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;, 1k EFECTO DEL O
MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompafia
a la solicitud de
una PATENTE DE INTRODUGCION por DIEZ ANOS en EsrafA,
a favor de
DON FERNANDO SEGURA VIDAL, residente en MADRID, Ferndn
Gonzdlez, 47, | |
por

" UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCIDN CONTINUA DE OXIMAS".
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Ecta invencion se refiere u un procedimiento pare fabri-

) x ’ . .
car oximas y mas particularmente a un proceso continuo de es-

ta vlase,

Les oximas se preparan corvientements por la reaccion de
sales zcuosas de hidroxilamina con ur compuesto carbonilico
en presencia de un ugente neutraligzunte, Hasta wqui, ninguns
rropozicién se h: hecho considerando la produccién industrial
an gren escala de tiles oximas,

Es, por lo tanto, un ocbjto de esta invencidn dar un pro-

ceso para la produccidn cortbinua de oximes en escala indus-

trial. Obj tos ulteriores de la inveneidn aparscerin de las
sigulentes detall.das descripciones. 8e Iz encontrado que
las oximus se pueddn producir de una muners esprecialments eco-
némica = partir de zoluciones ucuosas de sules Ge hidroxilomi-
na, por 3dicién des uno de loa'compmnentes ngceszrios para for-
mar lu oxima de un corpuesto curbonflico, gue es, 0 un égente
neutralizante o unz solucidn de sal de hid roxilamina o ambos,
paera un compuesto curbonilico gue pasu a través de unz vagi-
ja de resccidn enfriada., Ia vaesiju de reaccidn puede ser un
tubo cerrado o, =i la presiém de vapor compussto carbonflico
¥y de lz oxima es pequefla, pueds ssr un cunal zblsrto con ar-
tificios impulsores y mezcladores, tiles como zglitadores o
tornillos aih fin, 1 cowpuesto cirbonilico puede pusar a
$ravés del tubo o canal, bien en estado disuelto, disperso o
1fguido, El ugente neutralizante o lu solucidn ds sal de hi-
droxilaminag se zilade graduslmenta, por gemplo a través de un
tubo perforudo 6 a travds de chorros distribufdos =z lo largo
de lz longitud del tubo. Bsta adicidn debs ser tal que 1a

memcla reaccionante salge del apurato dcida sl tornasol,
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De esta miunera, es powible llevar a cabo lu reaccidn con
muy pocus pérdidas de hidroxilamina y con moderade coste para
1: refrigeracidén. El producto de la reaccidn se pusde sepa-
rar continuamente por me dio de centrifugas o =ccionsndo fil-
tros de vaclo, si estd en estado sélido, 8i el producto de la
reacci 6n es 1liquido, es preferible extrasrlo con un disolven-
te adecuado para procesos ulteriores., Hete disolvente puede
entrar en la mezcla reaccioncnte desde el principio junto con
el compueato carbonflico, La adicién de disolvente como clo-
ruro de metileno, glcohol n-butilico o clorobenceno es nece-
surlo en squellos casos en gue el compuesto carbon{lico como
la d-mentona es précticamente insoluble en agua N4 sédlido du-
rante lu rewcci on. Com compiestos insolubles en agus, ge
recomienda, sin embargo, que so amplee tan poco disolvente
come sexu posible, espacialmente gl el disolvente es_hidrofé—
bicg. En tsles cusos, la re@ccién 8s puede acelerar mucho
agltsndo fuertemente o por 1l: adicidn de agentes de disper-
8idn, como por e jemplo poliglicol oleilico.,

La neutr;lizacién de mezclas de compuestos carbonflicos
con soluciones de sal de hidroxilazmina se lleva a casbd por
adicidn graduil de un agente neutralizmte alc:lino. ILa mez
¢la rsaccl onente se montiene preferentemente fcida durante
todu la reaccidn, para que la resinificacidn de cuntidad
apreciable detéompuasto carbonilico, gue so debe saperar es-
pecialmente en el trutamic nto de z=ldehidos con d4lculi, se
evite por completo, sl [inal de lu reaccidn, las Ultimas
partes de dcidos mirm rales liberados se puedan neutralizar
con sales tumpdn, por ajeimplo Tosfatos alcslinos o acetatos
aleulinos. Por lu mism: r2z6m, la provisidn se hace en
8l caso de que la solucidn de sal de hidroxileminz vy el

2gente neutralizante ge afladan simult:neumente, porgue la
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bo la formucidn de oxims en un medio que permanezca ulcalino

solucibn de szl de hidroxilamina se afizde siempre en cantida-
des en exceso sobre la czntidad de dlcali, por lo cuul la
reaccidn se mantiene constarnemente dcida, I velocidad con
que la rezccidn de formacidn de oxima ocurre es, generalmen-
te, pequefia en las proximidades @e un pH de 7.

Los compyuestos carbonflicos que son sstables a los alca-
lis, for g jemplo muchas cetonas saturadas, se puede mezclar all
principio con ellay, pof sjemplo, hidroxido aédico, g introfu-

cidos en la vasija de resccidn o tubo, se puede lievar a ca-

hagta poco tntes del fin de lu rsaccidn, sl final de la reac-
o én, sin embirge, la mezcls se scidifics, preferiblemente
con un dcido débil tul como el zedtico. En lugur ds Ccido
acético se pueds usar fcido fosfdrico,

Todos los agentes que actlan para neutralizar fcidos se
pueden emplecr pera la neutralizacidn, tales como dlculis
eausticos, carbonatos alcalinos, amoniaco y buses amdnicas,
carbonato aménico, etec, con tal gue produzcan sales solubles
en ugua éon los mniones de las sales de hidroxilamina, XHL
enpleo de buses que, como l: cal, producen un producto inso-
luble por rexccidn con el =ulfato de hidroxilamina, estd
t:mbidn dentro del cuipo de lu invencién, si la o:dmz gue
ge forma se pueds destilar ds la mezcla reucclonante con
Vapor. V

ILa solucidn de szl de hidroxilamina v el compuesto cartiod
nilico no se ewmpleun, con ventuji, en contidudes equivalen-
tes., El mejor procedimiento ez trabajar con ui exceso de
cercs de 3 a 15% de sl de hidroxilamina.

La invencidn se ilustra con el siguiente ejemplo:

Una mezcla de cicloexXanona y

</

solucidn de sulfato de hidroxi-

lzidna, conteniendo 170 grs., de hidroxilaming por litro en 1@
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lu purte supsrior «l fondo, La masa de la reauccidn, ahora

rronor cidn @3 un ol de ciclosxanona de 98",:73' de pureza a 1,05

moles de bass, se hace pasar, continuamente, s través de un
cm P o N - 9 o - <

tubo cilindrico en el que se coloca una helice cue gira uni-

formemente. E1 tube se rodea con unz camisu refrigerunte.

A través de la pured del tubo se introduce a truvds de uma

. .’ - . oy
hilera de finos chormos solucion de amoniauco de 307 de concen
. . 7 . »
trucién., La zdicidn de amoniaco estd controlada de manera que

. : ? . - .
prevalesce eh el sistenma una reaccion dcida, decreciendo desde

pastosa, pssu w una centrf{fuga que gire continw mente en la
parte mfs baja del tubo. 1 filtrudo junto con el lfquido de
lavado se lleva & una wvaslija colectora en 1o que se afiade 0,1
mol de cetonu culculada por un mol. de cuntidad original de
cetma. Lo mezcla se neutreliza de mevo hagts qus tiens un
pH de cerca de 4 y se destila con vapor para recugerar 1z
mezcla gue consiste en cicloexanol, cicloexsnon: y cicloexino-
xima, Las sguas mudres gue quedan se luboran para producir e
les fertilizentes, Z1 rendimiento de oxima obtenids dirsctu-
mente €s el‘95£ de la cuantidad calculude teoricumente sobre
cetona ampieadaa

Hecha lz descripcidn que chtecede es preciso aliadir que
los detulles de reslizecidn de la idex expuesta puedsn vae-
riar sin que por ello cumbie la egsenci: de la invencién,
que es lu que se desprende de los pirrafos gue anteceden y
la que s8 reivindica en lu siguiente |

IOTA

En rvesumar: Ia Fatente de Imntroduccidn que se solicita, re
caers scbre las reivindicacionss sigulentes:

lg,- .Un procedimiento pura lz produccién conbinus de oxdi-
mas, carscterizado pcrque?%arte de unz cicloalcanonu y una

solucidn zcuosa de uns sal de feido minevsl de hidroxilumina

g e s
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‘mas, segun reivindicaciones unteriores, caracterizado porque

199999

y una substancia cuyus soluciones son de reaccidn bdsica ¥y
comprende ahiadir graduulmente uno de los componentes de 1a
reaccién distinto de lu ciclo-zlcanona a un 1lfguido que la
contiene, el cual fluye continusmente o través de una vasija
de reaccidn.

22 .- Un procedimiento para lu produccidn continua de oxi-
mas, segun reivinﬁicacién anterd or, caracterizado porque com-
prende l: conduccién de unu solucidn wcuosa de una scl de dei-
do mineral de hidroxilamina junto con una ciclozlcanona a
través de un tubo de reiccidn enfriado e introducir gradual -
mente suficiente dlculi acuoso para hacer que ¢l pH de la nez-
cla seu sproximadamente 4.

38,- Un procedimiento pura producisdén continua de oximas,
segﬁn reivindicaciones anteriores, caracterizado porgue la
cicloalcznona es lz cicloexanona.

42 .- Un procedimiento pare lz prﬁduccién continua de oxi-

comprende el pzso de una mezcla acuosa de cicloexznona y sul-
fato de hidroxilaming en régimen turbulento « travéds de una
vasije de reuccidn enfriada, en la que el hidroxido zmdnico se
inyecta en cantidad tal para que la mezcla reaccionante perma-
nezca deida, decreciendo iz acidez a medida que le mezcla
avanza por el tubo de reaccidn, la separac én de la pulpa del
1fquido, lu wd@icibn ds cicloexanonu =l 1lfquido y neutraliza-
cidn de dicho 1fquido hasta an pH de 4.

58, Se reivindica, por ultimo, como objeto sobre el que’
ha de recuer el privilegio de Fatente de Introduccidn gue
se solicitat »UN FROCEDIMIENTO FaRA LA FRODUCCION CONTIRUA
DE CHIM.iSw,

Medrid, 13 de oetubre de 1951,
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