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La presente invencion, se refiere a un
procedimiento pera la obtencion de ciclohexanona
pura y ciclohexanol puro a partir de los productos
de oxidacidn o las mezclas de oxidacidn obtenidos

5e al hacer reaccionar ox{geno o gases oxigenados con
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ciclohexano, Ia presente invencidn se refiere espe-
cialmente a la purificacidn de tales mezclas por
rectificacion a presiones determinadas.

Es de conocimiento general el hscho de que
para la obtencidn de caprolectama se requiere una
ciclohexanona de elevada pureza. Es conocida la ob-
tencidn de ciclohexanona y ciclohexanol por oxida-
cidn de ciclohexano por la accidn de oxfgeno del
aire, a temperatura y presidén elevades y en presen-
cia de catalizadores de oxidacidn, procedimiento que
se realiza convenientemente en varias etapas, con
grados de conversidn reducidos. Existe una serie de
métodos conocidos en los cuales se lava la mezcla
de oxidacidn. Conviene efectuar un lavado con agua
el final de cada etapa, y un lavado con una disolu-
cion de hidrdxido o carbonato alealino, al final de
la {ltima etapa. Por medio de estas operaciones de
lavado se separan las impurezas, especialmente las
de naturaleza acida o que son capaces de reaccionar
con los dlcalis, como son Acidos carboxilicos o
ésteres de los dcidos carbox{licos. Después de sepa-
rar por destilacion el exceso de ciclohexano, se
rectifica el residuo para obtener la ciclohexanona
¥ el ciclohexanol. Esta rectificacidn se efectua,
por regla genersl, & presidn reducida. Hay, sin em-
bargo, ciertas impurezas que son extremadamente di-
ficiles de separar de la ciclohexanona, po¥ ejemplo,
el ciclopentanol, la ciclopentanona, el alcohol -
n-amflico, el 2-metil-butanol, la metil-n-butilcetona,

la etil-n-propilcetona y la di-n-propilcetona. Estas
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impurezas disminuyen. el nmimero de carbonilos de la
ciclohexanons y asimismo la resistencia del pro-
ducto a permenganato potédsico. Mientras que la re-
sigtencia al permenganato de una ciclohexsnona de
méxima pureza es de muchas horas, los productos
obtenidos por rectificacidn simple a presidn redu-
cida, a partir de las mencionadas mezclas de oxida~
ci6n, no resisten al permanganato, sino por pocos
mimitos como méximo, ¥s; en la mayoria de los casos,
por un periodo incluso inferior a un mimito. En el
caso de hacer reaccionar una ciclohexanons as{ ob-
tenida con hidroxilamina y transformar el producto
de forma usual en caprolactama y policaprolactama,
se obtienen poliamidas que presentan ya desde un
prineipio una coloracidn amarillenta o que muestran
una fuerte tendencia a ponerse amerillentas, Una
caprolactema obtenida a partir de ciclohexanona
impura se caracteriza por su reducida resistencia
a permanganato y su contenido en bases volétiles.
Era, por lo tanto, deseable el encontrar
un procedimiento para la obtencion de una ciclohexa-
nona pura spropiada para producir poliamidas incolo-
ras y que no muestren tendencia a emarillear. El
procedimiento de la presente imvencidn se explicard
en detalle en la sigulente descripcién ¥y a bage de
los dibujos en los cusles se represemtan grafica-
mente algunos dispositivos apropiados pars realizar
le descomposicidn de mezclas de oxidacidm, conforme
& la presente invencidn.

La presente invencion se basa en el des-
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cubrimiento de gque las impurezas de punto de ebu-
1licidn inferior al de la ciclohexanona, llamadas
"impurezas de bajo punto de ebullicidn" en el tex—
to que sigue, son tanto mis Pdoiles de separar por
rectificacién de la ciclohexanona, cuanto mds ele—
vada sea la presién, dentro de determinsdos limites.
Ia invencidn se basa ademis en el descubrimiento de
que la separacion del ciclohexanol. ¥ ciclohexanona
se efectla con resultados eapecialmente favorables
si se realiza por rectificacidn a presidn reducida.
Conforme a la presente invencidn, las impurezas de
bajo punto de ebullicidn se separan por lo tanto de
la ciclohexanona por fracciomamiento o rectificacion
a una presidn compreniida entre 300 mm Hg abs. y 5
atmdsferas, mientras que el ciclohexanol se separa
1 y 300 mm Hg abs. Conviene operar en las dos Ope-
raciones de rectificacidén mencionadas & una dife-
rencia de presidn de por lo menos 300 mm Hg.

La separacidn de las impurezas de bajo
punto de ebullicidn contenidas en la ciclohexanons
se realiza con ventaja especiel a una presidn com-
prendida entre 400 y 1000 mm Hg abs., operéndose,
por razones practicas, generalmente a presidn at-~
mosfériea, El intervalo de presiones preferido para
separar por rectificacidn la ociclohexanona del ci-
clohexanol esté comprendido entre 10 y 100 mm Hg
abs. En cambio, no es critica la presidn a emplear
en la separacién de impurezas de punto de ebullicidn

superior al del ciclohexanol, contenides en el ciclo-
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hexanol y llemadas "impurezas de punto de ebulli-
cién elevado" en el texto que sigue. En vista de
los aparatos-utilizados, conviene emplear en la
columna de rectificacidn destinade a la separacidn
de estas impurezas de punto de ebullicidn elevado
la misma presion que en la columna destinada & se-
parar el ciclohexanol de la ciclohexanona., Sin
embargo, no hay tampoco inconveniente en operar en
este proceso a la misma presion, a la cuel las im-
purezas de bajo punto de ebullicidn se separan de
la ciclohexanona, por ejemplo, a presidn atmosférica.
Las mezclas obtenidas por oxidacidn del
ciclohexano contienen por lo tanto, 4 componsntes
o grupos de substancias: ciclohexanona, ciclohexanol,
impurezas de bajo punto de ebullicidn e impurezas de
punto de ebullicidn elevado., Existen varias posibi-
lidades en cuanbto al orden de realizar la separacidn
de estos componentes, pudiéniose, por ejemplo, sepa-
rar primero las impurezas de bajo punto de ebulli-
cidn y la ciclohexanona del ciclohexanol y las ime
purezas de punto de ebullicidn elevado, para someter
entonces cada una de las mencionadas mezclas de
substancias, por separado, a los tratemientos poste-
riores adecuados. Otro método consiste en separar
primero las impurezas de bajo punto de ebullicidn,
efectuar entonces la separacion de la ciclohexanona
y realizar, en una tercera etapa, la separacion del
ciclohexanol y las impurezas de punto de ebullicidn
elevado, Ademds, existe la posibilidad de separar

primero las impurezas de bajo punto de ebullicidn,
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el ciclohexanol y la ciclohexanona de las impurezas
de punto de ebullicidn elevado, para proceder a
contimmacion a la descomposieidn, por métodos ade-
cuados, de esta mezcla constituida por tres compo-
nentes, separando por ejemplo, primero las impure-
zas de bajo punto de ebulliocidn y descomponiendo
entonces el residuo en ciclohexanol y ciclohexanona,
o separando primero el ciclohexanol de la ciclohe-
xanona y las impurezas de bajo punto de ebullicidn
para eliminar estas W timas entonces, en otra etapa,
de la ciclohexanona,

Una forma preferida de realizar el proce-
dimiento consiste en introducir la mezcla de oxida-
cidn exenta de ciclohexano excesivo, primero en una
columnz en la cuales descompuesta, a una presidn
compreniida entre 1 y 300 mm Hg abs., preferente-
mente entre 10 y 100 mm Hg abs, y con una relacidn
de reflujo comprendida entre 15 : 1 y 1:1, convenien
temente entre 10:1 y 1}1, en una parte de punto de
ebullicidn mds elevado integrada por ciclohexanol y
las impurezas de punto de ebullicidn elevado, y una
parte de punto de ebullicidn mis reducido constituf-
da por ciclohexanona e impurezas de bajo punto de
ebullicion. En una segunda columns se eliminan
entonces las impurezes de bajo punto de ebullicion
contenidas en el producto de cabeza, a una presion
comprendida entre 300 mm Hg abs. y 5 atmdsferas,
preferentemente entre 400 y 1000 mm Hg abs., y con
una relacion de reflujo de entre 20:1 y 5:1, conve-

nientemente entre 15:1 y 5:1., ILa ciclohexanona se
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saca del fondo de la columna y, despuss de someterla
a una tercera rectificacidn a una presién compreondi-
da entre 1 mm Hg abs. y 5 atmosferas, preferentemen-
te emtre 10 y 200 mm Hg abs., con una relacidn de
reflujo de entre 12:1 y 1:1, convenientemente entre
10:1 y 1:1, se obtiens en forma pura. A partir del
producto del fordo de la primera rectificacidn se
obtiene, por medio de una cuarta rectificacidn
realizada con una relacidn de reflujo similar a la
de la tercera rectificacidn, ciclohexanol, ademés
de las impurezas de punto de ebullicidn elevado,

las cuales se sacan del fondo de la columna, EL
especialista del ramo comprenderd ficilmente que
los limites superiores de la relacion de reflujo
indicados no son criticos; son determinados exclu~
sivamente por consideraciones econdwicas,

Otra forma ventajosa de llevar a cabo el
procedimiento de la presenmte invencidn consiste en
que en una primera rectificacidn se separan sola-
mente las impurezas de bajo punto de ebullicidn con-
tenidas en la mezcla de oxidacidn, & wunma presidn
comprendida entre 300 mm Hg abs. y 5 atmdsferas,
preferentemente entre 400 y 1000 mm Hg abs. Despuds
de rectificar la mezcla residual a una presién com-
prendida entre 1 y 300 mm Hg abs., preferentemente
entre 10 y 100 mm Hg abs., se obtiene como producto
de cabeza unae ciclohexanona pura, mientras que el
producto del fonlo de la columna se descompone en
otra operacidn de rectificacidn en ciclohexanol e

impurezas de punto de ebullicidn elevado.
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En la mayorie de los casos, se procederd
entonces a deshidrogenar el ciclohexanol a ciclo-
hexanona., Esta deshidrogenacidn no constituye, sin

embargo, un objeto fundamental de la presente in-

" veneidn. La operacidn se realiza de forma ususl,

por ejemplo, a temperaturas comprendidas entre 150
¥ 4009C, especialmente entre 200 y 3502C, y en pre-
sencia de metales pesados del grupo I, II w VIII
del Sistema Periddico como catalizadores, por ejem-
plo, cobre, niquel o cine, o de oxidos del grupo

V 0.VI del Sistema Periddico, como son el oxido de
vanadio, el 6xido de cromo y el Gxido de molibdeno.
Las substancias mencionadas pueden estar aplicadas
sobre soportes, como alimina, oxido de cine, deido
silicico, silicatos, magnesia, bidxido de titanio

o bioxido de circonio. La ciclohexanona obtenida
por deshidrogenacidn puede recircularse entonces a
ung etapa apropiada del proceso de descomposi.cién
y purificacidn de la mezcla de oxidacidén. Puede
afiadirse, por ejemplo, a la mezcla de partida que
contiene todavia los cuatro componentes mencionados,
siendo, sin embargo, igualmente posible incorporar
la eciclohexanona obtenida por deshidrogenscidn del
ciclohexanol a otra fase del proceso purificador,
por ejemplo, a la zoma de rectificacidén en la cual
las impurezas de bajo punto de ebullicidn son sepa~
radas de la ciclohexanons, 0 a la columna en la cual
se efectia la separacidén de ciclohexanol y ciclo-
hexanona (si ésta no es de todos modos la primera

etapa en la descomposicidn de la mezcla de oxidecidn
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inicial constitufda por 4 componentes).

Ya se ha mencionado que las impurezas de
bajo punto de ebullicidn son tanto mas féciles de
separar de la ciclohexanona cuanto més elevada sea
la presidn, dentro de ciertos l{mites. El especia-
lista comprenderd que, por este motivo, es imposi-
ble indicar valores gensrales en cuanto a la cepe-
cidad de las columnas destinadas & separar las
substancias y mezclas mencionadas, lo cual vale
tanto méds que se sabe que el nimero necesario de
platos tedricos depende también de la relacidn de
roflujo y de la presidn. Naturalmente, estas consi-
deraciones son también aplicables a la separacidn
entre el ciclohexanol y la ciclohexanona, Hasgta
cierto grado, los gastos de la separacion dependen
también del orden en el gue se realiza la descompo-
sicidn de las mezclas de oxidacidn.

En el caso de descomponer, por ejemplo,
el producto de oxidacidn & una presidn comprendida
entre 10 y 100 mm Hg sbs, y con una relacidn de
reflujo de 3:1, en dos partes, siendo una de ellas
constituf{da esencislmente por ciclohexamol y la
otra, esenclalmente por ciclohexanona, se necesita
una columna de 45 platos précticos como minimo. Le
columna en la cual las impurezas de bajo punto de
ebullicidn son separadas entonces de la fraceidn
de ciclohexanons, & una presidon compreniide entre
400 y 1000 mm Hg abs. y con una relacidn de reflujo
de 9:1, debe egtar provista de por lo menos 30 pla-

tos pricticos. Con el objeto de obtener una ciclo-
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hexanona pura, el residuo puede someterse, por
ejemplo, & un proceso de destilacidn en una co-
lumna provista de por lo menos 10 platos pricticos,
operanio a una presidn comprendide entre 10 y 1000
um Hg abs. y con una relacidn de reflujo de 2:1,

La fraceidn descargada del fondo de la primera co-
lumna y que se compone esencialmente de ciclohexanol
es liberada en otra columna, convenientemente & pre-
sidn reducide comprendida, por ejemplo, entre 10 y
100 Torr y con una relacidn de reflujo de 1,5:1,

de las impurezas de punto de ebullicidn elevado y
separada en ciclohexanol puro e impurezas de punto
de ebullicidn elevado. Se utiliza para este efecto
una columns provista de por lo menos 20 platos
practicos. El técnico comprenderd que en todos es-
tos casos referidos, se pueden emplear igualmente
columnas con un mimero mayor de platos, por ejem-
plo, con 50, 80 platos pricticos y més.

Las diversas operaciones de rectificacidn
pueden llevarse a cabo en cualquiera de las colum-
nas de sepaeracidn usuales en la téenica, es decir,
columnas de rellemno, columnas de platos de campana
o de borboteo y columnas de platos perforados.

El procedimiento de la presente invencion,
permite obtener una ciclohexanona la cual, en cuanto
& pureza, responie incluso a las miximas exigencias,
tales como se ponen por ejemplo, en la produecién
de caprolactems de elevada calidad. ILe oxidacidn
del eiclohexano con oxfgeno del aire puede efectuar-

se, por ejemplo, conforme a la patente alemans mimero
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1,046,610 (patente francesa N2 1.153.806) o confor-
me & la patente alemana N2 1.065.410 (patente fran-
cesa N2 1,203.534). '

~ El mwevo procedimiento de la presente in-
vencidn permite, sin embargo, también la separacidn
y purificacion de otrasmezclas de oxidacidn obteni~
das de forma en principio conocida, por oxidacidn
de ciclohexano con ox{geno o gases oxigenados ¥y
eliminacidn del ciclohexano excesivo,

En el esquema de la figura 1 se represen-
ta a t{tulo de ejemplo, un dispositivo apropiado
para la realizacién del procedimiemto, conforme a
la presente invencidn.

EL producto de oxidacidn, tratado con
aire, lavado con agua y lejia alcalina y liberado
de ciclohexano, se introduce por el conducto 1 en
la columne 2 (primera rectificecidn), en la cual
es descompuesto en un producto de cabeza de bajo
punto de ebullicion constituf{do esemcialmente por
ciclohexanona y en un residuo de mas diffcil vola~
tilidad constitufdo esencialmente por ciclohexanol,
Por el conducto 3, la fraccion de cabeza eventual-
mente condensade se introduce entonces en la columna
4 (segunda rectificacidn), de la cual se descarga
por el conducto 5, como producto de cabeza, una pe-
quefia cantidad de c¢ciclohexanons con componentes de
més facil volatilidad, sobre todo alecohol amflico.
Esta mezcle puede utilizarse en la produccion, de
dcido adipico por oxidacidén de ciclohexanol/ciclo-

hexanona con acido nitrico. En cuanto a la parte
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principal del producto obtenido en la columnz 4,

sge trata de clclohexanona relativemente purae, la
cual se introduce por el conducto 6 en la columna

7 (tercera rectificacidn). Después de separarse

aqui pequefias cantidades de componentes de punto

de ebullicidn mis elevado, sobre todo ciclohexanol,
se obtiene ciclohexanona pura, la cual se descarga
como producto de ceabeza por el conducto 8. Tos
componentes de punto de ebullicidn elevado, sacados
por el conducto 9 del fordo de la columna 7, se re-
eirculan por el conducto 10 al comducto 1. El resi-~
duo obtenido 2l destilar los productos de oxidacidn
en la columna 2 se introduce por el conducto 11 en
la columna 12 (cuarta rectificacidn), No hay tampo-
co inconvenienfe en llevar la totalidad o parte del
residuo de la columna 7, por los corductos 9 y 13,
al mencionsdo conducto 11, Para obtener cielohexanol
puro en la columns 12, la mezcla se somete a la des-
tilacidn a presidn normal o, convenientemente, &
presidn reducida compremiida por ejemplo, entre 10

¥y 200 Torr. Por el conducto 14 de esta columna 12

se descargan pequefias cantidades de un residuo de
punto de ebullicidn elevado, mientras que por el
conducto 15 se saca como producto de cabeza el ciclo-
hexanol puro. Si se desea transformar este ciclohe-
xanol igualmente en ciclohexanons, debe conducirse
por el conducto 16 al recipiente de deshidrogenacién
17. La ciclohexanona asi obtenida puede recircularse
directamente al proceso de separacion y purificacién,

introduciéndose, por ejemplo, por el conducto 18 en
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la columna 2, o bien por el conducto 19, en la co-
lumpa 20 en la cual es liberada de productos de
féeil volatilidad. Por los conductos 21 y 6, el
residuo se lleva entonces a la columna 7.

La figura 2 representa otro sparato para
la realizacion algo més fécil del procedimiento
conforme a la presente invencidn.

La mezcla de oxidacidn bruta y liberada
de ciclohexano excesivo, se introduce por el con-
ducto 1 en la columna 4, de la cual las impurezas
de bajo punto de ebullicion se sacan como producto
de cabeza por el conducto 5. A partir del producto
del fondo de la columna 4 se obtiene en la columna
7 una ciclohexanona pura (conducto 8) y otro produc~
to de fondo, a partir del cual se obiiene ciclohexa-
nol, en la columna 12 (comducto 15). Después de
transformar el ciclohexanol en el recipiente de des-
hidrogenacion 17 en ciclohexanons, se lleva ésta
por el conducto 22 a la columna 4. Las impurezas de
punto de ebullicidn elevado se descargan de la colum
na 12 por el corducto 14,

El téenico y conocedor del ramo comprende-
réd fécilmente que existe gran nimero de posibilida-
des de variacion del procedimiento descrito, sin
afectar éstas de modo elguno las caracteristicas
funiamentales de la presemte invenciém. Por lo ten-
to, los siguientes ejemplos no limitan la invencidn,
la cual abarca, por elfontrario, todas las formas
operatorias que se sir&an de las ventajas caracte-

r{sticas del presente procedimiento, es decir, la
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separacidn de impurezas de bajo punto de ebullicidn
contenidas en la ciclohexanona a una presién com~
prendida entre 300 mm Hg abs. y 5 atmdsferas, y la
separacidn de ciclohexanol de la ciclohexenona a

una presidn comprendida emtre 1 y 300 mm Hg abs.

EJENPLO 1 :

La mezecla a descomponer se obtiene de la
siguiente forma:

9 m3 de ciclohexano de 1108C se imtroducen
cada hore en el fondo de un recipiente de reaccidn
vertical, cuya capacidad asciende a 4 n3. En el fon-
do del reactor se imtroduce ademis una cantidad ho-
raria de 300 m3 de aire finamente repartido y de 15
g de cobalto en forma de una disolucidn de naftena-
to de cobalto en ciclohexano. ILa temperatura en el
interior del reactor asciende & unos 1402C, la pre-
sidn, a 25 at. aproximedemente., EL aire residual
reciclado y la mezcla de oxidacidn liquide salen
por el extremo superior del recipiente de oxidacidn,
Ia mezela de oxidacidn se mezcla entonces con 90 kg/
hora de agua de lavado, separandose las dos fases
liquidas en un recipiente separador, con escape 8i-
multdneo de productos de oxidacidn gaseosos. ILa
fase orgénica de 1102C se introduce entonces en un
segundo recipiente de oxidacién cuye cabide es igual-
mente de 4 m3, al cual se agrega el aire y el catali-
zador de oxidacidn en las condicionses ¥y cantidades
arriba indicedas. Después de sacar la mezcla de
oxidacidn del segundo recipiente de oxidacidn y

someterla a un lavado con agua conforme al método
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anteriormente descrito, se mezela con 150 kg. de
agua mieva. Se separa la fase orgénica de la acuosa
para utilizar este Ultima en el lavado de los pro-
ductos de oxidacidn selientes directamente de los
recipientes de oxidacidn. A continuacion, se mez-
cla la mezcla de oxidacién con 100 kg de lejfa so-
dica al 15 por 100, la cual se elimina después en
un dispositivo separador. Después de efectuar otro
lavado con 100 kg de agua nueva y eliminar el agua,
se libera la mezcla de reaccidn en una columna de
funcionamiento contimo, del ciclohexano ain con-
tenido, recuperdndose de esta manera 8,5 mS/hora
de ciclohexano, mientras que los 285 kg restantes
de productos de oxidacidn se emplean para la obten-
cidn de ciclohexanoms y ciclohexanol puros.

Eete producto de oxidacion se descompone
en un Qispositivo conforme a la figura 1. En una
columns Ge destilacidn (2) con 60 platos de campana,
el producto de oxidacidn es descompuesto, & una pre-
sidn de 30 mm Hg y con una relacidn de reflujo de
3:1, en un producto de cabeza de punto de ebullicidn
& 632C y comstitufdo esencialmente de ciclohexanonsa,
¥y uns parte de diffeil volatilidad constitufda esen-
cialmente por ciclohexanol. La temperatura del fon-
do de la columna asciende & 1002C. Despuds de con-
densar el producto de cabeza, sé introduce en otra
columna (4) con 60 platos de campana, mantenida a
presidn atmosférica. Con una relacidn de reflujo
de 9:1, se obtiene como producto de cabeza una ciclo-

hexanona con componentes més volétiles, sobre todo
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alcohol amf{lico, cuya cantidad total se eleva al

5 por 100 aproximadamente del producto de oxida-
cién empleado. Delifondo de la columna se descarge
una ciclohexanons de 1602C, de la cual se separan
pequefias cantidades de c:iclohexanol, mediante des-
tilacidn en una columna (%) provista de 40 platos

de cempana, & una presidn de 30 mm Hg y con una
relacién de reflujo de 2:1. Ia ciclohexanons pure
se descarga de la cabeza de la columna, mientras

que la pequefia cantidad de residuo sacado del fondo
de la columna -donie la temperatura asciende a 979C-
se introduce otra vez en la primera columna (2), ;Bor
el corducto 10. El residuo de la columna 2 se desti-
la en la columna 12 provista de 40 platos de campa~
na, con una relacion de reflujo de 1,5:1, a una pre-
sion de 30 mm Hg y con una temperatura de 1452C en .
el fondo de la columna. Obtidnense por hora 162 kg
de ciclohexanol como producto de cabeza y 13 kg de
componentes de punto de ebullicidn elevado.

El ciclohexanol es deshidrogenado a una
temperatura que sube de 280 a 3202C, con ayuda de
cobre precipitado sobre acido sil{cico. EL producto
de la deshidrogenacidn se inmtroduce, por el conducto
18, en la columna 2 para afiadirse a la mezcle a des-
componer. Obtiénense los mismos resultados si se
realiza la deshidrogenacién a ‘temperaturas ascen-
dientes de 350 a 4208C y en presencia de cinc.

En el caso'de deshidrogenar el c¢ciclohexanol
en la forma deserita y recircularlo al proceso, ¥y

después de lograrse condiciones estacionarias, se
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obtiene como producto de cabeza de la coluﬁna T una
cantidad horaria de 240 kg de ciclohexanona pura.
EJEMPLO 2 :

Se emplea un dispositivo conforme a 1la
figura 2,

600 kg de una mezcla de oxidacion obtenida
de forma usual por oxidacidn de ciclohexano y libe-~
rada del ciclohexano excesivo se introducen cada
hora por el conducto 1 en la parte central de la
columna de destilacion 4, junto con 400 kg del pro-
ducto de deshidrogenacién sacado del recipiente de
deshidrogenacidn 17 (conducto 22), La columna 4 de
platos de campana va provista de aproximadamente 60
platos précticos. Con una relacidén de reflujo de
15:1 y a presién normal, se descargan por hora, por
el conducto 5, 34 kg de una fraccidn cuyo punto de
ebullicidn estéd comprendido entre 147 y 1498C, En
la columna 7 provista de 60 platos précticoé, a uns
presidn de 30 mm Hg abs. y con una relacién de re-
flujo de 4:1, se descompone enbonces el producto
descargado del fondo de la colwmna 4, en ciclohexa-
nona pura y un producto de fondo constitufdo esen-
cialmente por ciclohexanol. Por el conducto 8 se
descarga una cantidad horaria de 500 kg. de ciclo-
hexanona pura. EL producto del fondo de la columna
7 se introduce entonces en la columns 12 proviste
de 60 platos précticos y mentenida igualmente a una
presidn de 30 mm Hg abs. Del fondo de esta columna
se sacan por hora 42 kg de impurezas de punto de

ebullicidn elevado. EL ciclohexanol puro se lleva,
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por el conducto 15, al recipiente de deshidrogena~
cidén 17, en el cual es deshidrogenado a ciclohexa-
nona, la cual se recircula por el conducto 22 a la
columna 4.,
~-NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en
la practica, debe hacerse constar que las disposi-~
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental, siendo 1o que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se soli-
cita Patente de In$roducc16n, por 10 afios, en Espaiia:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CICLOHEXANONA Y
CICLOHEXANOL PUROS A PARTIR DE MEZCLAS DE OXIDACION";
caracterizéndose por lo siguiente: ‘

18 ,-"Procedimiento para le obitencidn de
ciclohexanons y ciclohexanol puros a partir de mez-
clas de oxidacidn", obtenidas por oxidacidn de ci-
elohexano con oxigeno o gases oxigenados y separa-
cidn, por destilacion, del ciclohexano excesivo,
caracterizado porque se separan las impurezas de
punto de ebullicidn inferior al de la ciclohexanona
por rectificacidn a una presién comprendids entre
300 mm Hg y 5 atmosferas, y se separa el ciclohexa-
nol de la ciclochexanona por rectificacion & una
presidn comprendida entre 1 y 300 mm Hg abs., rea-
lizandose las operaciones de rectificacion menciona~
das a una diferencia de presiones de por lo menos
300 mm Hg.



56

10.

320810

-19 -

28,~ Procedimiento, segin la reivindica-
cidn 1¢, caracterizado porgue el oilohexanol se
deshidrogena y se recircula la ciclohexanona asi
obtenida al proceso de tratamiento de las mezclas
de oxidacidn.

38,- "Procedimiento para la obtencidn de
ciclohexanona y'ciclohexanol puros a partir de mez-
clas de oxidacion"; tal y como queda substancial-
mente deserito en.la presente memoria e ilustrado
en el dibujo adjunto.

Esta Memoria consta de diecimeve hojas,

fola qh&aﬂ{: 1365

eseritas a my
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