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Esta invencidén se refiere a un procedimiento para
sepafar particulas de catalizador de una suspensién de las
mismas en una disolucidn acuoss que contiene una sal de hidro
xilsmonio. Estos procedimientos son de importancia practica
5 - paka obtener una disolucién de sal de hidroxilamonio psra uso

en la fabricacidén de casprolactama, que es un material de par
: tids para el nylon 6 a partir de oxima de ‘¢iclohexsnona, en
el qﬁe la oxima se prepara a partir de ciclohexanona y la sal

de hidroxilamonio.

.10 Pueden preparsrse sales de hidroxilamonio, por ejegf_ﬁ.-

[N . -
e il plo, reduciendo monéxido de nitrdgeno, dcido nitrico o un ni- -
= L

e trato por medio de hidrdgeno en presencia de un catalizador.

de hidrogenacidn, por ej. uno de paladio sobre soporte, en

roes un medio dcido. Las particulas de catalizador se separan de
15-. la mezcla de reaccidn asi obténida, lo que puede efectuarse
7 en forma de procedimiento discontinuo o procedimiento conti-

nuo. Sin embargo, con frecusncia la sepsrascidn es diffeil.

. Asi, si se intenta una filtracidn, tiene lugar la obstruceién =
e del medio de filtracidn, lo que hace diffcil una separacién
20 , efectiva, probablemente a causa de proporciones muy pequeiias

de impurezas peptizantes, por ej, dcido succinico, 4cidos hi- ..
droxicarboxilicos, aminas o tolueno. Estas impurezas orgini- .
cas pueden estar presentes en 12 megcla de reaccidn cuando la
mezcla de reaccidn que contiene sal de hidrﬁxilamonio se hace

25 résccionar después con una gétona para formsr una oxima, y,
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tras la separacidn de la oxims de mezcla &e reaccidn, el
mediq de reaccidn impuro que queda se emplea de .nuevo én la
preparacidn de otra cantidad de sal de hidroxilamonioc.

Se han encontrado seglin la invencidn que la sepa-
racién de particulas de catalizador de una suspensidn en una
disolucidn que contiene una sal de hidroxi}amonio puede faci-
litarse si dicha disolucidn contiene btambién un agente flocu-
lante polimero.. '

La proporcidn de sgente floculante polimero puede
estar, por ejemplo, entre Q,1 y 20, y preferiblemente 0,25 y 2,

miligramos por grano de catalizador presente.

S1i es necesario, la adicidén de estas cantidades

de materisl polimero puede repetirse periddicsmente, por ejem

plo cada una a ocho horas. Para lograr el mejor mezclado poefvf:-;,

gible del agente floculante polfimero con 1la suspensiGh,'el
agente floculsnte polimero se afiade preferiblemente en forma
de una disolucidn scuosa diluida; por eJ. de una concehtracién j,
de desde 0,01 a 1% en peso. Para formar esta disolucién acuo- -
sa diluida puéde usarse una parte de la disolucién dé sal‘de

hidroxilemonio como disolvente, _
Son ejemplos de agentes floculantes polimeros ade

cuados el almidén, la gelatina, ls poliscrilamida y poli (sl

cohol vinilico). Pueden obtenerse resultados particularmente
buenos empleando una poliscrilamida no idnica, por ejemplo

con un peso molecular promedic de 3 x lO7 vy un grado medio
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de polimerizacidn de 4 x 107, Este agente floculanbte estd
disponible en el comercio con la Marca de Fébrica de MEYFRO
FLOC PBL Aunque las particulas de catalizador parezcan tener
una carga positiva, se ha encontrado que una poliacrilamida
no idnica daz los mejores resultados.

Se dan los siguientes Ejemplos de le invencidn:
Ejempio 1
’ Se redujo cataliticamente de modo continuo ni-

trato de amonio z una temperatura de 602C y una presidén de

; hidrégeno de 10 atmdsferas en un reactor con un conbenido

efectivo de 3 litros, provisto de un agitador que funciona
ba a 2000 r.p.m. y 4 bujfas de filtrscidén de acero sinteri-
zado, La disolucidn acuosa que se introducia en el reactor
contenia 21,6 gramos de &cido fosférico y 22,4 gromos de
nitrato de amonio por cada 1CO gramos, y se fué introducien
do en el reactor s la velocidad de 5 Kilogramos por hora.

El cotalizador empleado eran 15 gramos de pala-

dio-platino sobre sonorte poroso de carbdn vegetal activado,v

drndo una composicidén de catalizador que contenia 8% en peso
de paladio y 2% en peso de platino.

El 1fquido de resccidn descargado & travéds de las
bujias filtrantes contenia 4,9% en peso de dcido fosférico,
9,3% en peso de fosfato de monohidroxilamonio, 11,7% en pe-
so de fosfato monoaménico y 14,45 en peso de nitrato de amo-

nio., La capacidad de las bujias de filtracidn era tal que,

o0 o Comm g e
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con la mds alta resistencia a la filtracidn, aln podia tra
tarse el material de alimentacidn.

A& intervalos &e 10 minutos, ls cantidad de cata
lizador recogida sobre el filtro se devolvid al liquido de
regccidén por medio de un breve impulso de presién. Inmedisa-
tamente despuds de haber enjuagado de este modo ias bujiae
filtrentes, se determind la resistencia a.ls filtrscién mi
diendo el tiempo requerido para obtener 0,3 litros de liqui
do de reaccidén filtrado (tiempo de drenaje).

La resistencia inicial a la filtracidén corres-
pondia & un tiempo de drenaje de 40 segundos. A causa de los
contaminantes orgdinicos sfiadidos s la disolucidn de nitrasto,
que llegaban a constituir el 0,04% en peso calculados como
carbono, la resistencia a la filtracidén aumentdé gradualmen

te, siendo el tiempo de drenaje de unos 100 segundos al ca~

bo de 9 horas,
Como comparacidén se usd después una disolucidn

de nitrato especialmente purificada, descendiendo el tiem—
po de drensje a 70 sepundos al cabo de otras 9 horas. A la
suspensidn del reactor se afladid entonces un.agente flocu-
lante en forms de una disolucidén acucsa al 0,05% en peso de
MEYPROFIOC P3%, Al cabo de otro periodo de 5 minutos, el tiem
po de drenaje descendid al valor original de 40 segundos, y
esta baja resistencia a la filtrecién se mentuvo sin poste -

rior sdicidn de agente floculsnte durante 17 horas.
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. Ejemplo II

3e redujo continusmente nitrato de amonio del
mismo modo, emplesnde una disolucidn de nitrato de la mis-
ma composicidn que ls empleada inicislmente en el Ejemplo
5 1y en el mismo aparato, utilizando una velocidad de alimen
tacidén de 3,5 kg de disolucidén por hora. A1 principio del
experimento, la resistencia a la filtraoién correspondia
- : 2 un tiempo de drenaje de 40 segundos. El-1liquido de reac
cién se contamind entonces deliberasdamente afiadiendo conti-
» 10 nuamente 0,75 gramos de ciclohexilamina por litro de diso-
. lucidén de nitrato a reducir. Le resistencia a la filtracién
aument$ entonces hasta un tiempo de drenaje de 70 segundos,r
a'lo largo de un periodo de 20 horas. Después se afiadieron
7 continuvamente 0,75 gramos de ciclohexasnonz por litro de di-
15 solucidén a reducir, como impureza adicional que hizo que
';::; la resistencia a la filtracidén aumentase de nuevo hasta un
tiempo de drenaje de 100 segundos en un perfodo de 12 horas..
La adicidén de mis impurezas se interrumpid después, y, &
lo largo de otro periodo de 12 horas, la resistencia a la’
207, filtracién disminuyd hasta un tiempo de drenaje constante
| de 70 segundos. '
D La adicién a la suspensidn del reactor de 4 mi
ligramos de MEYPROFLOC P3 en forma de una disolucidn acuo—
sa al 0,05% en peso redujo la resistencia 8 la filtrascidén

25 hasta un tiempo de drenaje de 42 segundos, en un periodo
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de 5 minutos.

- REIVINDICACIONES w~

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan pafa que sean objeto de esta solicitud de Paten~
te de Invencidn en Espafia, por V%INTE afilos, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes: '

l2,- Un procedimiento continuo para la prepara-
cién de una sal de hidroxilamonio, que comprende las ope-
raciones de (1) reducir un compuesto nitrogenadoroxidico
seleccionéao del grupo que consta de monbxido de nitrbdge-
no, &cido nitrico y una sal nitrato tratando dicho com-
puesto nitrogenado oxidico en un medio &cido acuoso con
hidrégeno y un catalizador de hidrogenacibn para formar
una suspensidén de part{culas de catalizador en una diso-
lucibn de sal de hidroxilamonio, (2) afladir un agente
floculante polfmero a dicha suspensién y (3) separar la

disolucibn de sal de hidroxilamonio desde dicha suspen—
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22,- Un procedimiento segfn la reivindiéacién
12, en el que dicha suspensibn contiene dicho agente flo-
culante en una proporcién de desde 0,25 a 2 miligramos
por gramo de catalizador. ‘ - '

38,~ Un procedimiento segln la reivindicacidn
;é o la reivindicacién 22, en el que dicho agente flocu-
lante se afade en forma de ﬁﬁa'dis6luci6n acuosa gue con- -
tiene de 0,01% a 1% en peso del agente floculante.

42a.~ Un procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 18 a 32, en el due dicho ageﬁte floculan-
te empleado es una poliacrilamida no iénica.

. 52.- Un procedimiento continuo para la prepara-

¢ién de una sal de hidroxilamonfbm

Tal y como se ha descrito en la Jfemoria que an-
tecede y para los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a

méquina por una sola cara.

Madrid, 10.FE31977
P.A.

Alberto de Elzabury '
Hjiiiai/Qlf/(a/Lfgﬁ\
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