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La transposición de ciclohexanonoxima a caprolaetama 

en fase gaseosa se efectúa, entre otros, empleando catalizadores fijos 

de ácido bórico sobre soportes combustibles, por ejemplo, carbón acti­

vo u hollín. Tales catalizadores se pueden regenerar por oxidación 

con aire a temperaturas desde 400 hasta 800°C. Sin embargo, como los 

catalizadores a regenerar contienen residuos combustibles, el soporte 

del catalizador, que también es combustible, comienza frecuentemente 

a quemarse y, como consecuencia, se presentan eneostramiento e incrus­

taciones.

El objeto de la presente invención es coordinar el em­

pleo de un catalizador conteniendo ácido bórico sobre un soporte de 

carbón para la transposición de cielohexanonoximas a caprolaetama con 

su regeneración,de manera que el soporte no rescolde durante su 

regeneración, el-.tiempo de regeneración se mantenga lo más corto posi­

ble y las necesidades de energía sean lo mas reducidas posible.

El objeto de la invención es un procedimiento para la 

regeneración de un catalizador de soporte, presente en forma granular, 

de ácido bórico sobre carbón, que se caracteriza porque una parte de 

por ejemplo, un 5 hasta 30 % en peso del catalizador se retira del 

reactor de lecho fluidificado para la transposición de ciclohexanonoxi 

ma, a caprolaetama con este catalizador, cuando la diferencia en el con 

tenido de nitrógeno orgánico en el catalizador (según se define mas 

abajo) se encuentra entre un 0,3 y 2,0 % en peso y es sustituido por 

una cantidad igual de catalizador regenerado de manera que el conteni­

do diferencial de nitrógeno orgánico se mantenga en el margen arriba 

mencionado; la cantidad de catalizador retirado se regenera con aire 

a una temperatura de 400 hasta 700° en un lecho fluidificado, y se 

retorna al reactor de transposición de lecho fluidificado cuando de 

éste último se retire una nueva cantidad de catalizador para su rege­

neración.
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El "contenido diferencial de nitrógeno orgánico" del 

catalizador, en el contexto de la presente invención, es la diferen­

cia en el contenido de nitrógeno orgánicamente ligado en % en peso 

que está contenido en el catalizador antes y después de la regenera­

ción. Asi, para determinar el contenido diferencial de nitrógeno orgá­

nico se ha de determinar antes y después de la regeneración el conte­

nido en nitrógeno, por ejemplo, según el método de Kjeldal y calcular 

la diferencia. El contenido en nitrógeno del catalizador aumenta du­

rante la transposición de ciclohexanoxima a caprolactama. Según la pre 

sente invención este incremento del contenido en nitrógeno se emplea 

para fijar el momento en el cual es necesario regenerar el catalizador. 

Si el contenido en nitrógeno aumenta, entonces se sustituye una parte 

del catalizador por catalizador regenerado de manera que el contenido 

en nitrógeno del catalizador en el reactor se encuentre siempre en 

un 0,3 has 2 % en peso por encima del contenido de nitrógeno del cata­

lizador regenerado.

En un aparato dado,el efecto de este procedimiento es 

que el catalizador se retira en intervalos regulares y es reemplazado 

por catalizador regenerado. Si se mantiene la regla arriba indicada 

para la extracción del catalizador, entonces también se mantiene cons­

tante el contenido en boro del catalizador debido a que durante la 

regeneración se quema aproximadamente tanto carbón como ácido bórico 

se volatiza del catalizador durante la transposición. Las perdidas de 

catalizador por abrasión, descarga y merma se han de reemplazar natu­

ralmente por catalizador fresco.

La regeneración misma del catalizador está asimismo 

simplificada. El catalizador abandona generalmente el reactor de trans 

posición a una temperatura de 300 hasta 350°C. La temperatura de re­

generación es de 400 hasta 700°, preferentemente de 550 hasta 650°C.

Se le puede por lo tanto agregar en un lecho fluidificado directamente'
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aire al catalizador, entiendo la temperatura por la combustión del 

carbón. Si la temperatura aumenta demasiado rápidamente entonces se 

le puede agregar adicionalmente catalizador a regenerar, si baja la 

temperatura se puede estrangular la alimentación de catalizador. Por 

lo tanto, la regeneración se puede realizar inicialmente sin alimen­

tación exterior de energía o disipación de energía. Sólo cuando toda 

la cantidad de catalizador a regenerar haya sido alimentada se habrá, 

en caso dado,que calentar o enfriar. En la primera etapa de la 

regeneración se necesitan por lo general de 5 a 20 minutos, la segun­

da etapa 10 hasta 40 minutos, según la reactividad final del cataliza­

dor deseada.

Ejemplo 1

En un generador de lecho fluidificado, que se calentó 

con aire precalentado a 580°C se condujeron en el transcurso de 10 

minutos 150 kg de 2000 kg de un catalizador de ácido bórico/hollín 

que se emplea en un reactor de lecho fluidificado para la transposicit 

de ciclohexanonoxima a 330°C y que presenta un contenido diferencial 

de nitrógenó de un 1,0 %.

Durante este tiempo fluyen 200 Nm^ de aire al regene­

rador y se encargan de una velocidad del aire de unos 0,6 m/seg. 

durante la regeneración. ^

Terminada la adición se regenera aún durante veinte mi­

nutos a 600°C evacuándose ligeras cantidades de calor en exceso median 

te enfriamiento.

Después de la regeneración el catalizador se introduce 

primeramente en un enfriador del catalizador y después se conduce al 

reactor de transposición. El catalizador regenerado no presentaba aglt] 

tinaciones de ninguna clase y era de gran actividad.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi
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como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacerse constar 

que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de 

modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio funda­

mental.
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Reivindicacionea

1. - Procedimiento para la regeneración de un cataliza­

dor soporte de ácido bórico sobre carbón, presente en forma granular, 

en un procedimiento para la transposición de ciclohexanonoximas a ca- 

prolactama en un rector de lecho fluidificado en un catalizador de 

ácido bórico soportado sobre carbón, caracterizado 7 . "-t porque una 

parte del catalizador se retira del reactor de lecho fluidificado cuas 

do el contenido diferencial en Nitrógeno orgánico en el catalizador 

es de un 0,3 hasta 2,0 % en peso y dicha cantidad es reemplazada por 

una cantidad igual de catalizador regenerado manteniéndose el conte­

nido diferencial de nitrógeno orgánico dentro del margen entre un 0,3 

y. 2,0 % en peso y porque la parte de catalizador retirada se regenera 

con aire en un lecho fluidificado a una temperatura entre 400 y 700°C 

y se retorna al reactot de lecho fluidificado empleado para la trans­

posición de ciclohexanonoxima cuando una cantidad ulterior de catali­

zador sea retirada para su regeneración.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, caracteri­

zado porque la regeneracón se efectúa a una temperatura entre 550°C y 

650°C.

3. - Procedimiento según la reivindicación 1 ó 2, carac­

terizado porque,la cantidad de catalizador retirada asciende aproxi­

madamente a un 3 hasta 30 % en peso, calculado sobre la cantidad total 

de catalizador empleado para la transposición.

p
4. - rocedimiento para la regeneración de un cataliza­

dor soporte de ácido bórico sobre carbón, tal y como queda sustancial­

mente descrito en la presente memoria.
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La presente memoria consta de 7 hojas escritas a má­

quina por una sola cara.

Madrid.
í t S E t -t S W

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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