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MEMORIA DESCRIPTIVA
pare solicitar
PATENTE DE INVENCION
,311
Espafiea
por VEINTE = afios

anombre de OLIN MATHEISON CHEMICAL CORPORATION, enti-
dad norteamericena, establecida en Ten ILight Street,
B&It:!mora; Maryland, Estados Unidos de Amériea, por:

" UN METODC DE RECUPERAR OXIMA DE CI-
CIOHEXANONA ™

ZTEs s s sz s = SsSS=sST==szsS======
Este invento se refiere & la manufactura de
oxima de ciclohexanona. |
En la manufactura de oxima de ciclohexanona
da acuerdo con un procedimiento, el nitrociclohexano,en

su forma aci-nitro, es parcialmente reducido s la oxime
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por medio de sulfuro de hidrégeno u otros sulfures, in-
cluyendo por ejemplo; sulfuro de.amonio; sulfiro de. so-
dio o hidrosulfuro de sodio, en una aoltoién doida a-
cuosa. Ia oxiBa ‘es despues recupermds desde el medio a-
cuoso de remcidn por extraccién con un disolvente orgé-
nico conveniente inmiscible con agua, generalmente un
disolvente de hidrocarburo, por ejemplo &ter de petro-
lec, hesano, heptenos; tolueno; benceno o ciclohexano.
Un procedimiento paticularmente ventajoso para la reduc
cifn con sulfuro de hidrogeno y extraccién, se des-
cribe en nuestra Solicitud de Patente n®

En la reducocién con sulfuro, se formen con-
siderables cantidades de azufre y compuestos de azufre,
Bl azubre libre estd en gran parte en una forma fina-
mente dividide que es dificil de filtrsix Ademas; los
compuestos orgdnicos de azufre de varios tipos parecen
formarse ocomo aubprodﬁctoa de ]a reduccidbn. Algunos de
estos compuestos de azufre son materiales relativamente
volatilees y puesden. ser destillados en cabeza con poca o
ninguné descomposicién. Otros de estos compuestos son
sélidos que precipitan el tratamiento en forma de sélé-
dos filtrables. Otros, todavia, pueden ser obienidos co-
mo composiciones resinosas de alto contenido de azufre.
BEstoa compuestos de agufre o sus precursofes, son ex-
traidos en gran medida con la oxine desde el medio acuo-
so de reduceidn y estdn en soluccién con la oxﬂhé?en el

disolvente de extraccién. El extracto tambien contiene
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ciolohexenol, ciclohexanona y nitrociclchexanona sin
rescoionar. La recupermzcién de oxima de ciclchexmnona
ez dificil = causa de los numerosos componentes pre—
sentes en el extracto.

Tembien pusde ser preparada la= oxima de ci-
clohexano por accidn mutua entre ciclohexanona e hidro-
cloruro omsulfato de hidrowilaming en presencia de uns
base inorgdnica tal como cafdstico o carbonate de sodio.
A temperature ambiente, la oxima precipita como s61li-
do, el ousl puede ser extraido por filtraccién y reco~
gido en un disolvente conveniente tal como ciclohexano,
eter de petroleo o bsnceno. Como alternetiva la papi-
lla de oxims precipilitada en agus, pusde ser extraide
con el disolvente orgénico. Ias soluciones de disulfo-
nato de hidromilemine de aodio; preparadas desde nitri-
$o de sodio y bisulfito de sodio, o daido hidroxilami-
na-0- sulfénico, pueden sustituir a las anteriormente
mencionadas sales de hidroxilemina. Ia oxims de ciolo-
hexanona tambien puede ser producida por la reduccién
de nitroeciclchexano con polvo de cine y dcido acético.
Ia mezcla de mducoién puede ser neutralizada y extrai-
da con un disolvente orgdnico conveniente. Ia hidroge-
nacibn catalitica de nitrociclohexsno, por ejemplo,
por el procedimiento de le Patente norteamericansa
2,638,482, produce oxime de ciclohexznona. En este pro-
cedimiento, se utiliza asmoniaco con fuente de hidro-

geno. Ie mezolae de reduceidén puede ser evaporada y el |
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residuo en benceno, ciclochexanona o nitrociclohexano
sin reaccionar. Las soluciones de oxima de ciclohexano—
na tambisn puenden ser obtenidas por extracoién de los
productos de hidrogenacién de nitrociclohexano ocuando
el propio hidrogeno es utilizado como agente de reduc—~
cién. Estas hidrugenaciones‘tambienn se pueden llevar
a cabolen ciclchexano u otros disolventes.

Ia separacién de 1la oxima de ciclohexanona
de la solucién en un disolvente orgénino; en estado su—
ficientemente puro para su uso ulterior, expecialmen-
te para le reagrupacién a cggrolaotama; es el prineipal
propéeito del presente invento. Ademss, es wventajoso
cuando se obtiene la oxima por reduccidén de nitrociclo-

hexsno, pare rscuperar nitrociclohexano sin reaceionar

a fin de devolverlo &l ciclo a la etapa de reduccién pa—

ras su eventual conversién a oxima, es ademas deseable

recuperar y devolver al ciclo cualesquiera disolventes

utilizados en el procedimiento.

Es una difioultad mas en la recupedzcidén de
la oxims desde el extracto en disolvente orgédnico, el
gue. en presencis de agua, especialmente solucicnes aci-
das Y especi&lmente a temperaturas por encima de Ioe 30°
y haata.loa 100 C, la hidrolisis de la oxima avange
rdpidamente y son mercadamente reducidos loe rendimien-—
toa del producto. I& oxima es hidrolizada prinecipal-
mente & cialghexanona e hidroxilamine lo curl se afiade
a la difioultad de separar oxima purifiecada. Tambien;
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en el tratamiento comercial, es dificil evitar la coa-~
taminacién metdlica de la oxima debido a la corrosién
de equipo, y es veniajosos extrazer estos contaminado-
res antes de que la oxime sea satisfactoria para ulte-
rior tratamiento.

ELl presente invento crea un método pars tra—
tar tales extractos para el recupsramiento en altde |
rendimientos de la oxima, sustancislmente libre de a-
zufre indemeable, compuestos de azufre, compuestos me-~
télicos; ¥ otros aubproductos, y para la recuperacién
da'nitrociclohexano gin reacionar pare dewolverlo al
ciclo..

Generalmente, el presente invento transfe-—
rir la oxima desde el disolvente orgédnico de extraccién
a una fase acuosa por tratamiento con un écido mineral
fuerte, mcuosmo y diluido, para convertir ls oxima a
una sal soluble en agua del dcido, con la subsigulien-
te recuperacién de la oxima desde la fase acuosa por
neutralizacidén de la fase scuosa con amoniéco a un pH
de 4,5 a 7,5 en presencia de un disolvente orgdnico
inmiscible ocon agua. Ia oxima es despaes utilizada en
solucién en el extracto orgdnico resultante, o separa—
da de 41 para ulterior tratamiento.

En la etapa iniciml de este procedimiento,
la oxima de ciclohexanona en solucidén en un disolven-
te orgénico inmiscible con agua, el cual pusde ser con-

venientemente identificado como primer dimolvente
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orgénico, es convertida en una sal soluble en agua por
extraceién con un dcido mineral fuerte, acuoso y dilui-
do. Ia oxima en la forma de su =&l se disuelve en el
dcido acuoso mientras que nitrocicldhexano, y cuando
l1a oxima fué producida por reduccién con sulfuro, par-
te de los subpfodubtos de compuestos de azufre, perms—
necen en la capa orgdnieca. Considerables proporciones
de los componentes que contienen azufre se disuelven
tambien en la fase acuosaj; sin embargo en esta opera—
cibn es efectuada la purificacién sustancial de la oxi-
ma. »
En la extraccién 4cide, puede ser utiliza—
do cualquier dcido mineral fuerte, acuoso y dilunido,
por ejemplo, dcido sulfiirico clorhidrico o fosférico.
Es preferido el dcido sulfirico porque se encuentra fa—
cilmente & precio bajo y es efectivo. Ademas, el sul-
fato de oxima de ciclohexanqna resultante es facil so-
Juble en agua y es totalmente extraido en un solo tra-
tamiento. Ia concentracién del dcido mineral utiliza—
do, puede estar entre un 5 y un 50% baszda sobre el pe-
so total del agus y 4cido. las concentraciones sustan-
cialmente mas bajas aumentan la probabilidad de hidro-~
lisis y pérdidas de capacidad productora del equipo.El
dcido que tenga una concentracién de aproximadamente
de un 10 & un 20% Hy 804, easparticularmente ventajoso
al evifar la hidrolisis y el suministrar una cantidad
reletivamente grande de sgua diluyente para ls absorcién



10

15

20

25

993347 2244

de calor pare ayudar al control de, la temperatur=a.
Despuea del tratamisnto dcido inicial del
preasente procedimeinto, el extracto dcido acuoso que
contiene la oxima en solucidn como sal, es tratado pron-
tamente para la recuperacidén de la oxima. En esta eta-
pa,es afiadido un disolvente orgdnico inmisible conm
agua, convenientemente identificado como segundo di-
solvente orgdnico, y 1afmezclg es neutralizeda por la
adicibén de smoniaco a un pH de 4,5 a 7,5. Ia oxims es
liberada de su sal y pasa a la capa de disolvente or-
génico donde es separada del contacto con grandes can-
tlidedes de agua, y de esta forma no es aameiida a hi-
drolisis. Tambien en esta etapa del procedimeinto; la
meyor fiarte del lpsccedpuesatos de azufﬁe, si estéﬁ pre—
sentes, los cuales fueron extraidos por el fcido en
el tratamiento inicial, permanecen en el dcido acuoso
¥y la oxima es todavia purificada a eate :especto. El
hierro u otros metales contaminadores, son precipita-
dos y son facilmente extraldos por cualquief medio con-
veniente, por ejemplo, una sencilla filtracién o de-

cantacién del extracto orgénico. Por neutralizacién a

“un pH de 4,5 a 7,5 y preferiblemente a aproximsdamente

6, 1a oxime es sustanciaslmente recuperada por completo

comec solucién en el segundo disolvente orgénico. Ia can-
tidad de disolvente orgénico empleads puede varier; sin
embargo, durante la neutralizacién debe haber suficien-

te presente en todo momento para efectusr la disolucién
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de las oxime a medide que es liberada de su sal soluble
en agua, Despues de extraer los hidréxidos metélicos
precipitados, convenientemente por filtracidn; la oxima
purificada puede ser recuperada por destiliacién dsl se~

gundo disolvente orgédnico, o la solucién pusde ser uti-

lizade dirdctamente, por ejemplo, para la reagrupacidn
de la oxima & caprolactama. En cualquier caso, el disol-
vents recuperado pusde ser devuelto &l ciclo a la eta-
pa. de extraccidn.

, En esta etapa de neutralizacién de nuestro
prooedimiento; el uso de aﬁoniaco oomo bame EYa pro-
cipitar la oxime libre, tiene varias ventajaa; Es de ’
bajo eosﬁé y es facilmente introducido como amoniaco ga~
seoso 0 acuocso. Su celor de neutralizacidn es menor que
el de la mayoria de las otras bases, tales como caus-
tico. Sin embargo, ya que es una base mas fuerte que
la.oxima; y una base mas débil que la ciclohexilamina
Y otros subprodiuctos de amina de la reduccién, pone la
oxima en libertad gompletamsn$e de la solucién acuosa
a un pH de 4;5 a 7,5 mientras que evita la precipita-
cién de subproductos de amina. Ademas, las impureﬁas
metdlicas precipitan desde la mezcla y despues son ex-
traidas por medios convenientes, por eJemplo; simple
f4ltracién, pars producir oxima de alta calidad.Ias so-
acuoses de otros alcalios, incluyendo los hidroxidos
alcalinos y*alcalino;ferreos, ¥y carbonatos, introducen

el peligro de una sobrealcalinizacién por altes
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concentraciones locales de caustico. Deben preverse me-
dios para derivar su alto calor de neutralizacién., Cwan-
do la solucién acuosa es adecuadamente neutralizada con
amoniaco a un pH de aproximadamente 6; y filtrads, la
oxima es recuperada sustancialmente por completo en for-
ma de una solucién orgdnica de la oxima.

Para recuperar cuzslquier oxima restante en
la cape acuosa es ventajosamente peextralda con un di-
solvente orgénico conveniente, por ejemplo, ciclchexzno,
pare recuperar tenta oxima como mea posible, antes de

desechar la solucién acuosa de sal., Ia solucién de sal

. @8 despues descargada como desperdicio, o trabajada pa-

re. obtener sulfato de amonio como subproducto. Ia solu-
cién en disolvente orgénico de la oxima, es conveniente-
mshte combinada con la solucién principal de la oxima.
Cualquier disolvente orgdnico inmiscible con
agua para la oxima, puede ser empleado en la preparacién
de la solucidén inicisl, o0 en 1a extracién de la solucién
acuosa de sal., Es particularmente wventajoso utilizar
ciclohexsno en ambas extracciones, ya que es relativa-
mente de baja ebullicién comparado con cualquiera de
los productos o productos intermedies;c.y es facilmente
separablé. Este disolvente tambien se separa facilmen-
te de las soluciones acuosas y disuelve poce agua. Es
ademas ventajoso utilizar el mismo disolvente para la
extraccidn de la mezcla cruda de reaccifn, y para la
rsextraceién de la oximas desde la solucién sacuosa
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neutralizadaj sin embargo, e=sto no es necesario ya que
pueden ser utilizados disolventes difersntes en las e-
tapas separadas. E1 uso de un disolvente comin en ambas
extracciones elimina Ia necesidad de sistemas miltiples
de recuperacién de disolvente, alambiques y para el ma-
nejo de una pluraslidad de disolventes. El c¢iclohexano

se encuentra corrisntemente en forma conveniente ye que
es utilizado como material de partida para la menufactu~
ra de nitroeiclohexano como primera etapa de un procedi-
miento integrado. Pueden ser empleadaos otros diseolventes
Y prreferiblemente hidrocarburos tales como bencenog to-—
lusno, hexano, heptano o fracciones restringidas de pe-

troleo de baja ebuliicién pero no tienen la combinacién

ventajosa del poder disolvente, volatilidad, baja solu-

bilidad para agua, y baje solubilidad en agua dsl ciclo—
hexano. El1 cticlohexano es ademas ventajoso en su esta-—
bilidad al deido sulfiirico caliente cuando se desea car-
gar la solucibn de oxima directamente a una mezcla de
reagrupacién.

Ia primera capa de disolvente orgdnico de-
rivada del tratamiento con écido acuoso y diluido,estd
sustancialmente libre de oxima de ciclohexanona y es
tratado ventajosamente para la recuperacién de niﬁrooi—
clohexano y disolvente, los cuales pueden ser devusltos
el eiclo. Cuando la solucién de oxima se obtiene por una
reduccidén con sulfuro de una sal de nitrociclohexano;la

solucién en disolvente orgdnico puede ser extraida
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ventajosamente con catistico acuoso, por ejemplo, NaOH
aproximsdamente al 10%4., Las capas de extracto alecalino
acuoso y disolvente, mon separados, por ejemplo, en un
separsdor continuo,. EI>§x$ran$b glecalinoc de nitrociclo—
hexano es devuelto al ciclo y puede gser megclado con la
solucién de nitrociclohexano de sodio obtenida por ex-~
traccién alcalina de la mezcla de nitracién pera cargar
& lz opermcién de reduccién en el procedimiento de nuas—v
tra Solicitud de Patente ne

Despues de la separacién del extracto slca-
lino de nitrociclohexano de sodib, 1s cape de disolven—
te orgdnico sin disolver es tratado para le recuperacién
de disolvente y otros productos.Puede ser destinedo, por
ejemplo, en una seccién de destilacién que pusde compren—
dei ﬁn alambique continuo ¢ unc o mas alambiqués por
tandas. El disolvente recuperado es utilizado ventajo-
samente para la extraccidén de la solucidn acuosa de sal
desde 1la etapa de precipitacién de la oxima, o para la
extraccién del liquido de reducecidn purgado del ppocedi-
miento de nuestra Solicitud de Patente n?
Los subproductos residuales qus contlenen azufre pusden
ser dasechadog. | |

Cuando la oxima es obtenida por la hidroge-—
nacién de nitrociclohexmno, y cuasndo tanto el primero
como el segundo disolventes son los mismos, la solucién
en disolvente'orgénico de 1z exﬁrﬁcciﬁn écida acuosa
puede mer devuelia el ciclo en todo o en parte, a la
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operacidn de reduccién, Algunas veces es deseebls tra-
ter tods o una parte de la solucidn, para la recupera—
eién separada de nitrociclohexmno y disclventes Cusndo
;l segundo disolvente es diferente del primeroc, sersd ne-~
Qeaaxﬁnula.zacuperaeién geparada., E 1 nitrociclohexano
puede ser extraido por calistico como se ha descrito an-—
teriormente, y recuperado del extrzcto cadstico por azci-
ficacibn. El nitrociclohexano y el disolvente pusdsn se—
gﬁirse purifieando por destilacién, o bisn la molucién
puede ser separada por destilacidén esin la extraccifén
calistica. Tanto el nitrociclohexano como el disolvente
son convenilentemente devueltos al ciclo,

Los sistemas especificos para efectuar el
procedimeinto del presente invento pusden tomar muchsas
fbrmas; pero a modo de ejemplo, el procedimiento puede
per efectuado de la siguiente manera.

Iz oxima, por ejemplo, en dimsolvente de ci—

- olohexano, obtenida por la extraccién del producto des—

de la reduccién doida con sulfuro acuoso de nitrociclo-
haxano, contisne corrisentemente oxima de ciclohexanons,
nitrociclohexano sin reducir, compusstos de subproductos
orgénicos de azufre y ciclohexanona. Le solucién puede
contener aproximadaménte un 10% de oxima de ciclohexmsno—

‘n2, pero esta cantidad no es critica. Ia solucién de o-

xima es extraida con doido sulfirico escuoso y diluido,
por ejemplo Hp S04 al 10%. Iae operscibén puede eomprender

una mezels total y decantascién en un separador. Como
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al‘bema’tiva; puede ser utilizada una columm= de exirac—
cién continua de contracorriente provista de relleno.
El disolvente sustiancimlmente libre de &ima, perc con-
tenieﬁto otros componentes originales de 1s solucién,
eg separado como capa flotante y tratado para ulterior
recuperacién de sus componentes. Ia capa inferior de so-
lucién deida acuosa de sulfato de oxima de ciclohexano-
na, es geparada y transferide e otro recipisnte, convesn
nientemente un mezclador, en el cusl son introducidos
nuevo disolvente y gas de emoniamco anhidro hasta la ca—
pe acuods aloanza un pH de aproximadaménte 6. El calor
generado seghn se neutralizado el 4cido mxlfﬁrico; ele—
va 1a temperatura de la mezcla & sproximedsmente 75°C
¥y 1= oxima se disuelve en el @isolvente. Deben prever—
#e medios pera la extraccién del exceso de calor con el
uso de un recipiente con csmisa, un permutador de cslor

o embos medios. Como alternativa el exceso de calor pue—

‘de ser derivado efectuando el reflujo dsl ciclohexano

u otro disolvente utilizado. Ia megzcla heterogénea en—
friada de solucién de oxime de ciclohexanona y liquido
acuoso, es transferida & un separador y extrasida la ca-
pa flotante que contiene oxima.la solucifn de oxima se-—

| parada despuse de la filtracién puede contener propor—

ciones menores de agus y sal, peroc es conveniente sin
ulterior tratamisnto pera la resgrupecidn por contacto
con dcido sulférico concentrado para formar cspﬁolacta—
ne, Como altemativa;v pusde mer seoada, destilade o
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tratade de otra forma cuando se desea obtener la oxima
como un producto puro. '

‘ Ia solucifn scuoss de sal separada desde la o—
peracién de neutralizacién fue&e ocontener menores pro-

porcianes de oxima de ciclohexanona disuelta o arrastra—

da. Por tsnto, es ventajoso extraer de nusvo la soluciln
acuoea de sal con un disolvente orgénico para recupe-~
rar la oxima. Por ejmplo, puede ser utilizado ciclohe-
xeno. El extracto puede ser utilizado como disolvente
para la extraceidn de la oxime desde el liquido acuoso
de reduncién como sme descrile en el procedimiento de
nueatm Solicitud de Patente ng Como alterna—
tiva, el extracto puede ser devuelto al recipisnte de
neutralizecién. Ademds l= solucién de sal meparadas pue—
de ser memcleda con el liquidc acuoso de reduccién o
purga del procedimeinto de la mencionada Solicitud, y
ambos materiales pueden mer extraidos simultaneamente
entes de desechar la e rte acuosa. |

El procedimeinto del presente invento puede
ser efectundo de forma continua o par tandas, y es ade-
més descrito en el Bi@Mﬁe ejemplo especi{fico que no
ha de ser considerado eomo limitativo.

- . BIEWMFLO

.
Fué extraide oxims de ciclohexsnona desde un
extracto en ciclohexano de una megoela de reduccién de
sulfuro de hidrégeno nitrociclohexmno por extrazcoidn
conr deido sulfirico acuoso. Ie mezcla fué bombeada hacia

-1 -
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y desde un tanque pars meazclar los lfquidos. La solu-
cién de oxima fué cargada en una proporcién de I2 par-
tes por hora, 4cido sulfirico al 9% a 1,6 partes por
hora, agua & 4,3 partes por hora; ¥ solucién de sulfa~
to de amonio de devolucidén al ciolo en una prdporcién de
6,3 partes por hora. El contenido del tanque rebosé con-
tinuamente hacias un decantédor que separs la capa de
disolvente orgdnico iibre de oxima y una solucidén acuo-
sa de sulfato de oxima. Esta dltima fué cargada con ci-
clohexano & un recipiente agiﬁado; enfriado por una oca~
misa de agua. E1 amonddco anhidro fuéd disuelto en una
proporcidn de 0;61 partes por hora en Z;S:pafﬁes por ho-
ra de aguai la solucién resultante de amoniaco fué en-
frieda y mezclada con la solucidn de sulfato de oxima.El
reboge fué separado en un.decantador en una solucién 8-
cuosa de sulfato de amonio y una solucidn de ciclohexa-
no. Ie corriente acuosa durante la mayor parte de la
operascidn, tenia un pH entre 6 y 8, con un promedio de
aproximadamente 6,1. La solucidn.de ciclohexano, que as—
cend{a a aproximademente 6,3 partes por hora, y conte-
niendo aproximadamente un 9% de oxima, fué filtrada y
cargeda & una operacién de reagrupacién. Le mayor par-
te de la solucidn acuosa de sulfato de amonioc fué devuel-
ta al ciclo a la etapa de extraccién con écido y una
pequefla proporcién fué extraida para retirar cualqﬁier
oxims restante y deaspues desechada. El sulfato de amonio

o8 separado como subproductos desde esta soluciébn.

-15 =
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La‘prQSGnte.solicitud que corresponde a la pre-
sentada en los Estados Unidos de América con fecha 5 de
Agosto de 1.954 bajo el nimero 448.139; se acoje a los
beneficioa establecidos por el articulo 51 del vigente
Estatuto Ley sobre Propiedad Industrial.

-NOTA~

Los puntos de invencién, propia y.nueva,que ss
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invenocién en Espaiia por VEINTE afios son
Jos siguientes: _

l.~ Un método para recuperar oxima de oiolohe-
xanona desde solucién en un primer disolvente orgédnico
inmiscible con agua, paracterigzado por poner en contaoc—
to dicha solucién con un 4cido minerazl enérgico, acuoso
y diluido, para formar una sal de la oxima soluble en a-
gus, separar la fase dcida acuosa resultante que contie-
ne la sal de oxima soluble en agua de la fase disolvénte

orgénica no acuosa, y neutralizar la fase dcida acuosa

- 16 -
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separada por la adicién de amonimco a un pH de 4,5 a 7,5
en presencia de un segundo solvente orgdnico inmiscible
con agua, mientras se efectua la disolucién de la oxima
en dicho segundo disolvente orgédnico.

2.~ Un método de acuerdo con el punto 1, carac-
terizado por el hecho de que el nitrociclohexano estd
tambien en molucién en dicho primer disolvente orgénico
inmiscible con agua,dicho nitrociclohexano permanece en
la fase de disolvente orgénico no acuosa, y dicho nitro—
ciclohexano es recuperado por extraccién con cadstico de
dicha fﬁee de disolvente orgédnico no acuosea.

3.~ Un método de acuerdo con el punto 2, carac-
terizado por el hecho de que el extramcto calistico ed de—
vuelto al ciclo a una operacién de reducién parza formar
oxima adicional de ciclohexanona, y el primer disolven-

te orgdnioco es devuelto al ciclo para formar la solucién

" de oxima de ciclohexanona.

4.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 a 3, caracterizado por el hecho de que la oxima
es recuperada desde golucién en el segundo disolvente or-
gédnico, y el segundo disolvente orgénico es devuelto al
ciclo a la etapz de neutralizacién.

5.~ Un método de acuserdo con cualquiera de los
puntos 1 a 4, caracterizado por el hecho de que la so-—
Jucién de oxima de ciclohexanona en el primer solvente
orgénico inmiscible ocon agus, comprende un extracto en
disolvente orgédnico inmiscible con agua de una reduccién
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acuosa con sulfako de notrooiclohexano a oxima de cicla- §

. hexanona.

6.~ Un método de ecuerdo con e¥fpunto 5, cerac-
terizado por el hecho de que el sulfuro es sulfuro de
hidrégeno.

7.~ Un método de scuerdo con cuaslquiera de los

puntos 1 a 6, caracterizadoe por el hecho de que el decido

mineral enérgenico, acuoso y diluido tiene una concentra- .

cién dcida de un 5 & un 50% basada en el peso total de
agua y dcido,

8.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 a 7, caracterizado por el hecho de gque el dcido
mineral es dcido sulfirdco. .

9.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos-l a 8, caracterizado por el hecho de que dicho
gsegundo disolvente orgénico es ciloclohexano.

10,~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntoa 1 & 8, caracterizado por el hecho de que tanto el
primero como el segundo disolvente orgdnico son ciclohe-
Xano.

1l.~ Un método de acuerdo con cuslquiers de los
puntos 1 a 8, caracterizado por el hecho de gque dicho

disolvente orgénico en cada caso es benceno,

i

i
i

12,- por: Un método de recuperar oxims de ciclo-

hexanone.
Tal y como se ha descrigo en la Memoria que an-

tecede representada por los dibujos que se acompafian y
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para los fines que se han especificado.
Je presente NMemoria consta de discnueve hajas

escritas a mdquine por una sole de sus carss.

uedria, £ 2 AG0.1955
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