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MEMORIA DESCRIPTIVA
, pare solioiter
PATENTE DE INVENCION
o
Esrasfs
por VEINTE afios _
& nombre de OLYN MATHIESON CHRIICAL CORPORATION, enti-
dad norteamericans, establecida en Ten Fight Street,
Baltimore 3, Marylani, Estados Unidos de Amérios, por;

"UN METODO' PARA PRODUCIR CAPROLACTAMA™

-

BEste invento es reletivo & la manufeotnra
ae oapmo:l.actam'._

e reagrupecidn 4 oxima de ciclohexmnomm
Por e1 proceiimiento d¢ Beckmsmm ntilizando elevades tan'z-

-1 -



10

16

¢
e

peraturas, y £oido sulfirico concentrado ocomo medio ds
reegrupamiento, 68 blen conoclda, S he encontrade
ahore gue loe hidrocloruros 4e oxima (e ciclohexanoms

- pueden ser reagrupsdos directamente a csprelaoctems por

el procedimiento de resgrupamiento &e Beckmenn, im lsg
condiciones de reagrupacién, es diaﬁzrbuado cloruro de
hidrdgenc y es conveniente para su uso en l1a formsocién
de oantidsdes adicionzles de los hidrocloruros &e la oxi-
me de cialohcmnona‘.

De sonerdo con @l invento, ss cree mn
método para prodnecir osprolactema, el ocual comprends
poner en contacto nn hidroeloruro de oxime de ciclohexa-
nona oon €oido sulfdrico de un 75 & un 100% de concen-
tracién, mientres se mentiens le temperature de la mez-
cla resultants &e¢ 60 & 1202 C para efectnar resgrupa-
miento 481 hidrocloruro 4 oxima 4e ciclohex=nona & oe~
prolactamé, y desarrollar cloruro de hiirdgeno ds la
mezcla de !oagrupem‘ieh‘ho. ¥ recupsrar oaprolactam‘.

Ja caprolactems puede ser preparais &s
acnerdo con el procedimiento del presente invento, reegru-
pando un hidrocecleruro Ge oxima de ciclohexanona el cnal
he sido obtenido de cm:qﬁior forme conv_cm.cnta‘. Pox
slemplo, puede ger oonvertids ciclohexz=nona & le oxims
por rescoién ocon hifroxil lmim. 32 oxima resul tante
Tuede ser disuelte en un disolvents orgdnioco conve-
niente y tratade con gas =eco e cloruro &e hiirégenc
pere precipitar nn:hmrooloru:o e la oz!.mu.. Temnbién
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Puede ser prererado el hidroclornro a trevés de ls reaoc-
olén 2e cloruro de nitrosilo y dc:l.ohom,no‘baao le in-
fluenocie de une rediscién convenlent‘. Do 12 mezclz se@
separa une fase 1{qnids insoluble en ciclohexano y ricas en
hidrooloruros de Oxims 4s olclchexanons, Esta fage de
kidrocloruro oleose bruta es conveniente pare su neo de
aanerdo con al pr&a!nto 1nvento;

. tenbién es obtenids oxime de¢ ciclohezeno-
ns por la reducoién de nitrociclechexanc, por ejemplo oon

‘sulfuro de hidrégeno y otroa reactivos, Estes reduccio-

nes son llevales & ocabo en presenchis 4e disclventes orgé-
nicocs, © como elternetiva, le oxime es sxiraidas del medio
de remocién por un 4isolvente orgénico _s.naolu’_oli on agna..
Jes soluciones que ocontienen la 6:11::& son tratedes con gas
seco de ocloruroc de hidrégero pare fomar los hidrooloru-
roa que pueden ger emplezdos en el procelimiento del pre~
sente invento. Un método ventejoso de 1lever e csbo le
reduceién con sulfuro de hidrégeno, se desoribe en nues-
tra golicitnd de Patente xo'.sza.sz;a on ouyo métedo 1e
mezcle acuose @8 reduccién es extraida con un Alsolvente
orgénico inmigcible con ague signiendo inmedigtemente a
je etepa 4¢ reduncocién para recupersr la oxua'. Para este
propésito, son disolventes convenientes bencens, tolnenoc,
hexeno, hepianc, ster &e¢ petrélec y oicloho:ano'. Rstog
disolventes as{ comc 61 metanol o sl etanol pueden tam~
bién eer ntilizedos como medlos de resccién en la hi-
drogenmacién oatelitica de nitrcciclobexano & oxims de
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ciolohcnnnna'. Jea sclnciones resnltantes 4e¢ oxims pueden
ser tratadas oon ges seoco de olorurc Ae hidrdgeno paers
former hidroeloruros 10s onzles son convenienies pare el
tretamiento 4de acnerdoc con el presente lnvento; Coalguier

otro disolvents orgdnico gue disuelve la oxime de ciclo-

hex=nons y gue no ejerze un efecto similar sobre s1 hidro-
cloruro 4e¢ 12 oxima, puede ser utilizedo en este proceli-
niento, |
I0o8 métodos enteriores pera reegrupar oxime
de cialohezmnone & czprolactame, han requerido generalmente
que sea oargalm oxime pure & la remgrupecién a fin &e pro-
duecir oaprolactems de oalidad aausfactc:ru.. Corriente~
mente, la oxime debe ser reouperada ie¢ l= mezdls bruta

de reacoidn de un proceso previo ¥ purifiocsde pera ser
convenients pera el reas!mllimto; Betas opereciones de
purificscidén puneden ineluir, por ejemplo, oristalizacién
directa de 12 oxima desde su solucién en un disclverte
orgénioo, Bate método requiere concentracién de la solu-
oién de oxims por duulaoién.. 82 omuss de¢ las cantiiedes
aprecisbles de gubprolductos presentes, la oxima normele
mente no oristard rdpildemente o en uns conilcién pura'.

Un método alternstive pera purifiocer le oxime, incluye

su extraccidén en forme de su s=l de godfo desde o1 i~
solvente orgdnico con sunbsecuents scidificacién del ex-
tPeato acnoso para precipiter la oxlma’. Bn fate y otres
alternativaa oonocidas para recuperar l& oxima de oclclo-
hexenore, se reguieren variss opsraciones con las pérdi-
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dns mecéniose y deaventajas econémiocas thucntn.. Joa
productos no son neceearismente obtenidos en condiocidn
pnra'. |

88 han enoontredo gue el pregente inven-
to no es solamente aplioable &l resgrupemiento 4e los
hidrocloruros de oxima de ciclohexenonz & caprolactams,
gino gue edemds, es de valor perticuler pere produmoir
caprolactems desde mezclas brutes de oxima 4e ciclohexa-
nona derivada de lag varias reaccionss indioadas ante~
rioxmon'tc'. Bn estas reacoiones, la oxims brute es obte-
nida en solucién en un disolvente orgéniceo, y es efec-
tde une purificmoién 4e este produncto & travées de un
tratamiento con gas seco de cloruro 4e hludgcm;‘ms
hidroaloruros de oxims de ciolohexznona resultantes ae
gsparan del medio disolvente y son convenientes para l&
oarga directa & la etapa de reagrupamiento ocon dofdo sul-
ffrioco para obtensr oaprolaotam‘. Ds esta forma, oétc mé-
tolo es pertioularmente ventajoso ya gue evita lme puri-
ficacionee antisconémicas y tediosss de la oxims antes
de oargar a 1a oyc;:aoién de reagrupsmiento como he giip
experimentaldoc en snteriores proeaaimientoa-. En el resgru-
remiento del presente inverto, el dlornro de hiarégeno
aque efectéa 18 separacidén y purificacidén de la oxims,
es desarrollaldc para la remcoidn de reagrupamiento y es
recuperado én oondieidn conveniente para volverlo & unear
innedistamente por devolnoidn al ciolo & la opciac.tdn de
formeoidén de hid.roolornrc; X1 digolvente orgdnico separe-
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do de los hiflrocloruros formados, pnede aser devuelto 8l
oliclo para ntilizarlo en ulterlores extracciones o for-
macionea de le ox!.ma;

Bn el tratamiento de las soluciones de
oxim=m, bien brute ¢ bien relativamente purs, 4e ecnerdo
oon el presente proocedimiento, por lo menos aproximada~
mente un mol del gae de cloruro de hiarégeno por mol de
le oxime es introinocido en la soluocidn de 1a oxime en el
disolvente orgénico; Generalmente un monojidrosclorure sé-
lid0 ‘s el primer precipitado tormaaox. Bvitanic un exceso
de oloruro de hidrdgeno de mfs de un mol por mol de oxims,
puiac ser obtenido el hidrooloruro em cendioidn oristali-
ne conveniente para flltracidn; Cnando se ntiliza un exce~
80 46 olornro 3¢ hiidrdgeno sobre este proporcidén, se forme
un hidrocloruro liquiao, el cual es insoluble en la mayo-
rfe de los disolventes orgdnicos, y puede ser separais
por estratificaoién, centrifugacién u otros medics, Este
hidroeloruro l{gquido se aproxima, eezdn se ores, & un ai- !
hidroclorure ds la oxima, Bien el hidroclorurec sélido o
o1 1{quido de oxima de oclclohexanons u otras sales sept-
rgbles de hidrocloruro de la oxima, son convenientss para
ocarge¥ directamente & la etape de reegrupemiento paras
producir ocaprolecteme gin sufrir une operecién adicionsl
&e purificecién, Gomo se he {ndicado, el cloruro de hi-
drdgeno enhidro es convenientemente devuelto &1 ciolo
e 1e etape de precipitscién y 1a mezdle de resgrupamien-

%o con doldo snlffrico es tratads para recuperar ocapro-
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laotama‘.

1as coniiciones de remccidn gque han de
ser obgervedas en le operacidn de reagrupemianto del
presente invento, son lese que se emplesn conveRtional-
ments en el reagrupamiento de Beckmenn de oxima de oi-
clohezenons con doido sulfirico conoentraao; De esta
forma, el €cide smlfdrico Aebe estax en forms concentre-
d2 7 son ntilizedes eldévadae temperatnras de reacoién,
Generalmente, el 4cido sulfdirico pnede tener desle nn
76 e un 100% de ooncentracién, referide & sgwva y foido
sulférico, mientrae gque le temperatura de reagrupemien-
to puede variar desde 60 & 12096.

Un sistema conveniente pare tratar oxima

‘brute de clclohexanons, 3¢ acnerdo ocon el presente inven—

to, puede inocluir an recipiente de precipitacidn el cmal
se cargh seperademente 1a solucidén en disolvente orgdnico
de 1z oxime y el gag seco 4s cle:urd ae hurégam‘. vente-
jossmente, 61 contenidc dsl recipiente es egitedo durante
el tratemiento con el cloruro de hidrdgeno 10 cunal formea
¢l desendc hldroaloruroy. = papille de hidrocloruro de

oxime oristaeline y disolvente o 1a mezclz heterogénee de
disolvente orgdnico y log hidrooloruros liguidos son se~
veraldas por medics apropladoe'. En el ocaso de¢ uns pepilla
de hidroolornro sdlido y liquido orgdnico, corrientemente
gse empleard un f£iltro o eqntri:ﬂuga'. Cuando han de geparar-
ee dos capas 1{quidas, €1 dispoeitivo puede ger un sedi-
mentedor ¢ una centr{fuge de l.fquldhlfgnIAO‘. K aisol-
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vente efluvente del dispogitivo scparadoz}puelde aer de-
vnelto &l ciclo pars la preparacidén de solucidn adiecio-
nal de oxs.ma'. 81 se desea, el dieolvente puede ser puri-
ficade entes de devolverlo el ciclo'. ¥l hidrocloruro ad-
1130 o 1{guido smcmdc del dispositivo separalcr puele
ger ocargedio directamente, con ¢ sin tratemiente paras
guitar el disolvente adherente, a la operccién de reapgru~
pamtento con foido sulﬂirzco-. El reagrupemiento es efeo-
taado bajo elevedes temperaturss en un recipiente guse
contiens une mase de doldo sulfdrico de concemtracidn
convon.i..ntc', Bejo las condlciones para sfectusr €1 re-
agrupamiento, se desarrolle oloruro ds hidrégeno desde
1a mezdie de reaccién y es convenientemente recnperado

¥ &evnelto al ciclo al pmolpitaﬂor generalmente ain
necegilded de ul terior tratamiento‘. 72 solnoién residual
&8 omprolactema y £cfdo sulfirice es entonces tratads por
medioe convenlentes yers recuperar la caprolactama',

Bn un sistema mds perfecto y perticular-
mente ventajosos pare efeactuar el proosdimiento del pre-
sente invento, un liquido acuoeo 4de redusocién, por ejem-
rlo, procedente & une reducoidn con eulfuroe de hidrdge-
no de nitroociclohexano, conteniendo oxime de ciclohexaw
none, ee extraldec por medio de un disclvente de hidroomr-
buro nuevo ¢ devuelto al oiclo en un dispositivo conve-
niente de extracoin, Ia extraceién puede ser consegui-
da por flujo turbmnlentc en un tubo o en una veasiis de

extracoidén de cualguier digeiio cenvenunw‘. I& mezdle
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heterogénee de 1{quido aauoso y Aigolvente’ gque ocontiens
oximn, es cargads s un sapérader conveniente rars la se-
veracién de Qom l1{quidos .tnmiaclblll.. I parte acuosa
extralds es retirads y reextraida con dﬂoineidn al oi-
olo y/o nuevo disolvente entes de devolver al ciclo e
1{quido ecucso a la operacidn de redunccién o descargar-
le en todo 0 en parts‘. Bl extracto en sl disolvente de
hidrocarburo de reextraccidn es convenientemente devuelto
a la opesracién principasl de extraccién,

Ja soluoién en hidrocarburo de la Oxime
de la extreoccién principel es cargads & une vesije de
precipitacién, por ejemplo un ocalderin el gque se ha adap-
tado un dispositivo de agitacidén, Ges seco, nueve y de
recicloc,d® cloruro de hidrdgeno, es 1ntroduci¢lq. heate
que se forme hidrooclornro de oximes sflido o 1a£gn1¢lo). Ie
mezola es conveniemtemente sepzraia, poxr ejemplo, porx
un £iltre, ouzndo el hidrocloruro de oxime es sdlido, o
por una oentrifuga d¢ 1{quido-1fquide ouenido la s=l es
nn quuido; El disolvente desde el ouzl ha side extrel-
da 1= oxime, es devnelto al ociclo el extractor, o puede
eer cargedo totalmente o en parte & une zona de destile-
cién para recursracidn de dimolvente pnriﬂoado;

Ios hidroolornros de oxima con 0 sin tre-
tamicz;to para retirar sgunes madres auc»ranteé o disol~
vente de J.avadd. Pusden ser cargadogh un recipiente de
reagrupamiento junto con doido sulfdrico, en el ocual oe
efectda el resgrupemiento, Cargendo el hidrocloruro de
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oxime mejor que ls oxim2, ge produce deearrollo de olo-
rure de hidrégeno, €1 oual ee ventajosamente Aevuelto
&l oicle con 0 sin adicién de mmevo oclorure de¢ hidrdge-
no oomo necessrio yera la 0pq:ac16n de preoips.tacxén..
M 1{guido 46 remgrupamiento es tratado por cuslgquier
melio conveniente para la recuperacidén de oapzolaotama‘.
Bl procedimiento del pregente invento
puede ser sfeotunaio de forms continua o por otapaa; Bn
un procedimiento continno, 18 oxime de ciclohex=nons
es suministrada continuements desde unt fuente conve-
niente en forms de 26lido puro disuelto en un digol-
vente adecnado, por ejemplo, ciclohexane, ¢ un extrao~
to brutc de una reduceidén con sulfuro de¢ hiirfgenmc de
utrooiolohcnno‘. Bs suministrado cloruro de hidrégemno
anhidro en proporciones convenientes, y les hiaroceclo-
ruros sflidos o 1{quidos mon continuamente sepergiocs ,
siendo devuelto &l ciclo el diaornnto‘. Ios hidrcaelo-
ruros separsdos son cargados con £cido sulfdrico & nn
reegrupsdor continuo desle €1 ousl e deserrolls clo-
ruro de¢ hidxdgeno continmemente y es devuelte al oi-
¢lc & la etapa de formacién el hidrooloruro‘. conti-
nuemente es recuperalda osprolactama de la solueién en
doldo aulf:irico'. 2lternativements, el procedimiento
continno puede ger modifiocmde y llevado a cabe parcial-
mente 0 por tanias eamplotamentov. Por ejemple, solamen-
te la recuperzcién de ceprolactama puede gser hecha por
tandee, mientres que las otras Ooperaciones son contimas,
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Cuendo todas les operaciones son efectuadas por tandas,
puede ser preferible utilizar nnevo cloruro de hiarégeno
para le etapa d8 precipitacién, descartanio el clorure
de nidrégeno desarrolledc desde le etera 48 reagrupa- |
miento, particularmente, cuando éata no ®¢ llevade a cabo
einnlténeenenta, '_

Ios signientes ejemplos ilnstra el presen-
e invento, anng_ué no han 4de ser considerados como 1i-

mitativos,
BJEMPIO T

A Una sclucidén de 12(:) gramos de cloruro de
nitrosilo en 5 litros de ciclohexano fué irradisde por
medio & una lémpara de vepor de merourio durante 1,6
hozée mientres ie mezole de reacoidén era mentenida por
debajo de los 308C hapiendo ol.rcular; egua ¥y hiele en ume
camisa gue rodeaba el liqu.tdo‘. 1e solucidn fud escade
el remctor, y el aceite ingolubls fué sepersio del ci~
clohexano, K1 asceite fué oslentado en vaci{o para guiter
el cioclohexano y algo de cloruro de htuég:m'. Une parte
fué trateda con odustico y extraids oon otor; 41 evapo-
rar el extracto, el 56% del moeite cargado fué obtenido
oomo oxi.m (dnrente l= m:aaoién ocurrieron algunas
p&zuaaa. Una perte d¢ 40 gramos del aceite fuf efiadida
e goras dnrante un periodsc 3e 20 minutos & 120 gramos Je
€o0180 sulfiirico oconcentrado & aproxxmaaamontc de 85 & 952 c.
Pue desarrollad oclorurcfie hidrdg-no. El calentamiento
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fué ocontinuedo a la misma tempereture adurente une hoza;

- I8 mescla de resceién fué nentralizade sfieiiende 210

gremos de amoniaco ecunoeo &1 26%. Entonces fué extrai-
do tres veoces con banocno; Ios extractos fueron combi-
nedog, f£iltrados y evaporadu.. Bl residno fué destiledo
al vacio y se obiuve oczprolactame come producto g¢une
hervis e 1Z28C @ 8 mm; B rmlmionto besado sobre eI
contenido de oxime de 565 en el soceite cargado, fué
de uwn 71%‘.

BIEIPIO II

Hidrocloruros de oxima de oiclohexanons

fueron preparados uso_lviomlo 199 gremoes de oxima bruta
de ociclohexanons en 3400 gramos de ciolohexmno, e in-
troduciendo gas seco de cloruro 4s hiirdgeno haste gue
el primer sélido precipitado estebe converiido en un
aceite insoluble en el c:.elohozano; Ta temperetura fué
mantenids por debasjo de los 5096'. Bl hiadroscloruro vie-
cowc y oleoso, gue egcenife a 304 gramos, fué sepzreds
yeeplado ocon aire guitando algoe de oloruro de hidrdge-
no, ¥l soeite residuel conten{e un 32,05% de oloruro
de hidrégeno ocomperado con un valor tedérico, pera un
dihidroocloruro 4e oxime de ciclohexanons de un se.o%‘.
Bl hidrocloruro olecso de oxima fué en~
tonces . :reagrupado efisiienio a gotes, 160 gremos, equi-
valentes aproximadsmente a 100 gremos de oxime, el dotdo

sulfirioe oconcentraio mentenido & 100°2C, Fue des2rro-

- 12 -
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1lado cloruro ds hidrdgeno. 12 adicidn reguirid 30 mi-
nutos y la mezola fué egitade a esta temperzatura dnran-
te otros 30 minutos. Ia mezcla de resccidén fué neutra-
lizeda, extralde y destilada como se Aesoribe en el

Bjenplo I‘. Se obiuvo ocaprolactema oomo s61ido blanoco y

_Puro en un rendimiento 4e un 84% de la teoria,

_BIBPLO 1T

*ud preperado monohidrocloruro de oxime
de ololohexanone disolviendo 86 gramog de oxims bruta
de oioclohexmnonz en 2;506 mililitros de clolohex=noc e
introducienio ges seco de cloruro &e hidrégenc en pro-
poroién de 4 gremos por minuto durente 17 minutoe & une
temperatura de 26 a 450 1;. I2 mezale fué enfrieds en
hielo, filtralda y oristslizade y .fué 1iberads del dieol-
vente en vac(o‘. I2 sdicidén de una muestra & sgne y titu-
1a0i6n del £oldo oon ofustico normel mostrd un 23,559
4¢ cloruro de hiadrdgeno comparadc oon un veler tedrioo
de 24,88% pere un monohurooleruro’.

_ ¥l monohidroocloruro, afiadido en porcio-
nes pequeiiag € une mass de doldo gnlfdrico de 96% men-
tenids & 1002 G, es reagrupaldo a caprolactame y la& oa-
prolactams es Tecupsrada como se he descrito en 108 en-
teriores ejemplos, 41 oloruro 4e hidrbgeno enhidro desa-
rolledo, es reintroducido convenisntemente en cantidades
edicionales 48 Ooxima de ciclohex=none disnelia en ciclo-
hexano pare la preparacidn de oantidedes =dicionales 4

- 13 -
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hidrocloruro de oxima de ciclchexanons,

FIEMPIO IV
Ona solncién de 4,54 de oxima de ciclo-

hexanona en ciclohex=no fué obtenida por rednccién ocon
sulfuro de hidrégenc de la sal 48 sodic acunos= de nitro-
ciolohexano en 8olucién en dcido sulfirico diluideo y
extraecién de 1la mezcla 4e reeccidén con ololohtzann; Tué
hecho pesar gas seco de cloruro 4e hiirdgeno en 1= mo-
lucién en ciolohexano de oxime de ciolohexanone & apro-
ximadanente méc‘.. heate que 61 precipitadsc inicislmente
861180 fué convertido = un aceite, Fue separaio el soceite
y upn parte fué neutralizade con ofnatico acuoes. Ia oxi-

. ma precipitade fué filtradas, secsde y pesadas, Por este

en{lisis el sceite contenfa aproximglamernte un 70% de
ox!.ma; .
&1 anterior hiirocloruro de oxime fné efia-
dido en peguefies =rtes & '760 gramos 4e £cido sylfdrioo
el 954 y mentenido & 1669 c'. hasta gque @6 hebfe sfiadide
un total de 600 gramos de lao eai. Despnés 36 la edicidn
final fué mentenida la temperatura dirante 0,5 horas
eldicionales, 12 mezola de resccién fué nentralizeda,
exireids y destilado el extracto como se ha desarito en
6l Ejemplo I, pers recuperar la aaprelaotama;

Beta solicitnd, gue corresponie & la pre-
gentada en los Eetadios Ynidos de smérice el & de sgomto
de 1954, bajo el No‘. 448;119, se acoge & los beneficion

- 14 =
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de1 artfoule 51 del vigente Estetuto sobre Propielad
Induetrisl,

o8 puntoe ¢ invencidén propia y nuneve
que se preaenten pers que asean objeto de ssta pPatente
de Invenoidn en Weyefis, por VEINTE &fios, son loe si~
guientes:

1;:., - Un método psre preducir ceprolacta=~
ma, ocsrecterizado por poner en contecto hidrcclorure 4e
oxire de ciolohexenons con écuo eulfdrico de ,fm 70 & wn
100 % &s concentraoién, mientras se mentiens ls tempera-
ture de 12 mezola resultante de 602 & 1202 @ para efeo-
tuer reagrupecién del hidrocloruro de oxime de ciolohe-
mnone & aprolactams y desarrcller clorurc de hidrégenc
de la mezolz en reagrupacidn, y recuperar ogprolactama..

29‘. ~ Un método 38 acnerdo con ¢l punto I,
caracterizado en gque sq pons inicizlmente en contecto
une solucién d¢ oxime de ciolohezanone en un solvente
orgédnico con oloruro de hidrégeno eeco pars former un
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hidrocloruro de oxims ds diclohexenons insoluble en i
cho so;vcntc. ¥ 8separar ¢l hidrocloruro e 6x1ma de ci~-
clohexenon= de dicho golvente o:gﬁnloo;

52.. - Un método de macnerdo ocon el punto
2, ocaracterisado por el hecho 46 que le oxime de oinlo-
hexenone es unk oxima bruta ae clclohanndna;

49‘. - Un método_u acuerldo con los puntos
% 6 3, caracterizedo por el hecho de gqne €1 cloruro de
higrégenoc desarrolledo es ntilizedo para contaoto con
le oxima de @iclohexmnone disvelia en o@ digolvente or-

génioo,

+

52, - Un método de acnerdgoon cualquiera
de los puntos 2 & 4, ocaracterizaioc por ol hecho de que
8ioho disolvente o:gé’ns.oo es cie:lchozano.

62, ~ Un método para produmoir oap:olaotam.

T2l y oomo se he degorito en le nemoua
que antecede y oon loas fines gue 26 han especificado,

diste Menoria congtea de dieciseis hojae

sgoritas por ure sole oara,
uedria, 12 AGQ jp5s
2. A
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