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LIIORTA DE3ORIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE ITVEYCIoON
en
Eg Pada

por VRINTE alios

a noubre de LaPHIN:ON CIELICAL CCRPCRATION, entidzad norteane-

o 2k

Vit

ricana, establecida en Ten Lisht street, Baltiwore, llaryland,
Bstados Unidos de Awérica, por:
¥ U PROCEDILIIIC PARA LA rREPATACION D

CXINMA DE CICLOHEXANOIA POR REDUCCION DE NITROCICLOHILAIO M.-
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%s sabido gue, en un medio dcido, con cloruro
estannoso el nitrociclohewano puede recucirse a oxima de ciclo-
hexkanona. Con rerndiniento muy bajo, del nitrociclohewsno tam-
vién puede oblenerse owima de ciclohexunona mediante el empleo
de agentes reductores yue desprenden hidpdgeno nucicnte en un

nedio alculino. Por Wltimo, se obtiene oxima de ciclohexanona
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por la reduceidn catalitica de nit lohewano con hidrdgeno
en presencia de catalizadores gue, aden s Ce platha v posivlie-
wente cobre, contienen cromo y cinc.

3e ha descubierto gque puede obtenerse con bHuen

(&

rendimiento oxima deg cicloheunznona del nitiociclohexsno en
presencia de catulizudores de niquel mediante su tratzmiento
con amoniaco. Se& szbe que, en las mismas condiciones, se for-
man solamente vestizlos de oxima de clclohexunona en presencia
de hidrdzeno. La educcidn puede eiectuazrse Hanbidn en pre—
sencia de naterias orgdnicas, posivlencnte con soluciones o
diluyentes miscibles con agua, por ejewplo, alcoholes. Con
preferencia se hace actuar el amoniuco sometiéniole a eleva-
cidn de presidn y elevacidn de temperatura. Cowo catalizado-
res son especialmente adecusdos los gue tienen armazdn de ni-
guel, como los gue se obvtienen, por cjumplo, Watando las alea-
ciones de niguel y aluminio con Jlcalis, y twivién los cutveli-
zalores portaiores de niguel, como los gue se presaran por co-
noclidos procedimientos, precipitiundo netzl active, por e emplo
sobre pledra powez, piezas e arcilla, dxido aluminico o tie-
rra de infusorios.

Los cutuzlizudores, sexdn la invencidn, pueden
tardién contener adiciones de cobulto, cine, wusnesio o covre
v webules wlczlinotérieos o alculinos.

La oxima de ciclohexano as{ obtenidz es un va-
lioso pwodueto interunsdio pera la prepuracidn de supernolia-—

nids

o
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EJEBIIPLO 1.

100 partes en peso ue nitroeciclohiexuno y 10 par-
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tes en peso de catalizador de armazdn de niquel gue contenga
pegueiias cantidades de flcali se wmezclan en una autoclave a
elta presidn con 250 partes en peso de amoniaco lfgquido, y se
egitan durante 8 horas a una temperatura de 120-140 grados.

El residuo que gueda despuds de la evaporacidn del exceso de
amoniaco se separa del catalizador por Tiltrado, aespués de
dilucidn con metanol, y se divide umecisnte destilacidn fraccio-
nade en el vacfo. De la fraccidn con punio de ebullicidn 90~
110°, &l refrigerar se separa oxima de cleclohewznona con punto

de fusién a 87-88 grados.

EJENPLC 2.

50 partes en peso Ge nitrociclonexanoc y 10 par-
tes en peso del catalizador citado en el ejemplo 1 se diluyen
en 500 partes en peso de metanol ssburado con arioniaco, y se
reuueven en autoclave g alta presidn durante 8 horas a 110-120
grados. Después de refrigerar, la mezcla de reuccidn se tra-
baja como se ha euplicuado en el ejemplo 1, con lo cual se ovbtie
he oxima de ciclohexanona cristzlizada con punte de rusidn a

38 grados.

EJEMNPLO 3.

100 partes en peso de¢ nitrocidohexano y 10 par-
tes en peso de un catalizador de niguel-cromo gue se precipita
sobre piedra pbuez wolida se remueven con 200 partes en peso
de alcohol y 50 partes en peso de amoniaco liquido en una auto-

clave a slta presidén durante 12 horas a 100-130 grados. Des-
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puds de evaporar el exceso de umoniaco y de separar por Tiltra-
do el catalizador, se destila el disolvente ¥y se fracciona el
residuo en el vacfo, con lo cual la Traccidn con punto de ebu-
1licidn 86-96 zrados se solidifica casi exclusivamente en oxina
de cilclohexsanona pura.

La presente solicitud, gue corresponde g la pre-

sentada en Alemania Occidental, con fecha 26 de Inero de 1.951
bajo el niémero W 5050 IVo/120, se acosze a los beneficios del

Artfculo 51 del vigente Zstatuto-Ley sobre Fropiedad Industrial.

- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva gue se

presentan para gue sean objeto de la prescnte :sdlicitud de Pa-

tente de Invencidn en Bspafia, por VEINTE afios, son los siguien-
tes:

1.~ Procedimiento para la presentacidn de
oxiue de ciclohexanona por reduccidn de nitrociclohexano, gue
se caracteriza por gue la reduccidn se efectia por medio de
amoniaco en presencia de catalizadores de niguel bajo presidn
vy aumento de temperatura.

22,.~ Procedimiento, sezin la reivindiceacidn 1,

gue se caracteriza por el empleo de catalizadores de niquel pre-
parados por tratamieanto alcalino de una aleacién de niguel con
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un metal soluwle en hidrézido alcalino acuoso.

38.~ Procedimiento, se.fn la reivindicacidn
12, caracterizado por el empleo de catalizadores portadores de
niguel.

'42.- Procedimiento, segdn las rveivindicaciones
le a 32, caracteyizado por ei emnieo de catalizadores de niguel
gque contienen adicioned de cobalto, cromo, zine, manganeso o
CONTES.

5¢,- Un procedimiento para la preparacidn de
oxima de ciclohexanona por redyceidn de nitrociclohexanona.

Tal y como se ha descrito en la liemorias gue an-
tecede y para los fines gue se hian especiZicado.

La presente liemoria consta de c¢cinco hojas escri-

tus a mdguina por una sola de sus caras.
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taaria, ./ ENE.195
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o* de Elzabury
Por Poder,
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