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Este invento se refiere a un procedimiento
perfeccionadopare oxider hidrocerburos nafténicos tales
como ciclohexano, y, mds especialmente, se relacicma con
un procedimiento perfeccionado para la oxidacidén de ciclo-

5. hexano pera formar decido adfpico.
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La produccidn de compuestos oxigenados, tales
como el dcido edfpico, por oxidacién de ciclohexeno, es
y& conocida. Cuando el ciclohexano se oxida, se forma un
producto intermedio, percialmente oxidado, comunmente
denominado "eceite", que comprende una mezcla que contiene
ciclohexsnone y ciclohexanolfjue es adecuada para su con-
versién en deido edfpico. Los componentes, ciclohexanona
¥y ciclohexanol, que forman la mayor parte del contenido
del aceite, son corrientemente precursores adecuados del
decido adfpico, cuendo se oxide con dcido nftrico. Pero
el empleo del’dcido nitrico puede no ser siempre econé-
micamente aplicable y a veces resulta inconveniente o
de aplicacién diffeil.

Se han realizado intentos, con anterioridad,
para resolver este problema, utilizando el aire como
materialoxidente, en lugar del dcido nftrico. Pero
ninguno de aquellos ha conseguido un verdadero éxito.
Por ejemplo, une oxidacidén de ciclohexano con aire en fase
dnica, del tipo descrito en 1%patenta norteamericena
n? 2.223.493, demostrfho ser satisfactoria a ceusa de
los bajos rendimientos de dcido adipico. Otros proce-
dimientos de oxidacién, tales como el descrito en les
pratentes norteamericanes nums. 2.439.513 y 2.557.282,
en el gque el ciclohexsno se oxida primeramente con aire,
y luego con dcido nitrico, no resultaron convenientes
por no eliminar los efectos perjudiciales ocasionados
por el emplec del dcido nftricoy por los humos de Sxido
resultantes. |

Ademds otros procedimientos de oxidacidén com-

prenden el separar la ciclohexanona y el ciclohexanol,
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constituyentes encontredos en el producto oleagincso de

la primera etapa de oxidacidn, y el oxider despuds con

aire la ciclohexanona separada. Esto limita el rendi-

miento de dcido adfpico a ls centidad de ciclohexanone
5. existente en el aceite.

Constituye por tento un objeto importante de
este invento el proporcionar un procedimiento perfeccionsdo
pera la oxidacién del ciclohexano, que comprends el poner
en cogtacto el ciclohexano en la fase lfquida con ox{geno

10. molecular, & una temperatura reducide pare producir wm
aceite que contenga ciclohexanona y ciclohexanol, y
oxidar luego el aceite mencionedo pare obtener rendimien-
tos Sptimos de dcido adfpico.

Otro objeto de este invento es proporcionar

15. un procedimiento sencillo y econémico para la oxidacién
directa del ciclohexsno con oxigeno molecular, para la
produccidn de rendimientos Sptimos de dcido adfpico.

Otros objetos, caracterfsticas y ventajas de
este invento, resultardn evidentes a los peritos en la

20, materia, de 1a.;descripc16n detallade siguiente de un tipo
preferido del mismo, junto con el examen del dibujo,
en el que

la figure ¥nice es un esquema de circulscidén
que representa los principios implicados en el procedi-

25. miento de este invento.

De acuerdo con este invento, se ha comprobado
que se obtienen los rendimientos dptimos de dcido adipico,
por la oxidaecién directa del ciclohexano con ox{geno

molecular, en dos etapas; la primera etaps dquidacidn

30. implica una conversidn a baja temperaturadel ciclohexano,
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pare proporcionar un aceite que contenga precursores

de deido ad{pico que resulten admirablemente adecuados
para la conversién en dcido ad{pico en una segunda etapa
de oxidacidn.

Para hacer resaltar la mejora con la que se
relaciona este invento, se hace referencia a la soli~
citud pendiente de R.S. Barker y otros, n? de serie
782.461, presentada el 23 de diciembre de 1958. En
generel, la solicitud antes citade describe un método
de produccién de dcido adfpico que comprende el oxidar
ciclohexano con aire a una temperatura de unos 1502C,
para formar un aceite que contenga une relacién ponderal
de ciclohexanona/ciclohexanol de 1:1 como mfnimo aproxi-
nadamente, y & continuacién oxidar el aceite con aire,
para formar dcido adipico.

Con gran sorpresa, se ha descublierto que une
mejora muy importante del procedimiento para la produc—
cdn de dcido adfpico, puede obtenerse si el ciclohexano
se oxida percislmente a baja temperatura con un gas que
contenga oxfgeno molecular, y el aceite resultante se
oxide finslmente con un gas que contenga oxigeno molecu-
lar. Cuando la conversidn & baja temperatura del ciclo-
hexano en un aceite intermedio, se realiza a tempersturas
inferiores a unos 1402C. seguidas por unea oxidacidén del
aceite al estado de dcido adfpico, usando un gas que
contenga oxigeno molecular en cada uno de los casos, el
rendimiento final en dcido adipico es apreciablemente
superior. Aunque la razén por la que la combinacidn de

une conversidn a baja temperatura del ciclohexano con

la oxidecién del aceite producido por esta conversidn
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produce rendimientos superiores de decido adipico no

estd completamente explicada, se cree que los rendi-
mientos totales de ciclohexanona y ciclohexanol asi
como de otros precursores del dcido adipico, en el
aceite intermedio, sumentan y, quizd, se consigue una
relacién mds favorable entre la ciclohexanone y el
ciclohexanol.

Este invento se describird en relacidn con
la oxidacién de 1la ciclohexanona, en la que el oxfgeno
molecular, convenientemente aire, entra en contacto con
el ciclohexano en una zone de temperaturas relativamente
bajas, pars formar un aceite intermedio, y a continua-
cidn se oxid#el aceite en un disolvente, con oxigeno
molecular, para producir 4cido adfpico. *n la préctica
preferida de este invento, el ciclohexanb se oxida en
la fase liquida con aire, para formar un aceite inter-
medio que tiene una relacidn ponderal de ciclohexanona
a ciclohexanol de por lo menos alrededor de 1:1, y a
continuacién el aceite se oxida en un disolvente, con
aire. Sin embargo debe tenerse presente que no se trata
de limitar este invento al procedimiento citado y que
podr{en oxidarse andlogamente otros hidrocarburos nafté-~
nicos con otros gases que contengan oxigeno.

Una caracteristica importante de este invento
congiste en las condiciones que prevalecen durante
el periodo de la oxidacidn inicial de la ciclohexanona
constitutiva del material introducido. Es esencial que
la temperatura se wantenga dentro de un amplio campo,

entre unos 1002C. y unos 1402C. y, con preferencia, entre

1252C. y 1352C. aproximesdemente. A temperaturas inferiores
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a unos 1002C., el grado de oxidacién de ciclohexano es
lento y no es deseable desde el punto defista econdmico.
A temperaturas superiores a 1409C. la relacién ponderal
de ciclohexanona y ciclohexanol dieminuye, 10 cual, por
oxidacidén ulterior,d4 por resultedo rendimientos infe-
riores de dcido adipico.

Con referencis al dibujo, el ciclohexano,
procedente de un depdsito 10 del mismo e introduce, en
la fase 1fquida, -2 través de una tuberia 12 regulada
por une vélvula de entrada-, al interior de una primera
etape de oxidacién que comprende uno o méds reactores;

a continuacidén se describe el Unico reactor 14 que se
representa, que puede ser de construccidn més 0 menos
convencional y estar constituido por metal impermeable

o resistente a la corrosién, no afectado por los reacti-
vos, tal como acero inoxidable. El aire que circula en
un distribuidor 18 pasa desde un conducto 20 al interior
del reaoto#14 junto con una cantidad adecuada dématerial
catalizador, tal como naftenato de cobaito, y se repre-
genta penetrando en el reactor 14 & iravés de una tuberia
separada 22. La alimentacidén de ciclohexano se oxida en
el reactor 14, ¥y el 1iquido efluente resultente, que
comprende ciclohexano sin reaccionar y aceite, se conduce

a través de una tuber{a de conexidn 24 al interior de

Auna zona de separacidén del ciclo-hexano o columna de

destilacién 26 u otro medio de separacién adecuado, para
separar del aceite el ciclohexanol sin reaccionar. La
salida de gas o efluente gaseoso del reactor 14, que

contiene aire, ciclohexano sin reaccionar y otros produc-

t0s voldtiles, ebandona el reactor por unconducto 28 y
l
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puede tratarse ulteriormente en un dispositivo de recu-
peracidén 30 en el que se recupera el ciclohexano sin
reaccionar, por ejemplo por un dispositivo de conden-
sador y de adsorcidén u otro medio adecuado, y el ciclo-
hexanc recuperado se devuelve al depdsito de alimenta-
c¢ién 10 por una tuberia de retormo 32. El gas agotado
del dispositivo de recuperacién 30 puede descargarse
a la atmésfera por une tuberia de escape 36, o emplear-
se para el cambio térmico en cualquier punto del pro-
cedimiento, s8i asi se desea.

De acuerdo con este invento, la oxidacidn
del ciclohexano con ox{geno molecular se lleva a cabo
en una zons de primeres etapa de oxidacidn, en el
reactor 14, sometido & condiciones de temperaturs
reducida que se mantiene en general en la zona compren-
dida entre 1002C y 1402C. aproximadamente y se controle
con preferencia entre 1252C. 213590. aproximadamente.
Para este objeto, en la tuberia 24 del aceite se inter-
cala wn cambiador de calor 38 adecuadamente enrollado
para suministrar calor al efluente liquido que por ahf
éasa y cuya masa principal se retorna al reactor 14 por
una tuberfa 40 de retorno del efluente liquido. De este
modo, el efluente de la tuberfa 24 ﬁbsorbe calor sufi=-
ciente del cambiador de calor 38 pargdntroducirse en el
reactor 14 a la tempereture de oxidacién y en las con-
diciones precisas de acuerdo con este invento. Al mismo
tiempo, se adoptan medides para enfriar el efluente
caliente de re-circulacidn, en cuanto se han &lcanzado
las condiciones deseadas de temperatura en el reactor

14. Esto puede realizarse por enrollamiento de equipo
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adicional o, convenientements, proporcionando serpentines
adecuados de refrigeracidén en el cambiador de calor 38,
Asi, por medio de un equipo adecuado de regulacidén (no
representado) el efluente de la tuberia 24pucde calen-
tarse o enfriarse por el cambiador de calor 38, como se
precise, pere regular de modo ajustable y controlable y
mentener le temperatura adecuada en el reactor 14.

De acuerdo con este invento, se proporcions,
en combinacidén con la etapa de primera oxidacién gbaja
temperatura, una segunda etapa de oxidacidn en 1a‘que el
aceite intermedio de la primera etapa de oxidacidén se
oxide nuevamente con oxigenoc molecular para convertir
précticamente por completo todo el contenido de ciclo-
hexanone y ciclohexanol del aceite mencionado, en dcido
adfpico.

Para este objeto, el efluente de la tuberia
24 se hace pasar sl interior de 1écolumna de destilacién
26 en la que el ciclohexano residﬁal ge separa y sale
por la tuberfim 46 para entrar en la tuberia de retorno
32 para utilizarse como liquido de alimentacidn del
reactor 14, y el aceite se conduce por uns tuberfa de
entrada de acelite 48 al interior de una zona de segunda
oxidacién que comprende uno o més reactores, represen-
tdndose en el dibujo un solo reactor 50.

Se disponen medios para suministrar reactivos
al reactor 50 y para extraer del mismo el dcido adipico
producido. Como se representa, dichos medios comprenden
un tubo 52 de un disolvente adecuado, controlado en su
extremo superior por una védlvula 54 y dispuesto para

recibir disolvente, con preferencia 4cido acético, desde
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un origen o depdsito de disolvente (ﬁo representado).
A través del tubo 56 se admite material catalizador,
con preferencia una mezcla de sales de cobre y manga-
neso; el aceite penetra por la entrade de aceite 48,
y se proporciona aire a través de una entrada del
mismo 58 edecuadamente conectada al distribuidor de
aire 18, La salida de aire 57, proporciona medios para
extraer el aire del reactor 50.

El producto ligquido que contiene dcido adfpico
y dis&lvente, 8¢ descarge del reactor 50 al interior de
una tuberia de descarge 60, y luego & una zona de cris-—
talizacién, convenientemente une serie de cémeras de
eristalizecibn; en el dibujo se representa una cédmera
de cristalizacidén 62y una cdmera de recristalizacién 64,
para obtener cristalesde dcido adfpico del lfquido
madre. Con referencialal dibujo, el 4cido adfpico mojado
y cristalizado se conduce desde le cédmara de cristaliza-
cidén 62 a un aparato centrifugo 66 en el que los cristales
de dcido adipico se recuperan en forma de torta del
1{quido medre. Como se representa en este caso, la torte
s; redisuelve en disolvente nuevo em un depdsito 68
y luego se cristaliza y centrifuga nuevamente en la cédmara
de recristalizacién 64 y en una segunda centrifuga 70,
respectivamente. A continuacidén los cristales de 4cido
adipico se pasan a un secador 72 pare obtener el 4cido
adfpico, producto final.

Debe observarse que en las etapas antes descri-
tas que implican la cristalizacién, centrifugacidn,
recristalizacién y recentrifugacién, se preven como

parte de este procedimiento, l%major recuperacidén del
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disolvente y la separacidn de los residuos del mismo
porlos procedimientos méde econdmicos.

Debe tenerse presente, que este invento, repre-
sentado y descrito anteriormente puede aplicarse por el
procedimiento de masas o intermitente, o sobre la base
de oxidacidén continua, o por cualquier combinacidn ade-
cuada de ambos. En el sistema continuo, la conversidn
en la primera etapa de oxidacién puede realizarse en una
serie de reactores andlogos al reactor 14 y montados en
serie, en 1los que el efluente oleeginoso de un reactor
congtituye el material de alimentacidn para el reactor
siguiente, y el aceite que sale del Wltimo reactor se
oxida en la segunda etapa de oxidacién. En el sistema
de masas o escalonado, le conversidén en la primera
etapa de oxidacidn, puede realizarse también utilizando
néds de un reactor, pero con los reactores montados en
paralelo. Asi, mientras la oxidacién se realiza en un
reactor, puede prepararse un segundo reactor pars la
oxidacibn y puede descargarse el contenido de un tercer
reactor, etc.

Con objeto de indicar todavia mée detallada-
mente la naturaleze de este invento, se afladen los ejem=-
plos siguientes de procedimientos tipicos, debiendo te-
nerse presgente que esto8 ejemplos so0lo tlenen valor ilus-
trativo y no se destinan en pgodo alguno a limitar el
alcance de dicho invento.

EJEMPLO 1.

Se cargen en el reactor 5,2 kg. de ciclohexano,
15,16 g. de ciclohexanol y 100 partes por millon de
nafteneto de cobalto. Se distribuye aire a través del
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ciclohexeno & razén de 0,08 SCF/Minuto/kg. de ciclohexano,
durante 47 minutos & 1502C. y a 350 libras/pulgada cusdrada.
El efluente liguido resultante se destila hasta eliminer

el ciclohexano. Se obtiene 9,8% del efluente, en forma de
aceite. A continuecidn el aceite se afiade a dcido acdtico

Yy se oxide en presencia de une mezcla catalizadora consti-
tufda por acetatos de cobre y mengenesc, & 802C. durente
aproximadamente 6 horas, con aire a 0,09 SCF/M. Los resul-
tados se indican en la tabls 1.

EJEMPLO 2.

Se repite el ejemplo 1 manteniendo précticamente
lagmismas condiciones pero realizando la primera etepa de
oxidacidén a 1832C. y 150 libras/pulgada® durante 40 minu=
tos. Los resultados se indicen en la Tabla 1.

EJEMPLO 3.

Se repite el ejemplo 1 manteniendo practicemente
las mismes condiciones pero splicendo la primeres etapa de
oxidacidn & 125¢C. y 350 1ibras/pu1gada2 durente 240
minutos. Los resultados figuren en la tabls 1.

EJEMPLO 4.

’ Se repite el ejemplo 1 menteniendo prdcticemente
les mismas condiciones pero splicando la primera etapa de
oxidacidén a 1302C., durante 160 minutos. Los resultados
se indlcan en la tabla 1.

BJENPLO 5.

Se repite el ejemplo 1 manteniendo précticamente
les nismes condiciones, pero apliceando la primers etape de
oxidacidén & 1352C. durente 120 minutos. Los resultados

se indican en la tebla 1.



EJEMPLO 6.

Se repite el ejemplo)oonservéndose précticamente
les nismes condiciones pero aplicendo ls primezﬁadz oxide-
cién g4302C. y 150 libras/pulgadaz.

5. Los resultados figursn en la tabla 1.
BJEMPLO 7.

Se repite el ejemplo 1 conservando précticamente
las mismes condiciones, pero eplicando la primera etepa
de oxidecién a 982C. No se realiza reaccién alguna.

10. " Le tebla siguiente represente los resultados
comperativos de los ensayos reslizados en las condiciones
descritas en los ejemplos anteriores.

TABLA I
Relacién Peso %; rendi-
Presién % de ponderal miento de dcido

Temp, libraa/z aceite en ciclohexanons/ adipico por
Ejemplo 2C. pulgeda” efluente  ciclohexanol libre de aceite

1 150 350 9.8 0.88 54.2
2 183 150 10.5 102 5041
3 125 350 12.3 1.24 64.0
4 130 350 7.5 1.24 T1.4
5 135 350 1123 1.62 6845
6 130 150 7.0 0.93 7643
7 98 350 - - -

De los datos anteriores se observard que cuando
la primera etapa de conversién del ciclohexeno se aplica
15. con ox{geno molecular a temperatura reducida, le conversidn
de ciclohexanoes tal que por ulterior oxidecidn se obtiene
aproximademente de 18% a 52% de mejors en el rendimiento

de dcido adipico, =-con respecto al obtenido cuando le
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conversidn en la primere etapa se realiza a una tempere-
tura de unos 1502C. 0 superior-~, medida sobre la base de
peso por ciento de producto de oxidacidén de la primers
etapa de oxidacidn.

Se comprenderd que en los ejemplos enteriores
la oxidacién en la primera etapa puede realizarse en una
serie de zonas de reduccién, con preferencia cuatro, cada
una de ellas equipada con medios pars le introduccién
de 1fquidos de alimentacidén, para la retirada de efluente
ges8e080, para la extraccidén del efluente liquido, y para
la introduccién de aire. Cada zonse estd provista de medios
de refrigeracién y agitadores, y se dispone para funcionsar
e un grado general de presidn de, como minimo 100 libras/
pulgada? hasta aproximadamente 500 libraa/pulgadaz, con
preferencia 350 11bras/pulgada2.Anélogamente, aunque en
los ejemplos anteriores se ha utilizado el aire, puede
emplearse cuaslquier gas que contenga oxigeno moleculsr,
tal como por ejemplo oxfgeno o aire enriquecido con
oxigeno, Convenientemente, la conversidén de ciclohexeno
en el procedimiento anterior se mentiene entre 5%& 15%,
con preferencia, de 7% & 12% y demodo preferido, de 8%

a 10%. ’

Aunque en los ejemplos anteriores se utiliza el
naftenato de cobalto como catalizedor de la primera etape
de oxidacién, se comprenderd que pueden emplearse otras
gales de cobalto solubles en ciclohexano, por ejemplo
acetato de cobalto asi como otros cetalizadores metdlicos
de oxidacidén. Se utilizen en pequefias cantidades catali-

ticas de las que puede servir de ejemplo las 100 partes

por millén utilizadas en los ejemplos enteriores.



5e

10.

15

20,

25.

30.

- 14 -

iﬁ ég ()é) (3 un

Se comprenderd que en el tipo de 0peracidn

\

escalonada o de masas o partidas de este invento es
conveniente, aunque no esenciel, uns pequefia cantidad

de ciclohexanona para imeiar la reaccién en la primersa
etapa de oxidacién. Sin embargo, no es necesario utilizer
iniciador cuando el procedimiento se eplica de modo
continuo.

En funcionamiento, el ciclohexano se introduce
en la zona de oxidacién de primera etapa, @ una velocidad
espacial del orden de 2 & 125, convenientemente de 15 a 60,
y con preferencia, de 30. Tal como en este caso se emplea,
la denominacién "velocided espacial" se destinan & indicar
volumen por volumen de 1lfquido en el reactor, por hors.

El efluente en vapor en los ejemplos anteriores,
se enfria sproximademente entre 102 y 152C.

Avnque se emplea dcido acdtico como disolvente
en los ejemplos enteriores, debe tenerse presente que
pueden utilizarse si asi se desea, otros disolventes tales
como dcidos monocarboxflicos alifdticos inferiores, tales
como los doidos propiénico, butirico, isobutfrico, veldrico
y 8imilares.

La segunda etapa de oxidacién puede apliocerse
en la zona de temperaturas comprendida entre 702 y 105¢cC.
aproximadamente, y & presiones de 95 a 400 libras/pulgadaz,
eproximedamente siendo una temperatura conveniente 1la de
unos 75¢C. & 902C.,,y una presién deseable le de 100 a 350
11bras/pu1gada2, prefiriéndose 802-852C. y 100 libras/
pulgadaz.

De la descripeidn snterior resulta evidente

que este invento proporciona un procedimiento perfeccionando
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para la obtencidn de rendimientos Sptimos de decido
adipico, y que comprende el oxidar ciclohexano con
oxigeno molecular, a baja temperatura, entre 1002C. y
1402C. en la primera etepe de oxidacién, para formar un
aceite intermedio, en combinacidn con uns segunde etapa
de oxidacién del mencionado aceite, con oxigeno molecular.

Se comprenderd que sin separsrse del espiritu y
alcance de este invento pueden intréducirse en el mismo
modificaciones y variaciones.

N O T A

Descrita suficientemente la natursleza del
invento, as{ como la maners de realizerlo en la préctice,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicedas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuento no alteren su principio fundamental. TPambién
se hace conster que este invento corresponde a una soli-
citud de patente presentade en Norteamérica con fecha 17
de Jjunio de 1959, n® ser. 820.989 acogiendose, por lo
tanto, a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendolo que constituye la
esencie del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn por 20 afios en Espafiat "Procedimiento
perfeccionado para la obtencidn de dcido adfpico"; carac=-
terizéndose por lo siguiente:

12.~ Procedimiento perfeccionado para le obtencidén
de dcido adipico, carscterizado por utilizarse la oxidacidn
parcial del ciclohexano poniendo en contecto este cuerpo
en fase liquida con un gas que contenge oxi{geno moleculear,
a une temperatura reducida, entre 1002C. y 1408C, y por

mentenerse esta temperaturs durente un perfodo suficiente
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hesta producirse un aceite que contiene ciclohexanona
¥y ciclohexanol en la relecidén aproximade de 1:1.

22.~ Procedimiento, segun lo especificado en la
reivindicacidén 18, caracterizado.por poner en contacto el
acelte citado en un disolvente en presencia de un catali-
zador, con un gas que contenga oxigeno molecular, paera
convertir dicho aceite en dcido adipico.

3¢,- Procedimiento para la obtencidn de 4cido
adfpico, caracterizado por comprender el poner en contacto
ciclohexano en la fase 1f{quide, & une temperaturs baja,
entre 1002 y 1402C., con un gas que contenga oxigeno
molecular, durente un perfodo suficiente para producir
un aceite que contenga ciclohexesnopa y ciclohexanol
en una relacién de, por lo menos, alrededor de 131, ¥y
dﬁponer en contacto dicho aceitéen un disolvente, en
presencia de un catalizador, con un gas que contengs
ox{geno molecular, para producir 4ecido adipico.

42 ,~ Procedimiento, segin 1lo especificado en la
reivindicacidn 38, caracterizado porque el gas que contiene
ox{geno molecular es el aire.

‘ 5¢ .- Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacién 38, carscterizado porque el oxigeno
moleculer citado es el oxigeno.

62.~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacién 38, caracterizado porgue la produccién
de dicho aceite se realiza en presencia de un iniciador.

72 .~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacién 32, caracterizado porque la produccidén
de dicho aceite se lleva a cabo en presencia de un cata-

lizador de oxidacién del ciclohexano.
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82.~ Procedimiento, segin lo especificado éﬁrla
reivindicacién 38, caracterizado porque el oxigeno molecular
es el aire, y el aceite c¢itado se produce en presencia de un
iniciador y de un catalizador de oxidacidén del ciclohexano.

92.- Procedimiento, segin 10 especificado en la
reivindicacién 62, caracterizado porque el iniciador es
ciclohexano.

108,~ Procedimiento, segin lo especificado en
le reivindicacidn 7%, caracterigzado porque el catalizador
de oxidacién del ciclohexano es el naftenato de cobalto.

112.- Procedimiento, segin lo especificado en la
reivindicacidén 72, caracterizado porque el catalizador de
oxidacidn del ciclohexsno es el acetato de cobalto.

122.~ Procedimiento,perfeccionado para la obten-
cién de dcido adipico, caracterizado por comprender el
poner en contacto ciclohexeno en la fase liquida, a una
tenperatura reducida, en un gas gue contenga ox{geno molecu~
lar, para producir una mezcla de precursores de dcido
adfpico, y el poner en contacto dicha mezcla en un disol-
vente, en presencia de un catalizador, con un gas que
codtenga oxigeno molecular, pars producir feido adfpico.

132.~ Procedimiento perfeccionado pare la obtencidén
de 4cido adipico, caracterizado por comprender oxidar
parcialmente el ciclohexano con un gas que contenga oxigeno
molecular, a una temperatura comprendida entre 1252C. y
1352C., para obtener una mezcla de precursores de dcido
adipico que contiene ciclohexamnona y ciclohexanol, en unsa
relacién ponderal de alrededor de 1:1 aproximadamente, y
el oxidar dichos precursores de dcido adipico utilizando

un gas que contenga oxfgeno molecular, por cuyo medio se
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consiguen elevados rendimientos de dcido adipico.

142.~ Procedimiento perfeccionado para la obtencién

de dcido adfpico, caracterizado por comprender el intro-
ducir un suministro de ciclohexano lfquido, catalizador y

5e un gas que contenga oxf{geno molecular, en el interior de
una zona de primera oxidacidn; el oxidar el ciclohexano
introducido en dicha zona, a una temperstura comprendida
entre 1252C. y 13592C.; el eliminar el efluente gaseoso
de la zona de primera oxidacién; el condensar el ciclo-

10. hexano no reaccionado en dicho efluente gaseoso, para
obtener condensado de ciclohexano para utilizarlo en
la zona de primera oxidacién, con cantidades adicionales
de catalizador, ciclohexano alimentado y gas que contenga
oxfgeno molecular; de separar el efluente 1liquido del

15. primer reactor citado dirigiéndolo a una zona de separacidn
del ciclohexano, para obtener aceite y ciclohexano para
utilizarse en la mencionada zone de primers oxidacidn; el
introducir dicho aceite, un gas que contenga oxigeno
molecular, catalizador y un disolvente, en una zona de

20. segunda oxidacién, y el cristalizar el dcido adipico para
seﬁararlo; el disolver dicho dcido adipico en disolvente
nuevo y el recriatalizg;lo para obtenLr acido adipico
practicemente puro, y eixgecar los c?istales de deido
adipico.

25, 150 .= Procedimien%o perfegciongdo para la obte-—

cién de decido adipico; tal y q“:o qledd sustancilalmente
¥
degerito en la presentememoria e‘ql trado en los adjuntos

dibujos.

30. a méquina por unae sola qara.

adrid,
TIFIC DESIGN COMPANY INC.
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