disolvente

de la oxima.




135

N

7%,- Se reivindica por dltimo, como objeto sobre él qué

ha de recaer la Patente de Introduceidn que se solicita

" PROCEDIMIENTO DE PRODUCCION DE CETOXIMAS CICLIGAS".
Todo conforme queda descrito en la presente Memoria que
consta de seis paginas, escritas a miquina,

Madrid, 13 de octubre de 1951
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