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Fotboitands: BADISCHE ARILIN- & SUDA~FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
_ entidad ‘alemana, residente en 6700 Ludwigshafen,
Replblica Federal Alemana,

l.a presente invencidn se refiere a la trans-
posicidn catalitica de oximas de cetcnas ciclicas 2
lactasmas, en fase da vapuer, con catalizadores schre
.soportes gue contienen dcido bdrico.

5. £s conocida la transpocsicidn catalitica de
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oximas de cetcnas ciclicas & lactemas, & temperatura a2lga
elevada con catalizadores constituidos pr;ncipalmente Lor
éxida bdrico sobre soportes, Este precedimisnto se llcva

a cabu, prefercntemente, enplesndo catalizedures en Flui-
dizacidn., La transposicidn de las oximas a las lactanas
correspondientes es una reaccidn exotdrmica. Para mantener
la temperatura de reaccidn mds vent tajosa para la transpg.

sicidn, que sstd comprendida entre unos 210 y 450°C, es

. hecesario, por consiguiente, refrigerar para eliminar e}

calor de reaccidn liberado. En lus procedimientos conoci-
dvs, ss refrigera indirectamente sea a través de las pare-
des del reactor, sea a travds de un sistema tubular de
refriygeracidn sumergido en la capa fluidizada, La transmi-
sidn del calor por las paredss constituye un inconveniente
en tanto gus con el aymento progresivo del reactor, el
volumen crece en la tercera potencia mlentraa que las su-
perficies sélo sumentan en la segunda de modo que resulta
un déficit en superficies necesarias. Por otra parte, al
emplear sistemas tubulsres de refrigeracidn sumergidcé en
fluidizada, se producen perturbacicnes en esta dl-
tima en forwa de una conversidn imcompleta, es decir, so
obtiene una lactema que conticne oxima o-sea, tesulta una
disminucidn del rendimiento y asimismo de la calidad de
la lactama formada,

Encontrése ahora’ que se obtienen de manera muy ven-
tajosa lactames por transposicidn de c;cloalcanonox1u&“ a
temperaturas comprendidas entre 210 y 45CSC con cetaliza
dores scbre soportes que contienen dcido bdrico, en un le-
cho fluidizado, si se alimenta al lecho fluidizado, ya

sea juntc conila cicloalcsnonoxima en caso dado exents d@
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. agua y que contiene, en case dado, dcido bérico, ya sea
por sVGPEIT-‘adD de dicha oxima, un hidrosarburo alifdtico g
cicloalifdtico, un hidrocarburc avomdtico en casc dadc
substituido por 4tomos de haldmeno ¢ un grupo nitro, o

5. la misms lactams gue se aspera obtenar.

' _ Las cendiciones de la transposicidn de oximas de
cetonas ciclicas son, en principio, conocidas. El procedi-
miento eegdn la presente invencidn es aprcpiado, por ejem~ _
plo, para cicloalcanonoximes con 5 hasta 12 dtomes de car-;‘

10, bono, tales como ciclopentancnoxima, ciclohexanonoxina,
metilciclahexanonoxima, cicloocﬁanonoxima y ciclodedecano-
noxima. Tiene importancia especial para l= transposicidn’
de la ciclohexanonoxima. La cicloalcancnoxima se introdu— -
ce en el lecho fluidizado, en donde se encuentra el cata-

15, lizador calentado a la.tsmperatura de reaccidn, en ngma

_anhidra o en caso dado contenjendo agua, por ejemplo con
un contenid§ en agua de hasta un lﬁ%, y en caso dado con-
teniendo dcido bérico o tridxido de boro, afadido por ejem-
ple en una cantidad de hasta un 5%, referido a la cicloal-

20. canonoxima, en forma de vapor,-en forme liquida o sdlida.
La transposicidn se realiza a temperaturas comprendidas
entre unos 210 y 45CE¢C, preferentemente entre 270 yASchﬁ.
El procedimiento se pusde realizar a presion normal, redu-
cida o a una ligera scbrepresidn. En caso de operar a pre-

25. eién reducida, se prefiere sl intervale de presicnes entre
20 y 200 Torr, S5i se dssea efectuar el procedimiento bajo

. sobrepresién, conviene, por regla yeneral, aplicar presiog-
neé no superiores a 2 atms, Se pusde realizar el procedi-~
miento en presencia de gases inertes, por ejemplo anhidri-

3g. - do carbdnico, argén nitrégeno o etano. £n muchos casgs, el
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gas inerte se utilize para mantener el catalizador en flui-
dizacidn., Resulta ventajcso partir de una cicloalcanonoxi-
ma de la que no se ha eliminiado sl aqua de su propia nra-
duccidn, es decir, que contiene adn por ejemplo un 1 & 107
en peso de sgua. Por regla genexal, se afiade el gas iner-—-
te en upa cantidad comprendida entres el B y el 70% en vol,

referido a la mezcla de gases; la cantidad apropiada dupen-

-de de si so realiza el proceso & presidn normal, a scbre-

presidn o a presidn diswinuida, empledndose tanto mds pas
inerte cuanto mayor as la presidn a la Que se opera,

Como catalizader, se emplean los tipos conocidos
constituidos por dxido bdrico o dcido bdrico scbhre scpor-
tes, on particular dxido de aluminio en sus difsrentes wmo-
dificaciones, como son la aldmina, el 6xido§“—alum{nicu,
el boehmito, o sobre dcide slfcico o sobre didxide de ti-

tanio, o mezclas de tales dxidos o de compusstos de los

dxidus entre si, por ejemplo scobre silicates de aluminio,

La relacidn de pesos de éxido bdrico a soporte estd com-

prendida por regla general, entre 1:% y 1l:l. En los cate-
lizadores empleados con preferencia, la'proporcién de dei-
do bérico, calculado como Gxido bdrico, asciende al 25~
50% en beso. Los catalizadores pueden estar modificades
por¥ aditives, por ejemplo, manganeso, cobalto o sales de
niquel, en una centidad de hasta el 1067 en peso. Los cata-
lizadores sc preparan de manera usual, por ejemplo impreog-—
nando los.soportes con dcido bérico o solucidn de borate
aménico, secando a 5(G-200P%C y calcinando a cocntinuacidn,
para lograr la transformacidn de las sales eplicadas en 1&g
correspondientes fases mixtas con dxido bdrico a teupere-

turas comprendidas entre GCO y 850%C, Los catalizadorss
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ée moldean de manefa usual, por ejemplo amasando el ca-
talizador y 81 soporte con algo de agua en una amasadoe
ra, moldeando la masa a hilos gruescs o pastillas, secan-
do y calcinando-a la temperatura indicada., Se opera con-
venientemente con granos de 0,05 a 1,5mm, especialmente
de 0,2 a 1,0 mm. lLa altura del lecho catalitico se elige
ventajosamente de manera que los tiempos de residencis

de la oxima en contacto con el lecho catalftico estén tom- A;
prendides entre G,01 y 3C segundos, preFerentemente G, l |
y 5 ssgundos.

Conforme al preoente 1nvento, se allmenta al le-
cho fluidizado un disclvente en forma llqu1da, de pre?a~
réncia da punto de ebullieidn entre 70 y 160°C, por ejemn- C
plo, hidrocarburos alifdticos o cicloalifdticos, hidrocar-
buros aromdticos en casc dado substituidos por étomus de
haldgeno y/o un grupo nitro, con Lemparaturaq de ebulli-
cién inferiorses.a la temperatura de transp08101on elegi~
da. San aproplados, por ejemplo, alcanos de cadena rami-
ficada o recta, por ejemplo con 4 hasta 20 dtomos de car-

bono, especialmente con 6 hasta 12 dtcmoes de carbono, ci-~

-cloalcanos con & hasta 12 4tumos de carbono, ademds hi-

drocarburos aromdticos que pueden contener hasta 3 gru=-
pos alquilo, cada uno can haste 4 dtomos de barbono, ta-
les comu benceno, toluens, xilenos, naftaleno-o hidrocar-
buras Qruméticcs substituidos por haldgena, especialmen~
te substituidos por cloro o bromo, tales como clorobhen-
tena, clorotoluene, bromobenceng o nitrobenceno o nitro-
tolueno. Existe tambien la posibilidad de utilizar la lac-
tama obtenida de la transposicidn de la qicloalbanonoxi—
ma., €] ompleo de lactama ofrece, por un iado, la yentaja
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de simplificar la elaboracidn ultericr, pero, por el otre
lado, tiene el inconveniente de gue de las lactamas 36
forman, en” cierta medida, productos secundarios.

Los hidrocarburcs, en casc dadc substituidos
por grupos inertes, y las lactamas pueden ser introduci-
dos en la capa de catalizador junto con las oximas, &85
decir, las oximas se introducen en forma de spluciones;
estas solucionss se pueden emplear al 10-80%, segdn 1é
tempsratura con la que dichas mezclas 58 alimentan a la
cdmara de reaccidn. Por regla general, las splucicnes, U
bien mezclas, se introducen en el lecho fluidizadoe con
una temperatura comprendida entre 10 y 3spec, preferente-
mente entre 80 y 150%C. No existe sin embargo, ningdn in-
conveniente en alimentsar la oximé'y el disolvente por se-
parada al lecho Fluidizadb, 8N Cuyo Cas0 sSe opsra con re-
laciones de pesos similares, es decir, 1:9 hasta D:l.

Rl emplear hidrocarburos o bien hidrocarburos subs
tituidos con temperaturas de ebullicidn inferiores a la
temperatura de transposicidn de la cieloalcangnoxima, las
disolventes ss evaporan eliminando as{ el calor. Se so-
breentiende que la cantidad del medio de refrigeracidn
introducide se slige teniendo en cuenta la temperatura
de entrada y el calor de evaporacién del medio de refri-
geracién por un lado, y el caler de rsaccién, por el
otro lado. &n la.condensacidn posterior que bunviene rea-
lizar de forma fraccionada, condensando primerc las lag-
tamas de alto punto de cbullicidn y posteriormente, los
componentes de mds bajo punto de ebullicidn, ses recuperan
los disolventes los cuales pueden ser utilizados de nuevy,

convenientemente después de ser sometidos a una operas=
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cidn de destilacidn, puesto qus frecuentemente scn

separadas junto con ellos algunas impurezas voldti-

“les. En casoc de operar con lactama como disclvante,

resulta muy'fécil la elaboracidn ya que en tal casg

se obtiene solo la lactama- correspondiente y, en ca-

so dado, agua como condensadao,

En todo case han demostrado ser ventagasos
también aqui los métodos de elaboracidn usuales en la
transposicidn de cicloalcanonoximas en Fase.gasecsa.
Existe, por'ejemplo, la pesibilidad de enfriar los
gases que contienen la léétana: bruscamente con lac-
tama liquida con lo que se condensa la cantldad total
de lactama mientras gue los componentes voldtiles de

momento permanecen gasegscs y posteriormente pueden-

‘ser condensados por enfriamiento, Ctro método de se~

'parac;on cansiste-en inyectar, por toberas, agua o un

disoclvente orgdnico de bajo punto_de ebullicidn, per
ejemplo, ,uno de lges hidrocarburos o un alcchol infe-
rior gque ventajosamente no sea m1501ble can agua, Es-—

te procedimientao ofrece ventajas espeCLalnenta gf 8l

caso de conducir, conforme al presente invento, un

hidrocarburo o un hidrocarburo substituido junte con
la oxima por encima del catalizador e inyectar direc-
tamente agua para la condensacidn., Entconces se gbtig-
ne, al seguir enfriandu.despuds de la condensacidn
fraccionada de la lactamé, un condens&ado de una fase
acuosa y una fase orgénica. La fase acuosa es précti-
camente exenta de impurezas y puede ser afiadida sin

reparoc alguno a las aguas residuales, lLa capa orgéni-

‘ca puede reutilizarse como disolvente despuds dg ser
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sometida a una simple destilacidn,
Ejerplc 1l 4 '

En un tubo vertical aislado, calentado eléctrice-
mente, provistg abajo de una frita de vidrio, de 140C mm

de longitud y 10C mm de didmetro, se calientan, a 36GYC,

120 g de un catalizador constituido por uns mezcla cale
cinada a BCGPC de dxido de aluminio con un contenido en
tridxido de bore del 5C;, de unz granulometria entre C,5
y 1,0 mm. Una corriente dz nitrdseno de 27C0 Nl/hora, ca-
lentzda a 36CC e insuflada desde abajo en la frita, flyi-

diza el catalizador. Una vez alcanzada la tonperatura de

 reaccidn, se interrumpe la calefaccidn sléctrica y se in-

troduce en el lecho de catalizadeor fluidizado, a través
de una tobera para dos materiales dispuesta céntricamen~
te en el tube, & 90 mm de distancia por encima de la fri-
ta y dir;gida hzcia arriba, con la ayuds de una corrien-
te de nitrdgeno de 15GD Nl/hora calentada a 1DGSC, en el
transcusso de una hora, una solucidn procedente de un re-
cipiente de alimentacién mantenido a 455C, de 7350 g de
ciclohexanonoxima que contiens todavia un 4,95 en posc de
agua y un 0,6  en psso de trifxido de boro, en 3240 g

de tolueno, Simultéﬁaamgnte, se introducen por hora unos
240C g de catalizador nuevo en el lecho fluidizado y se
descearga una cantidad correspondisnte de catalizador usa-
do. Durante este tiempou, ls temperatura permanece &n ol
intervalode 35C a 3605C. En una columna de 10 platas de

borboteo (didmetrc: 1CC mm; distancia entre los plates:

platos 1 a 5, Cmm; platos § y 6, 35C mm; platos 6 a 1C,

S0 mm) se condensa la caprolactama de los vapores aue sa-
len del reactor, alimentado 1480 g de agua a la:cabsza
de la columna, y en un rafrigerader intenso refrigerado

-
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con agua y conectado detrés de la columna mencionada, se
condansan 3110 g de tolueno que contienen 83,3 g de im-
purezas de temperatura de ebullicidn inferior a la de

"laE:_caprolactama, as{ comg 1805 g de agua. lLa caprolac-

tama en bruto se vuelve a destilar, con lo que 'se obtie~ .

‘, nen 6575 g deiicapraTactana, esto es, el 94,6 %, referi- L
do & la c;clohexanonmxmna de partida, calculada como subs-_f'“

tancla enhldra. £l tolueno puede utilizarse de nueve des-

puds de liberarse del agua y somsterse a una slmpla des~

Se gbtiene un rosultado andloga si se introduce
la cicloalcanonoxima con una temperatura de GD“E y el to-
luano, por separado, con una temperatura de 45“C, en el

lecho fluidizado.

Elemglo 23 - g

En un reactor del tipo descrlto en el eJempio l,
se calientan a 060°C 1200 g de catalizador constituido
por una mezcla calcinada a B800%C de oxide de aluminie
con un contenido en tridxido de bore del 50% en pesc, de
una granulometrla entre 0,5 y'1,0 mm, E1 catalizador se

- fluidiza por una corriente da nitrdgeno calentada a 360%C,

de 3500 Nl/hora, 1nsuflada desce abajo en la frita, Una
vez -lograda la temperatura de reaccidn, se interrumps la
calefaccidn eléctrica y entonces se introduce en el le-
cho de catalizador fluidizado, a través de una tobera pa-
ra dos materiales, dispuesta, con direccidn hacia arri-
ba, céntricamente en el reacter, z 90 mm de distancia

por encima de la frita, con la ayuda de una corriente de
nitrégeno de 1500 Nl/hora calentada a 100%C, en el trans-
cursa de una hora, una solucidn procedente de un reci-
piente mantenido a 45¢C, de 5550 g de ciclohexancnoxima
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que contiens un 57 en peso de agua y un 0,6% en pesp de
triéxido de boro, en 1860 g de clorobencens. Duranie as-
te tiempo se alimentan simultaneamente 1500 g de catali-
zador nuevo en el reactor y se descarga una cantidad co-
rrespondiente de catalizador usada. La temperaturs de
reaccidn se mantiens durante este tiempo entre 35C y 36C°C.
Los vepores lactamicos que salen del reactor, se conden-
san en unpa colunna de platos de porboteo, segdn los dos-
crite en sl ejemplo 1, alimentado 880 g de agua al plate
superior de la columna, La lactama se descarga como pro-
ductos de colas de la columna. £n un refrigerader inten-

so refrigsrado con agua, y conectado detrds de la columne,

- mencionada, se obtiensn de los vapores de escape de la

15,

colurna de platos de barboteo 1770 g de clorobenceno que
contiensn 25,9 g de impurezas de temperatura de ebulli-

. . ‘. f ’ ' .
cién inferior a la de la caprclactama, Ademds, se obtie-

'ne 1098 g de agua. Destilando la caprolactama en bruto

se obtienen 493C g de&l—caprnlactama,;esto‘es, un 94,29

i3

referido a la ciclohexanonoximadz=partida,

" Ejemplo 3:

20.

‘25,
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Szglin lo descrito en el ejemplo 1 se calientan
en un reactor a 360°C, 12CG0 g de catalizador constituido
con dxido de aluminio con un 509 de dxido borico, de 0,1
a 1 mm de granulometr{a y se fluidiza por medio de una
corriente de nitrdgeno de 3500 Ml/hora calentada a 3soeg,
insuflade dosde abajo a través de ls frita. Una vez ca-
lentado 1 reactor a la temperatura de reaccidn, se intro-
duce en el lasche de catalizador fluidizade, a través ds
una tobera para dos wateriales, de la diéposicién va deg-
crita con la ayuda de una corriente de nftiégano de 1500n1/

hora, calentada a 1GC “C en el transcursc de una-hora, una
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solucidn de 6500 g de ciclohexanonoxima que conticne to-

—

davia un 5% en peso de agua y un 0,6% de dcido bérice,

en 2900 g de benceno., La temperatura se mantiens entre

350 y 366%C. Simultaneamente se alimentan al. lecho fluiw
dizado 2000 g de catalizador y una cantidad correspondier- .
te de catalizador usado so doscarga de la zona de reac- '
cidn. Los vapores de lactama que salen del reactor se con-—
densan en una columna de platos de borboteo de la cons-
truccidn descrita en el ejemplo 1, alimsntando 1200 g de
agua al plato superior de la columna, con lo que la lac~
tama se obtiene camt producto de colas de la columna,

En dos refrigeradores intenscs refrigerados con agua y
salmuera de mds 6%C, respectivaments, se obtienen de los
vapores de escape.de la columna de platos de borboteo

27D5 g de benceno que contienan unos 72 g de impurezas

de temperatura de sbullicidn inferior a la de la capro-

“lactama; ceomo fase inferior se obtienen 1485 g de agua

con un contenido en componentes orgdnicos del 0,87, Al
destilar se obtienen 5820 g de £ -caprolactama, estc'es,
un 94,%%, referido a la ciclohexanonoxima de partida (cal-
culada como sustancia anhidra), '
Ejemplo 43

~En un tubo vertical, calentado eléctricamente,
provisto en su parte inferior de una frita de vidrio de
1400 mm de longitud y 10C mm de didmetro se calientan a
3609C, 1200 g de catalizador censtituido por» una mezcla
calcinada a 800%C de dxido de aluminio con un 50 de déxi-
do bérico de granos de un tamafio comprendido entre C,5 y
1 mm. Una corriente de nitrdgeno de 2700 Nl/hora calentada
a 360°C se sopla desde abajo a través de la fritea con lo

que ‘el catalizador se fluidiza., A través de una tobera
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para dos materiales dgispuesta, con direccidn hacia

arr

itz,
centricamente en el tubo a 90 mm de distancia por ancima

de la frita, se introducen en la capa de catalizadgr fiys

dizada con la ayuda de una corriente de nitrdgeno preca-

lentada a 10CeC de 1500 Nl/hora, en el transcursu de ypa
hora desde un recipients de alimentacidn manterido a ueL o,
7350 g de ciclohsxancnoxima en forma de una solucign de
borato amdnico que contiene adn un 4,9 de aguz y un g LGt
en peso de tridxido de boro, asi como 5240 g de caprclac.
tama, Simultdncamente so intreducen en el reactor dn g1
transcurso de una hora, 2400 g de catalizador y se descar
ga la cantidad correspondiente de catalizador usado, [,
temperatura se mantiene a 350-3602C. ,

Los vapores lactamicos que abandonan el reacgtop
se condensan en una columna de 10 platos de borbotep Com—
nectada detrds del redctor alimentando 1700 g de agua
la cabeza de la columna, y se descargan cofic productg
colas de la columna mientras que en un dispositivo de
frigeracidn intensa conectado detrds se condensan lén
una fase orgdnica y 2025 g de agua.

Se obtienmen en total 9810 g de lactama en byy¢
Después de separar la lactama utilizada como productg da
partida, resultan 6570 g de lactama en bruto (Cﬂntenidq
en lactama: 9B,5%), esto es, un 93,0% de lactama PUTa, po
ferido a ciclohexanonoxima anhidra de partida,

Ejemplo=®5:

En un reactor de la construccidn descr1ta en g)

ejemplo I, 1200 g de catalizador indicado en el ejempl, 1

se calientan a 300 &C y se mezclan con 3560 Nl/hora de i

y
Be

trégenc. A través de una tobera para dos materiales,
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inyectan en la capa fluidizada 3G& g/hora de ciclooctano-

‘noxima lfquida de un C,CG7 de sgua procedentes de un reci-

piéntes de elimentacidn wmantienido a 70%C, con la ayuda

de una carriente de nitrdgeno calentada a 2005C, Se con-
ducen ademés 20C0g/hora de catalizador a travds del reacg~
tor de f;uidizacién. Para mentener la temperatura 2. un.
nivel counstante<se introducen a través de una tchera sepa-
rada, por ancima del plato de entrada, dal reactor,. 1200
g/hora de benceno con una temperatura de 50%C. Los wapores
que salen de la cémera de reaccién ses enfrian, Del pro--
ducto de reaccidn condensado se ohtienen, al destilar,
1950g9/hora de capril-lactama (655 de la teorfa referido
a la ciclooctanonoxirma) y 1140 g de bencenc.’

En el reactor descrito en el ejemplo 1, se calien-
tan a 370%C, 12060 g del contacto indicado en el e jemplo

1 y.se fluidizan a une presién de eproximadamente 350 Tore,
con la ayudas de 6G0 H1/hora de nitrdgeno calentade &
370%C. Er el transcurso de 74 min. se inyecta luego &n el
lecho de catalizador fluidizadc, & través de una .tchera .
para dos materiales y con la ayuda de unag cantidad de ni-
trdgeno precalentado a 14C9C dz 545 N1/hora, una solu-
cidén de 1GCOEC de 4,3 Kg de metilciclohexanohoxima con un
8,5% de aguas en 1,8 kg de tolusno, Durante el procesq de
transposicifin se introducan 1400 g de contacto nuevo y se
descarga la cantidad correspondiente de patalizador usatn
a través de un tubo de rebose, Lus productos de reaccidn
se condensan y dan, al destilar, 3340 g de metilcaprolac-
tama (855 de la teorfa, referido a metilciclohexanonoxima

anhidra) y 1,6 Kg de tolusno.
Eiémglo 71

Seyln lo descrito en el gjemplo 1, se calientan a
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3605C em un reactor, 180C g ds caﬁalizador formado por
una mezcla calentada 2 8CC%C de didxide de titanic tcn
un 16 de B,0., de una granulometria entre 0,3 y (,8 rr.
y so fluidizan con una corriente de nitrdgenc calentaze

‘a 36CEC, de 4CCO0 Ml/hora. £n el lecho fluidizado se intre-

ducen luego, & travds de una tobéra para dos materiales,
seglin se ha descrito ya arriba, 7,2 Kg/hora de und magz
fundida de ciclohexancnoxima (T= S0YC) con un contenide
en agua del 5,37 y que contiens un D +6% dsg BZCH, con le
ayuda de una’corrisnte de nitrdgeno de 1400 ¥l/hora ca-
lentada a 100¢C, A través de una segunda tobera para ‘dus
materiales, también dispuesta encima dal plato de entre-
da,'sa introducen 3,2 ku/h de ciclohexano con una tenpa-
ratura de 50°C con lo qus la temperatura de reaccidn ss
mantiene a 36G%C. Se alimentan ademds al lecho fluidiza-
do 24060 g/hora de catalizador descargands a la vez la
cantidad correspondiente de catalizador'usadd de la 2z
de reaccidn. Los vapores de lactaﬂa se cendensan, scgfl
lo descrito en el ejemplo 1. Be la destilacidn se chtie-
nen 6,4 Kg/h de& -caprolactama (53,87 de la teoria, refs-
rido a ciclohexanonoxima anhidra); ademds de 2,7 g de
ciclohexanao, ’ '
Ejemplo_8: .

Seglin lo descrito en el ejemplo 1, se calientan
en un reactor 1200 g del catalizador indicado en ol ejen

plo 1, a 360%C y se fluidizan con 2700 Nl/hora de nitri-

. geno de 360¢C, A través de la tobera para dos materiales

ya mencionada se introducen en el leche fluidizedo, en ol
transcursoc de 79 min., 9,5 kg de una masa fundida de ciclc.
hexanonoxima de 95¢C, que wntiene un 4,69 de agua, con ia

ayuda de una corriente de nitrdgeno de 1500 Nl/hora caleq.-
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tada a lOU”C A través de una tobera para un" solo matarial,
también dlspueota gncima del plato de entrada, se inyec-
tan 4,3Kg de N~hexano en el lecho fluidizado para mante-
ner constante la temperatura. Durante el ensayc se ali-

- mentan al lecho fluidizado en total 3,1 Kg de cataliza-

~ dor nuevg Y se déscarga'la cantidad correspondiente de

contacto usado. Los vapores lactamices se condensan, se-
gin lo descrita en el ejemplo 1. De la destilacidn se ob-
tienen 8,51 Kg de ¢ —caprolactana (945 de la teorla, rofe-
rido a ciclohexanenoxima anhidra) y 3,6 Kg de. N—exano._
t]englu 0

La reacc;on se raallza segin lo escrito en €l

ejemplo 1, pero, a thulo de COnpaxac1on, sin la adicidn

de up disolvente., , )
1200 g del catalizador empleado en el ejemplo 1
se calientan en el reactor a 360¢C y‘se fluidizan con la
ayuda de una corriente de nitrdgeno de 2700 N1/hora tam—
bién calentada a 3609C. Una vez alcanzada la tempsratura

de reacc1mn, se inyectan en 8l lecho de catalizador flui-

- dizedo, con la ayuda de una corriente de nitrdgenc de

1500 Nl/hora calentada a 1009C, en el transcurso de una

.hora, 7350 g de ciclohexanonoxima gue contienen adn un

4,9% de agua y un 0,6% de dxido de boro, En sl lecho flui-
dizado se introducen ademds 2400 g de catalizador nusvo

y se descarga la cantidad correspondiente de catalizador
usado. fediante un reglaje de la calefaccidn, se mantie-
ne la tampefatura en el reactor entre 350 y 3602C. Les
vapdres lactamicos que salen del reactor se condensan en
la columna de.platos de borbotec descrita por alimenta-
eién de 1480 g de agua a la cabeza de la columna, y se ob-

tienen como producto de colas de dicha celumna. En un re-
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frigerador intenso conectado detrds de la coluuna, ss

con-
densan 1795 g de agua con un contenido en cemponentes oy

génicos del 3,6,
De la destilacidn siguiente se cbbienon 6525 g

de E~caprolactama, gsto es, un 93,87, referido a ciclonhe-

xanonoxima anhidra de partida,

- N OTA

Descrita suficientemente la naturasleza dél inven~
to asi como la manera ds realizatss en la préctica dehe
hacerse constar, que las disposiciones anteriormente ip-
dicadas son suscsptibles.de modificacicnes de detalls en
cdanto ne alteren su principic fundamental. También Sg h;M
ce constar que el invenlo correspende a una solicitur
de Patente presenteda en R‘emanla con el nidmeroc y fecha
siguiente; nt P 20 03 460.0 ds 27 de enero ‘de 1.870, aco-
gié¢ndose por lo tanto a los beneflclos gue conceden lcs
Convenios Internacionales en vigor, siende lo Gue consti-
tuyé la esencia del referido invento, y por lo qus se so-
licita una Patente de Invencidn sobre: FROCEDIMIENTO Fa-
RA LA OBTENCIGH DE LACTAFAS, caracterizdndose por lo si-
guiente: 7

1.~ Praocedimiento para la obtencidn de lactamras,
por transposicidn de cicloalcanonoximas, a una temperatu-
ra'comprcndida entre 21E-y 45CEC, con catalizadores schre -
soportes que contisnsn dcido Lor:éo, en uyn lecno fluidi~

zado, caraclerizadeo porque junto con la cicloazlcanoncxima,

‘0 sgperado de la miswma, se int roducs, en el lecho flui~

dizado un hidrocarburo alifdtico o cicloalifdtico, un hi-
drocarburo aromdtico en caso dado substituido por &tercs
de halogeno y/o un grupo nitro, o la lactama.

2,~ Procedimicnto seqdn la reivindicacién 1, ca-
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racterizado porque se introduce la cicloalcenfnoxima cone
. " juntamente con el hidrocarburo, o bien la lactama, en el
lechn,fluidizado, empleando una solucidn oximica al 10-9C
en peso, preferentemente al 20-B0% en peso.

5, 3.- Procediriento segdn una de las reivindicaciones
1l 6 2, caracterizado porque se emplea tolueno como hidro-
carburo. | -

. 4,- Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 8§ 2, caracterizade porque se emplea un hidrocarburg ha-
10. logenado. o
5,~ Precedimiento para la obtan01on de lactamas,
tal y Como queda sustancialmente descrito en la- presente
flemoria, o ; . .

Esta kemoria consta de 17 pdginas escritas a md-

15. ° quina por una sola

xtITLINu—& SCDA- FRLF‘ Ir
ELLSCHAFT.

1. GOM’EZ ACEBO Y MO
®.m Flemados F, Hnmndu Rgim‘
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