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La trahsposicidn de ciclohexanonoxima a caprolactama
en fase gakeosa 8e efectua, entre otros, empleando catalizadores fijos
de Acido bdrico sobre soportes combustibles, por ejemplo, carbén acti-
vo u hollin. Tﬁles catalizadorzs se pueden regenerar bqr oxidacién
con aire a temperaturas desde 400 hasta 800°¢. Sin embargo, como los
catalizadores a regenerar contienen residuos combustibles, el soporte.
del catalizador, gue también es combustible, comienza frecuentemente
a quemarse y, como consecueﬁcia, se presentan encostramiento e¢ incrus-
taciones.

‘ El objeto dé la presente invencién es coordlnar el em~-
pleo de un catalizador conteniendo &cidc bérico sobre un soporte de
¢arbdn para la transposigibn de ciclohexanonoximas a caprolactama con
su regeneracion, de manera que el soporte no ?Ep rescolde durante su
regeneracidn, el:tiemfo de regeneracidn se mantenga lo mis corto posi-
ble y las necesidades de energia se;n lo mas reducidas posible.

El objeto de la invencidén ee un procedimiento para la
regeneracidén de un cataliiador de soporte, presente en forma granular,

de &cido bdrico sobre carbdn, 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 transposicibn de ciclohexanonoxi
ma a caprolactama con este catalizador, cuando la diferencia en el con
tenido de nitrdgeno orgénico en el catalizador (segiin se define mas
abajo) se eﬁcuentra 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 nitrdgeno orgénic; se mantenga en el margen arriba
mencionado; la cantidad de catalizador retirado se regenera con aire

a una temperatura de 400 hasta 200° en un lecho fluidificado, y se
retorna al reactor de transposicidn de lecho fluidificado cuando de
éste Ultimo se retire una nueva cantidad de catalizador para su rege-

,
neracion.
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El "contenido diferencial de nitrbdgeno orginico" del
catalizador, en el contexto de la presente invencién, es la diferen-
cia en el contenido de nitrdgeno organicamente ligado en % en peso
que estd contenido en el catalizador antes y después de la regenera-
cidn. Asi, para determinar el contenido diferencial de nitrdgeno orgi-
nico se ha de determinar antes y después de la regeneracidn el conte~
nido en nitrdgeno, por ejemplo, segin el método de Kjeldal y calcular
la diferencia. El Eontenido en nitrégeno del catalizador aumenta du=-
rante la transposicién de ciclohexanoxima a caprolactama. Segfin la pre
sente invencidén este incremento del contenido en nitrdgeno se emplea
para fijar el momeﬁto en el cual es necesario regenerar el catalizadors
51 el contenido en nitrdgeno aumentz, entonces se sustituye una parte
del catalizador por catalizador regencradé de manera que el contenido
en nitrdgeno del catalizador en el reactor se encuentre siempre en
un 0,3 haa 2 % en peso por encima del contenido de mitrdgeno del cata-
lizador regenerado.

En un aparate 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 regia arriba indicada
para la extraccién del catalizador, entonces también se mantiene cons-
tante el contenido en boro del catalizador debido a que durante la
regeneracidn se quema aproximadamente tanto carbdn como &cido bdrico
se volatiza del catalizador durante la transposicidn, las perdidas de
catalizador pof abrasidn, descarga y merma se han de reemplazar natu-
ralmente por catalizador fresco.

La regeneracidn misma del catalizador estd asimismo
simplificada. E1l catalizador abandona generalmente el reactor de trans
posicibn a una temperatura de 300 hasta 350°C. La temperatura de re-

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

Se le puede por lo tanto agregar em un lecho fluidificado directamente’
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" aire al catalizador, subiendo la temperatura por la combustidn del

" carbén. Si la temperatura aumenta demasiado rdpidamente entonces se

"dor deseada,

le puede agregar adicionalmente catalizador a regenerar, si baja la
temperatura se puede estrangular 1a-alimentac16n de catalizador, Por
lo’ténto, la regeneracién se puéde realizar inicialmente sin alimen~
tacién exterior de energia o disipacidén de energfa. Séle cuando toda
la cantidad de catalizador & regenerar haya sido alimentado se habra,
en caso dado, que calentar o enfriar. En la primera etapa de la
regeneracidn se necesitan ﬁor lo general de 5 a 20 minutos, la segun=

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

Ejemzio'l

En un generador de lecho fluidificado, que se calentd
con aire precalentado a 580°C se condujeron en el transcurso de 10
minutos 150 kg de 2000 kg de un catalizador de acido bérico/hollin
que Se emplea en un reactor de lecho fluidificado para la transposici
de ciclohexanonoxima a 330°C ¥ que presenta un contenido diferencial
de niﬁrégené de un 1,0 %,

Durante este tiempo fluyen 200 Nm3 de aire al regene~-
rador y se encargan de una velocidad del aire de unos 0,6 m/seg.
durante la regeneracién. 2

Terminada la adicidn se regenera afn durante veinte mi-
nutos a 600°C evacﬁéndose ligeras cantidades de calor en exceso median
te enfriamiento.

Después de la regeneracidn el catalizador se introduce
primeramente en un enfriador del catalizador y después se conduce al
réacto¥ de transposicién. El catalizador regenerado no presentaba aglu

tinaciones de ninguna clase y era de gran actividad.

n

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asil



como la maners de realizarlo en la préctica, 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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Reivindicaciones

l.= Procedimiento para la regeneracién de un cataliza-

dor soporte de Acido bdrico sobre carbdén, presente en forma granular,

" en un procedimiento para la transposicidén de ciclohexanonoximas a ca-

prolactamsa en un Pfactor de lecho fluidificado em un catalizador de

" &cido bérico soportado sobre carbdn, caracterizade T *:¢ porque una

parté del catalizador se retira del reactor de lecho fluidificado cuan
do el contenido diferencial enm ditrégeno orgdnico en el catalizador
es de un 0,3 hasta 2,0 % en peso y dicha cantidad es reemplazada por
unﬁ cantidad igual de catalizador regenerado manteniéndose el conte-
nido diferencial de nitrégeno orgénico dentro del ﬁargen entre un 0,3
y. 2,0 % en peso y porque la parte de catalizador retirada se regenera
coﬁ aire en un lecho fluidificado a una temperatura entre %00 y 700°C
y se retorna al reactor de lecho fluidificado empleado para la trans-
posicidn de ciclohexanonoxima cuando una canfidad ulterior de catali-

zador sea retirada para 8su regeneracidn.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracteri-
zado porque la regenerachn se efectua a una temperatura entre 550°C Yy

650°¢.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2, caracs
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 transposicidn.

b.- Procedimiento rara la regeneracidén de un cataliza-

dor soporte de icido bdrico sobre carbdén, tal y como queda sustanciale

mente descrito en la presemte memoria.



La presente memoria consta de 7 hojas escritas a mé -
quina por umna Bola cara.
14 SET. 977
Madrid,
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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