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MEMORIA DESCRIPTIVA 
p a r a  s o l i c i t a r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N
e n

E S P A Ñ A  
p o r  VE IUTE años

a nombre de INVENTA A.G. PUH FORSCHUNG UND PATEINJ VERWERTUNG, 
e n t id a d  s u iz a ,  e s t a b le c id a  en T a la c k e r  1 6 , Z u r ic h , S u iz a , por* 
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION CONTINUA DE OXIHA DE C I- 
CLOHEXANONA".-

Son ya  conocidos l o s  p ro c e d im ie n to s  p a r a  l a  p re p a ra c ió n  
c o n tin u a  de c ie lohexanono x im a p o r r e a c c ió n  de c ic lo h e x a n o n a  
con s o lu c io n e s  de s u l f a to  de h id ro x ila m in a  p re p a ra d a s  en p ro ­
c ed im ien to s  t é c n ic o s ,  con n e u t r a l i z a c i ó n  s im u ltá n e a  de lo s  á c i -  

5 dos e x i s t e n t e s  y l i b e r a d o s ,  según  l a  m ayoría  de lo s  p ro c e d im ie n ­
t o s ,  se  o b t ie n e  l a  c ic lohexanono x im a p o r  ox im aoión  en f r í o ,  en 
form a c r i s t a l i n a ,  en donde en su  mayor p a r t e  se  l a  pueda s e p a r a r  
de lo s  su b p ro d u c to s  de lo s  com ponentes de p a r t i d a  en p a r t i c u l a r  
de lo s  su b p ro d u c to s  en l a s  s o lu c io n e s  de h id ro x i la m in a , l a s  cua­
l e s  se  pueden  em plear d i re c ta m e n te  d espu és de su  p re p a ra c ió n  s i n  
n in g u n a  o t r a  d e p u ra c ió n . También es  c o n o c id a  l a  p r á c t i c a  de h a c e r
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que se  d e s a r r o l l e  com pletam ente l a  ox im ación  de l a  c ic lo h e x a -  
nona m ed ian te  un ex ceso  de h id ro x ila m in a  y , p o r  o t r a  p a r t e ,  l a  
t r a n s fo rm a c ió n  de l a  s o lu c ió n  s a l i n a  de h id ro x ila m in a  en  una so ­
lu c ió n  s a l i n a  a g o ta d a  y  oxirna m ed ian te  un e x ce so  de c ic lo h e x a n o -  

5 n a . E s te  p ro c e d im ie n to  puede r e a l i z a r s e  en  rég im en  c o n tin u o  s i  
l a  s o lu c ió n  acu o sa  de h id ro x ila m in a  o de s a l  de h id ro x ila m in a  
se m ezcla  con una c a n t id a d  en d e fe c to  de c ic lo h e x a n o n a  que g u a r­
de r e l a c ió n  con e l  a g e n te  de o x im ac ión , s i  empleando s o lu c io n e s  
s a l i n a s  se  l a  n e u t r a l i z a  aproxim adam ente b a jo  una ín tim a  m ezcla 

10 m ecán ica y  e n f r ia m ie n to  s im u ltá n e o , s i  lu e g o  se  s e p a ra  l a  oxima 
form ada y f in a lm e n te  se  combina com pletam ente con c ic lo h e x a n p n a  
en  e x c e so , con nueva a d ic ió n  de a g e n te  de n e u t r a l i z a c i ó n ,  l a  h i ­
d ro x ila m in a  to d a v ía  e x i s t e n t e .

P e ro  l a  ox im ación  en f r í o  b a jo  s e p a ra c ió n  s im u ltá n e a  de 
15 l a  oxima s ó l i d a  t i e n e  e l  g ra n  in c o n v e n ie n te  de que l a  oxim a se

t i e n e  que s e p a r a r  p o r  c e n t r i f u g a d o  y , p a ra  su tr a n s fo rm a c ió n  u l ­
t e r i o r  s e r  nuevam ente fu n d id a  m ed ian te  l a  t r a n s p o s ic ió n  de B eck- 
33ann en c a p ro la c ta m a . En l a  ox im ación  a  a l t a  te m p e ra tu ra  o po r 
c a le n ta m ie n to  de l a  m ezcla  de l a s  oxim as o x im izada  en f r í o  y  de 

20 l a  s o lu c ió n  s a l i n a  acu o sa , l a  c ic lo h ex an o n o x im a  h id r a ta d a  se  p r e ­
c i p i t a  en form a fu n d id a . A qu í, l a  oxima fu n d id a  a c tú a  como un buen 
d is o lv e n te  de l a s  im purezas o p ro d u c to s  s e c u n d a r io s  e x i s t e n t e s  en 
l a s  s o lu c io n e s  s a l i n a s ,  lo s  c u a le s  p ro c ed en  d e l  p ro c e so  de f a b r i ­
c a c ió n  de l a  h id ro x ila m in a . E s ta  oxima fu n d id a  o b te n id a  de e s t a  

25 m anera e s  muy c l a r a  y  e s t á  c a s i  to ta lm e n te  l i b r e  de c ic lo h e x a n o ­
n a , p e ro  c o n tie n e  m ezclas de su b p ro d u c to s  lo s  c u a le s  se  pueden 
re c o n o c e r , p o r e je m p lo , p o r  e s p e c t ro s c o p ia  de ra y o s  u l t r a v i o l e t a  
y ,  en su  t r a n s fo rm a c ió n  u l t e r i o r ,  da p o r  r e s u l t a d o  una lac tam a  
d i f í c i l  de d e p u ra r .

30 Se ha  d e s c u b ie r to  a h o ra  que p a ra  l a  c a l id a d  de l a  c ic lo h e x a -
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nonoxim a, no s ó lo  e s  d e c i s iv a  l a  c a l id a d  de l a  c ic lo h e x a n o n a  em­
p le a d a  p a r a  e l l o  y  l a  c la s e  de l a  o x id a c ió n , s in o  tam b ién  p r i n ­
c ip a lm e n te  l a  c a l id a d  de l a  s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  
em pleada asim ism o p a r a  e l  mismo f i n .

5 P o r c o n s ig u ie n te ,  e l  p r e s e n te  in v e n to  t i e n e  p o r  o b je to  un
p ro c e d im ie n to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de c ic lo h ex an o n o x im a  m ed ian te  
l a  r e a c c ió n  de c ic lo h e x a n o n a  con una s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro  
x i la m in a , c a r a c te r iz a d o  porque m ed ian te  l a  r e a c c ió n  de una s o lu ­
c ió n  de n i t r i t o  amónico c o n te n ien d o  b ic a rb o n a to  am ónico y /o  c a r ­

io b o n a to  amónico con a n h íd r id o  s u lf u r o s o  en  e x ceso  en un c i r c u i t o
r e f r ig e r a d o  y de g ra n  e n v e rg ad u ra  de d i s u l f o n a to ,  d e l c u a l se r e ­
t i r a  l a  s o lu c ió n  de d i s u l f o n a to  con un c o n te n id o  de S Q g lib re  de 
6 g r / l  como máximo y  un v a lo r  pH de 1 ,5 - 2 ,5  y se  o b t ie n e  una so ­
lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  po r c a le n ta m ie n to  b a jo  h id r ó -  

15 l i s i s  s im u ltá n e a , l a  c u a l s o lu c ió n  se tr a n s fo rm a  en dos f a s e s  con 
una c a n t id a d  e q u iv a le n te  de c ic lo h e x a n o n a  con n e u t r a l i z a c i ó n  s i ­
m u ltán ea  d e l  á c id o  in c o rp o ra d o  y fomnado a  te m p e ra tu ra s  lig e ra m e n ­
t e  s u p e r io re s  a l  p u n to  de f u s ió n  de  l a  oxima h id r a ta d a ,  de t a l  
form a que en  l a  15 f a s e  e x i s t a  l a  c ic lo h e x a n o n a  y , en l a  25 f a s e ,  

20 un exceso  de h id ro x ila m in a , en  e l  que l a  c ic lo h e x a n o n a  ye s e p a ra  
p rim eram en te  con una s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  p a r c i a l ­
m ente consum ida de l a  25 f a s e  y ,  l a  m ezcla  de oxima y  c e to n a  ob­
te n id a  s im u ltá n e am en te , s e  s e p a ra  ta m b ié n  de l a  s o lu c ió n  de s u l ­
f a t o  to ta lm e n te  a g o ta d a , y  se  hace  r e a c c io n a r  en l a  segunda  f a s e  

25 con p o r l o  menos un 100/o de ex ceso  de s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h i ­
d ro x ila m in a , c a lc u la d o  con r e s p e c to  a  l a  c ic lo h e x a n o n a  no t r a n s ­
fo rm ada , y  f in a lm e n te  se  s e p a ra  l a  oxima en form a fu n d id a  áe  l a  
s o lu c ió n  de h id ro x ila m in a  p a rc ia lm e n te  consum ida. La c ic lo h e x a n o ­
noxima p re p a ra d a  según  e l  p ro c e d im ie n to  s u g e r id o  p o r e l  in v e n to ,

30 y  l a  c a p ro la c ta m a  o b te n id a  a  p a r t i r  de l a  misma p o r  t r a n s p o s ic ió n
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de Beckmann, son de e x c e le n te  p u re z a ,  e s  d e c i r ,  que según  e s t e  
p ro c e d im ie n to  se  puede a p ro v e c h a r  l a  v e n ta ja  t é c n i c a  de l a  o x i -  
m ación en c a l i e n t e  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de una c ic lohexanonox im a 
muy p u ra .

5 La m ejo r c a l id a d  de l a  c ic lo h ex an o n o x im a  según e l  p ro c e ­
d im ien to  su g e r id o  p o r  e l  in v e n to ,  en com p aración  con l a  oxim a ob­
te n id a  h a s ta  a h o ra , l a  c u a l r e s u l t a  s i n  n ingún  e x c e so , o con un
exceso  de SO d u ra n te  l a  -¡re p a ra c ió n  del s u l f a t o  de h id ro x i la m i-2 ^
n a , se  pone de m a n i f ie s to  en l a  re d u c c ió n  de l a  e x t in c ió n  de l a  

10 banda de 350 m en e l  e s p e c t r o  UV, l a  c u a l  expone l a  c a n t id a d
de lo s  su b p ro d u c to s  y  que d ism inuye  h a s ta  muy p o r  d eb a jo  d e l  s e -  
m iv a lo r  de l a  oxima t é c n i c a  p re p a ra d a  h a s t a  a h o ra  según lo s  p ro ­
c e d im ie n to s  a n te r io rm e n te  c i t a d o s .  E l c o n te n id o  de d ioxim a en l a  
c ic lo h ex an o n o x im a, l a  c u a l s e  puede re c o n o c e r  como com plejo  de 

15 n íq u e l ,  d ism inuye tam b ién  en  l a  c ic lohexanono x im a p re p a ra d a  según  
e l  in v e n to  h a s ta  1 /5  d e l  c o n te n id o  de oxima p re p a ra d a  según  lo s  
p ro c e d im ie n to s  h a b i tu a le s  h a s t a  a h o ra , en lo s  que no se  em plea 
SOg en e x c e so , o b ie n  SOg en e x ce so  d u ra n te  l a  p re p a ra c ió n  de d i -  
s u lfo n a to  o de h id ro x ila m in a .

20 De lo s  ex p u e s to  a n te r io rm e n te  se d e sp ren d e  que h a c ien d o
uso de a n h íd r id o  s u lf u r o s o  en exceso  d u ra n te  l a  p re p a ra c ió n  de l a  
s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  en e l  p ro c e d im ie n to  de o x i -  
m ación en c a l i e n t e ,  se  o b t ie n e  una m ejor c ic lo h ex an o n o x im a  con 
muchos menos su b p ro d u c to s  que a l  em p lea r una s o lu c ió n  de s u l f a to  

25 de h id ro x ila m in a  p re p a ra d a  en  l a  form a c o r r i e n t e  h a s ta  a h o ra .
Como p ro d u c to s  de p a r t i d a  p a r a  l a  p re p a ra c ió n  de l a  s o lu ­

c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  se em plean , p o r e je m p lo , s o lu ­
c io n e s  de n i t r i t o  am ónico, l a s  c u a le s  se  o b t ie n e n  p o r a b s o rc ió n
de g a se s  n i t r o s o s  en  s o lu c io n e s  de carbam ato  am ónico y /o  h i c a r -  

30 b o n a to  am ónico. E l a n h íd r id o  s u lf u r o s o  puede e x i s t i r  en form a t é c
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n ic a ,  e s  d e c i r ,  d i lu id o  tam b ién  con g a s e s  i n e r t e s .

La p re p a ra c ió n  de d i s u l f o n a to  s e  r e a l i z a  co n v en ien tem en te  
en una t o r r e  p r o v i s t a  de cuerpo s de r e l l e n o ,  en l a  que a  l a  s o lu ­
c ió n  de d i s u l f o n a to  so l a  hace  p a s a r  en un c i r c u i t o  a  t r a v é s  de 

6 un r e f r i g e r a d o r .  La c a n t id a d  c i r c u l a n te  de d i s u l f o n a to  e s  v e n ta ­
jo sam en te  de t a l  p ro p o rc ió n  (p o r e jec ip lo  aproxim adam ente 50-200 
v eces  l a  c a n t id a d  de e n tr a d a  de s o lu c ió n  de n i t r i t o ) ,  que a  l a  en ­
t r a d a  de d ic h a  s o lu c ió n  de n i t r i t o  en  e l  c i r c u i t o ,  e l  v a lo r  pH no 
sea  s u p e r io r  a  o . E l a n h íd r id o  s u l f u r o s o ,  puede in t r o d u c i r s e  lo  

10 mismo en c o r r i e n t e  de ig u a l  s e n t id o  que en c o n t r a c o r r i e n te  e n  e l  
c i r c u i t o  de l a  s o lu c ió n  de d i s u l f o n a to  c o n te n ien d o  n i t r i t o  am óni­
co en l a  t o r r e  de a b s o rc ió n . La te m p e ra tu ra  de l a  s o lu c ió n  c i r c u ­
l a n t e  de d i s u l f o n a to  se  m antiene  co n v en ien tem en te  e n t r e  0 y  -10SC. 
La c a n t id a d  de a n h íd r id o  s u lfu ro s o  se  a g re g a  en  e x ce so , p o r  l o  que 

15 l a  s o lu c ió n  de d is u l f o n a to  que p a sa  c o n tin u am en te  p r e s e n ta  un ex ­
ceso , p o r  lo  que l a  s o lu c ió n  de d i s u l f o n a to  que p a sa  con tinuam en­
t e  p r e s e n ta  un exceso  de h a s t a  o g  SOg p o r  l i t r o  de s o lu c ió n  y  un 
v a lo r  pH de 1 ,5  a  2 ,5 .  La s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  
o b te n id a  p o r  c a le n ta m ie n to  b a jo  h i d r ó l i s i s  de l a  s o lu c ió n  de d i -  

20 s u lf o n a to  t i e n e  una c o n c e n tra c ió n  d e l  5-15/u. E l  ap rovecham ien to
u l t e r i o r  de l a  s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  p a r a  l a  o x i -  
m ación de l a  c ic lo h e x a n o n a  se  l l e v a  a  cabo p o r  n e u t r a l i z a c i ó n  de l 
á c id o  s u l f ú r i c o  l i b r e ,  p o r  e jem p lo  con am oníaco , h a s t a  un  v a lo r  
pH de 4 aproxim adam ente .

25 La oxim ación  p ro p iam en te  d ic h a  puede h a c e r s e ,  p o r e jem p lo ,
en mecanism os de rem oción  o en t o r r e s  con m ezcla  ín tim a  s im u l tá ­
nea  a te m p e ra tu ra s  p o r  encima de 6530, en cuyo c a so  a  m edida que 
p ro g re s a  l a  ox im ac ión , se  puede r e a l i z a r  e n  v a r i a s  e ta p a s  l a  neu ­
t r a l i z a c i ó n  d e l  á c id o  fo rm ado . D u ran te  l a  ox im ación  en c a l i e n t e ,

50 desp u és  de l a  com p le ta  tr a n s fo rm a c ió n  de lo s  com ponentes r e a c c io -
-  5 -
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n a n te s ,  se  se p a ra n  d e l  s i s te m a , p o r  un a  p a r t e ,  l a  c ie lo h e x a n o n o - 
-rima p u ra  y , p o r  o t r a ,  l a  s o lu c ió n  de s u l f a t o  amónico a g o ta d a . E l 
exceso  de h id ro x ila m in a  en e l  lu g a r  de l a  s e p a ra c ió n  de l a  oxima 
a sc ie n d e  a  más d e l 100%. La oxima se p a ra d a  de e s t a  m anera en f o r ­
ma fu n d id a  t i e n e  c o lo r  c la r o  y  puede em p lea rse  d ire c ta m e n te  p a ra  
l a  t r a n s p o s ic ió n  de Beckmann.
EJEMPLO

En un c i r c u i t o  h id r á u l i c o  e n f r ia d o  h a s t a  -33C se  bombean 
150 in.3/h a  t r a v é s  de una t o r r e  ocupada con cu erp o s de r e l l e n o ,  
de una s o lu c ió n  de d i s u l f o n a to ,  l a  c u a l se  ha  o b te n id o  a  p a r t i r  
de s o lu c ió n  de n i t r i t o  am ónico c o n te n ien d o  c a rb o n a to  amónico y  
b ic a rb o n a to  am ónico con a n h íd r id o  s u l f u r o s o .  La s o lu c ió n  se  i n ­
tro d u c e  p o r  l a  p a r t e  s u p e r io r  de l a  t o r r e  y  se  l a  e x t r a e  nueva­
m ente p o r  e l  extrem o i n f e r i o r .  En e l  c i r c u i t o  se  in tro d u c e n  por 
h o ra  2000 l i t r o s  de una s o lu c ió n  de n i t r i t o  amónico con un con­
te n id o  de 137 g r a m o s / l i t r o  de n i t r i t o  amónico y  106 ,7  g r a m o s / l i -  
t r o  de c a rb o n a to  amónico con un pH de 8 ,5 - 8 ,3 .  En l a  p a r t e  su p e ­
r i o r  de l a  t o r r e  se  s u m in is t r a n  1490 m ^/h de un g a s  co n ten ien d o  
a n h íd r id o  s u lfu ro s o  en  un 14% en volum en, de modo que l a  s o lu c ió n  
de d i s u l f o n a to  de s a l i d a  c o n ten g a  un ex ceso  de a n h íd r id o  s u l f u r o ­
so  de 4 g r a m o s / l i t r o .  E l  v a lo r  píi, e l  c u a l  es de 4 ,5  aproxim ada­
m ente a n te s  de e n t r a r  en  l a  t o r r e  l a  s o lu c ió n  c i r c u l a n t e ,  d ism i­
nuye a l  mismo tiem po  h a s ta  l l e g a r  a  su  s a l i d a ,  h a s ta  2 ,0  a p ro x i­
ma dóm ente. Los g a s e s  i n e r t e s  de l a  m ezcla  g a se o sa  co n ten ien d o  SOg 
se  e x tr a e n  p o r  l a  p a r t e  i n f e r i o r  e x trem a  de l a  t o r r e .  L e í c i r c u i ­
t o  h id r á u l i c o  se e x t r a e n  c o n s ta n te m e n te  2000 1 /h  de l a  m ezcla  r e ­
a c c io n a n te  y , a  t r a v é s  de una i n s t a l a c i ó n  de c a ld e o ,  se conducen
a  una t o r r e  c a le n ta d a  con v a p o r  h a s ta  102 -1043^ , de l a  que cada  
h o ra  se  sa c a n  1800 l i t r o s  de s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x i la m i­
na  con un c o n te n id o  de 179 g . E l a n h íd r id o  s u l f u r o s o  en ex ceso

-  6 -



2 4 8 0 1 6
que se d esp ren d e  d u ra n te  e s t e  p ro c e so  de d esco m p o sic ió n  se  puede 
h a c e r  r e t o r n a r  nuevam ente a l a  t o r r e  ju n to  con a n h íd r id o  s u l f u r o ­

i
.#  t

so nuevo.
La s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  o b te n id a  de e s t a

6 m anera (1800 l / h  con 179 g /1 )  se  g rad ú a  co n tin u am en te  a  un pH 4 
con am oniaco a cu o so . E s ta  s o lu c ió n  se m ezcla en un p r im e r  r e c i ­
p ie n te  de rem oción  a  una te m p e ra tu ra  de 75-78RC con 470 l / h  de 
una m ezcla  de 80% de c ic lohexanono x im a y  20)o de c ic lo h e x a n o n a , y  
c i r c u l a  co n tin u am en te  con te m p e ra tu ra  un ifo rm e a un segundo r e c i -  

10 p íe n te  de rem oción . A quí, e l  v a lo r  pH se  g ra d ú a  ig u a lm e n te  a  4 
p o r  medio de am oníaco acu o so . Desde e s t e  segundo r e c ip i e n t e  de 
r e a c c ió n  v a  a  p a r a r  l a  m ezcla  r e a c c io n a n te  a  una t e r c e r a  cuba de 
s e p a ra c ió n , en l a  que l a  exim a r e s u l t a n t e  e s  se p a ra d a  c o n tin u a ­
m ente de l a  s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  p a rc ia lm e n te  con- 

15 sumida en una c a n t id a d  de 485 kg p o r  h o ra .  La f a s e  a cu o sa  con e l  
s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  en ex ceso  se  m ezcla  en e l  t e r c e r  r e c i ­
p ie n te  de rem o c ió n , en form a c o n t in u a ,  con 427 k g /h  de c ic lo h e ­
xanona y se  g ra d ú a  con am oníaco a  pH 4 . La te m p e ra tu ra  en e l  r e ­
c ip i e n t e  de rem oción 3 y  4 e s  de 67-70SC. A c o n tin u a c ió n , l a  mez- 

20 o la  r e a c c io n a n te  l l e g a  a  una segunda c u b e ta  de s e p a ra c ió n  en l a  
que l a  m ezcla de 80% de oxima y  20,o de c ic lo h e x a n o n a  e s  s e p a ra d a  
de l a  s o lu c ió n  de s u l f a t o  am ónico a g o ta d a . La m ezcla  de oxim a-  
c ic lohexanono x im a v a  a  p a r a r  a  t r a v é s  de una bomba a l  p r im e r  r e ­
c ip i e n te  de rem oción . E l re n d im ie n to  de c ic lohexanono x im a c a lc u -  

25 la d o  so b re  l a  c ic lo h e x a n o n a , e s  d e l  9S^e.
E s ta  s o l i c i t u d ,  que co rre sp o n d e  a  l a  p r e s e n ta d a  en S u iz a , 

con fe c h a  23 de A b r i l  de 1958, b a jo  e l  número 5 8 .6 7 0 , se  acoge 
a  lo s  b e n e f ic io s  d e l  a r t í c u l o  51 d e l  v ig e n te  E s t a tu to  so b re  P ro ­
p ie  dad Indu s t  r i  a l .

-  7 -
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Los p u n to s  de in v e n c ió n  p ro p ia  y n ueva  que se  p re s e n ta n  

p a ra  que se a n  o b je to  de e s t a  s o l i c i t u d  de P a te n te  de In v e n c ió n  
en  E spaña , p o r  YEINTE a ñ o s , son lo s  s i g u ie n t e s :

5 l a .  -  Un p ro c e d im ie n to  p a r a  l a  f a b r i c a c ió n  c o n tin u a  de
oxima de c ic lo h e x a n o n a  p o r  r e a c c ió n  de c ic lo h e x a n o n a  con una s o ­
lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a , c a r a c te r i z a d o  p o rqu e  una so ­
lu c ió n  de s u l f a t o  de h id ro x ila m in a  p re p a ra d a  p o r  t r a n s fo rm a c ió n  
de una s o lu c ió n  de n i t r i t o  amónico c o n te n ie n d o  c a rb o n a to  amónico 

10 y /o  b ic a rb o n a to  am ónico con a n h íd r id o  s u lfu ro s o  en ex ceso  en un 
c i c lo  de d i s u l f o n a to  r e f r ig e r a d o  y  de g ra n  e n v e rg a d u ra , d e l  que 
se e x t r a e  l a  s o lu c ió n  de d is u lf o n n to  con un c o n te n id o  de SOg l i ­
b re  de 6 g /1  como máximo y con un v a lo r  ph de 1 ,5 - 2 ,5 ,  y  p o r c a ­
le n ta m ie n to  b a jo  h i d r ó l i s i s  s im u ltá n e a , se  hace  r e a c c io n a r  con 

15 una c a n t id a d  e q u iv a le n te  de c ic lo h e x a n o n a  con n e u t r a l i z a c i ó n  s i ­
m u ltán ea  d e l  á c id o  in t r o d u c id o  y form ado a te m p e ra tu ra s  l i g e r a ­
m ente p o r  encima d e l  p u n to  de f u s ió n  de l a  oxima h id r a ta d a ,  en 
dos e ta p a s  de t a l  fo rm a, que en l a  p r im e ra  e ta p a  e x i s t a  l a  c i c l o ­
hexanona , y en l a  segunda  e ta p a , un ex ceso  de h id ro x ila m in a , en 

20 e l  que l a  c ic lo h e x a n o n a  se  s e p a ra  p rim eram en te  de l a  s o lu c ió n  de 
s u l f a t o  com pletam ente a g o ta d a  con una s o lu c ió n  de s u l f a t o  de h i ­
d ro x ila m in a  p a rc ia lm e n te  consum ida p ro c e d e n te  de l a  segunda e t a ­
p a , y  lu eg o  l a  m ezcla  de oxima y  c e to n a  a s í  o b te n id a ,  y en l a  
segunda e ta p a  se  l a  h ace  r e a c c io n a r  p o r  l o  laenos con un 100/j de 

25 ex ceso  de s o lu c ió n  de  s u l f a t o  de h id ro x i la m in a ,  c a lc u la d o  so b re  
l a  c ic lo h e x a n o n a  no tr a n s fo rm a d a , y  f in a lm e n te  l a  oxima en  form a 
fu n d id a  se  s e p a ra  de  l a  s o lu c ió n  de h id ro x ila m in a  p a rc ia lm e n te  
consum ida.

23. -  Un p ro c e d im ie n to  según l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c -  
30 t e r i z a d o  porque en  cada  una de l a s  dos e ta p a s  se  r e a l i z a  l a  n eu -
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t r a l i z a c i ó n  d e l á c id o  en s u b e ta p a s .

3^3. -  Un p ro c e d im ie n to  p a r a  l a  f a b r i c a c ió n  c o n tin u a  de 
oxima de c ic lo h e x a n o n a .

T a l y como se ha d e s c r i to  en l a  Memoria que a n te c e d e , y  
con lo s  f i n e s  que se  han  e s p e c i f i c a d o .

j¿ s ta  Memoria c o n s ta  de nueve h o ja s  e s c r i t a s  a  m áquina po r 
una s o la  de su s  c a r a s .

M adrid , '* ARr ; g  
P .A .

V .

JVM. 9
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