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SUPERINTENDENCIA DE INDUST
DIVISION DI NUEVAS CREACT s .
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Re:  Expediente No. 04-056.825
Solicitud de patente a nombre de DSM Assests B.V,

Yo, JIMENA ESCOBAR URIBE, identificada como aparece al pie de mi firma,
domiciliada en la Cra. 11 No. 86-53 Piso 6, obrando como apoderada de la
sociedad DSM Assests B.V., domiciliada en Heerlen, Holanda, solicitante de la
patente de la referencia, en respucsta al oficio No. 13308 del 19 de octubre de
2007 relacionado con el concepto téenico No. 1851, me permito manifestar lo
siguiente:

1 Con fundamento en la facultad que confiere el artdculo 34 de la Decision
4806 al solicitante para modificar la solicitud de patente en cualquier momento del
tramite, presento junto con este memorial nuevo capitulo reivindicatorio en el
cual se realizaron las siguientes modificaciones:

11 Se reemplazéd la expresion “depuracidon”, “depurado” por el término
correcto “desorcion” dentro de toda la solicitud. A este respecto, se emplea el
érmino “desorcidon” que en términos fisicoquimicos hace referencia a que una
término “desotcién n términos fisi imi hace refi i

sustancia se elimina de un liquido o un sélido mediante la absotcidn o adsorcion.

1.2 Se especifico dentro de las retvindicaciones 1, 2, 10 que la presion a la cual
se lleva a cabo la desorcién se encuentra dentro de un intervalo de 0.15 y 1 MPa,

1.3  Se canceld la antigua reivindicacion 3, debido a que la caracteristica téenica
de la presion se introdujo en las reivindicaciones 1, 2 y en la nueva reivindicacion

10.

1.4 Se prescentan las figuras 1y 2 que esquematizan el proceso de la invencidn
en estudio.



Iin este sentido, me permito decir que las anteriores modificaciones no amplian
la matetia objeto de la presente solicitud y se realizaron con el dnimo de brindar
claridad de acuerdo con lo sugerido por el examinador.

Para este cfecto, me permito acompafiar ¢l recibo namero 08-1,813 del 8 de
enero de 2008, con el cual queda cubicrta la tasa correspondiente a la
modificacién en cuanto al capitulo retvindicatorio.

2. Claridad de la solicitud

Con las modificaciones antetiormente cxpuestas se cumple cabalmente con los
requisitos establecidos por ese despacho en cuanto a términos ambiguos.

En este sentido, con el cambio del término “depuraciéon” por el término tecnico
“desorcién”, se supera la objecion de claridad en cuanto a la reivindicacion 1.

De otra parte, en cuanto a que la rcivindicacién 2 es una reivindicacion
independiente, me permito decir que la misma se encuentra dirigida a un proceso
para la preparacién de ciclohexanona oxima en tanto que la reivindicacion 1 se
cncuentra encaminada a un proceso para ¢l tratamiento dcl medio acuoso que
contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona. Estas dos reivindicaciones
pueden co-existir en la solicitud en estudio y toda vez que buscan la proteccion
del proceso global de la ciclohexanona oxima bajo las condiciones reveladas en la
invencion.

De otra parte, con relacién a la antigua reivindicaciéon 11 (nueva reivindicacion
10) que revela la concentracidn del producto final, me permito decir que dicha
reivindicacién c¢s dependiente de las reivindicaciones precedentes donde
claramente se revela el medio acuoso sometido a desorcién bajo condiciones
especificas de presion, lo cual, contratio a lo manifestado por ese despacho
hace que esta reivindicacién se encuentre definiendo una condicion
(concentracion) del producto sujeto de la desorcion.

3. Nivel inventivo

Fn cuanto a este requisito manifiesta esc despacho que la anterioridad D1
(US3997607) se anticipa a la materia objeto de la presente solicitud y desvirtia la
altura inventiva de la invencién. Sin embargo, me permito manifestar que no
resulta apropiado mencionat csta anterioridad como relevante para desvirtuar la
altura inventiva de la solicitud en cuestién, principalmente cuando el examinador
indica que la Gnica diferencia entre la solicitud en estudio son las condiciones
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de “depuracion”.

Sobre este particular, se hace necesario sefialar que la invencion proporciona un
proceso para tratar un medio acuoso que contiene ciclohexanona oxima y
ciclohexanona, en donde dicho proceso comprende la desorcion del medio
acuoso_con vapor, caracterizada la desorcidn porque se realiza a una presion por
encima de 0.15 MPa.

En contraste a lo anteriormente expuesto, la anterioridad D1 no revela un
proceso de desorcién como el mostrado en la invencién. De hecho, este
documento revela y suglerc un tratamiento de calentamiento para ciertas
corrientes de proceso en presencia de gases de nitrégeno, de tal modo que se
inician reacciones quimicas pata la temocién/descomposicion de impurezas
como ciclohexilamina y otos catalizadores venenosos con la descarga de didxido
de carbono formado.

Fn este orden de ideas dirijo atentamente la atencion del sefior examinador a la
columna 3, en las lineas 21 a 30, donde D1 claramente sugiere que cl didxido de
catbono formado a partir de la cilohexilamina se descarga como un gas, mientras
que los acidos dicarboxilicos formados a partir de la ciclobhexil amina junto con la
cilcohexil oxima son retirados del liquido para reciclado mediante extraccidn.

En este sentido, s1 D1 hace referencia a un problema parecido al de la presente
invencién, también es cierto que la forma como se soluciona es totalmente
distinto a lo revelado en la presente invencion.  Asi pues, lo que se debe juzgar
aqui no es que si el problema sea ¢l mismo o parecido sino la mancra como se
llega a la solucién del mismo, en este caso no por extraccion sino por desorcion.
Por lo cual, la manera como se soluciona el problema existente en la téenica que
consistia en la actividad reducida del catalizador por la presencia de impurezas
otrganicas, se soluciona de manera diferente ¢ inesperada apartandose del camino
trillado que ensefiaba la técnica anterior (D1).

As{ las cosas, una persona medianamente versada en la téenica no encontraria
evidente n1 deduciria de manera obvia la materia de la mvencion en cuestidon a
partir de lo revelado en D1, Es mis, los cjemplos consignados en las nuevas
paginas 15 a 22 y resumidos en las tablas T a III muestran como
sorprendentemente se reduce ¢l contenido de impurezas en esta corriente gracias
a las condiciones de la presidn de la corriente de vapor.

A continuacién me permito mostrar las tablas donde efectivamente sc pucde
apreciar lo anteriormente expuesto.
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Tabla I. Resultados de la Desorcién de un Medio Acuoso que contiene
1000 ppm de ciclohexanona oxima y ciclohexanona

Contenido Concentracion
Presion de la conjunto de de la
, ' cortiente:de | Temperatura en | ciclohexanona | ciclohexanona
Ejemplo vapor (Mpa) °C oxima y en el vapor
G ciclohexanona después de la
después de la desorcion en
desorcion ( en % en peso
% en peso)
A 0.10 100 0.012 0.9
1 0.12 110 0.006 0.9
1I 0.15 116 0.002 1.0
111 0.5 157 0.0004 1.0
13 1.0 185 < (0.0001 1.0

Tabla II Resultados de la desorcion de un medio acuoso que comprende
250 ppm de
ciclohexanona oxima y ciclohexanona.

Contenido Concentracién
Presiondela. | conjunto de de
cortlesite de Temperatura en | ciclohexanona ciclohexanona
Ejemplo vapor (Mpa) °C oxima y en el vapor
: ciclohexanona después de la
en el medio desorcion en
acuoso después | % en peso
de la desorcion
(en % en peso)
B 0.10 106 0.003 0.2
Vv 0.12 110 0.001 0.25
VI 0.16 118 0.0005 0.25
VII 0.17 121 0.0003 0.25
VIII 0.21 127 0.0002 0.25
IX 0.27 135 < 0.0001 0.25
X 0.5 157 < 0.0001 0.25




Tabla I1I, Resumen de resultados de los Experimentos 12 3 revelados en

la descripcion
Concentracidén de 1 Contenido conjunto de
hidroxilamonio en un medio | ciclohexanona oxima en un
Experimento acuoso que entra a la zona | medio acuoso que sale de la
de sintesis de ciclohexanona zona de sintesis de
oxima en ciclohexanona oxima
\ mol/L (ppm)
1 1.3 43
1.5 218
3 1.6 277

Por lo tanto, una persona versada no encontrarfa evidente que al aumentar la
presién de la corriente de vapor se lograra reducir la concentracion de los
contaminantes en el medio acuoso mediante la desorcion del mismo, a partir de
lo revelado en D1 que es tratar una corriente con gases de nitrogeno. s mas, no
se verfa motvada a variar la presion de la corriente de vapor porque a partir de
D1 ya que esta referencia no sugiere cambios de presion para una corriente
similar como la mostrada en la solicitud en estudio.

En conclusién, me permito decir que a la luz de la modificacion realizada en el
capitulo reivindicatorio de la presente invencion y los argumentos antetiormente
expuestos, la solicitud cumple con los requerimientos de claridad y altura
inventiva y por ende, solicito comedidamente a ese despacho conceder cl
privilegio de patente a la invencién en cuestion.

Sefior Superintendente,

]I\IhNA h%(t‘)oﬁy RGRIBE
CC39.779.452 de Usaquén
T.P. 68228

Céd. 5376
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PROCESO PARA EL TRATAMIENTO DE UN MEDIO ACUOSO QUE CONTIENE

CICLOHEXANONA OXIMA Y CICLOHEXANONA

La presente invencion se refiere a un proceso para el tratamiento de un medio
acuoso que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona. La invencién tambien

se refiere a un proceso de preparacion de ciclohexanona oxima.

l.a ciclohexanona oxima se puede producir mediante un proceso en el cual un
amortiguado, un medio acuoso que contiene amortiguadores de &cidos o sales
acidas, por ejemplo un amortiguador de fosfatos, y sales amortiguadoras
derivadas de estos acidos, se recicla continuamente entre una zona de sintesis de
hidroxilamonio en la cual el nitrato o el o6xido de nitrégeno se reducen
cataliticamente con hidrégeno molecular a hidroxilamonio, y una zona de sintesis
de ciclohexanona oxima donde el hidroxilamonio reacciona con ciclohexanona
para formar ciclohexanona oxima. Después de tener enriquecida en hidroxilamonio
la zona de sintesis de hidroxilamonio, el medio acuoso se pasa desde la zona de
sintesis del hidroxilamonio a la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima. La
ciclohexanona oxima se puede separar del medio acuoso que se recicla a la zona
de sintesis de hidroxilamonio. Antes de que el medio acuoso se recicle a la zona
de sintesis de hidroxilamonio, puede ser enriquecido con el nitrato requerido por
adicion de acido nitrico o por absorcion de gases nitrosos en el medio acuoso con

lo cual se forma acido nitrico in situ.
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Las reacciones quimicas netas que ocurren durante el proceso se representan por
las siguientes ecuaciones:
1) preparacion de hidroxilamonio:

2 HsPO4 + NO3 + 3Hy ——  NHzOH" +2H:POs + 2 H0

2) Preparacién de la oxima:

NH3OH" + 2HoP Q4™ + 2H2O + (H ) =0 —>»

(H)=N -OH +HgPO4 + HpPO4~ + 3H20

3) Suministro de acido nitrico para compensar la disminucion de la fuente de iones
nitrato después de remover la oxima formada:

H2P04- + HNOs » H3PO4 + NO:},'

El catalizador utilizado en la preparaciéon de hidroxilamonio es generalmente
paladio y/o platino sobre un material soporte de carbén o alimina. La actividad del
catalizador se afecta adversamente por la presencia de contaminantes organicos
tales como ciclohexanona y ciclohexanona oxima, presentes en la corriente

reciclada.

El documento US 3, 940, 442 describe un proceso en donde un medio acuoso
que deja la sintesis de ciclohexanona oxima esta sujeto a una etapa de desorcion
para remover las cantidades traza de ciclohexanona oxima antes de reciclarlo a la
zona de sintesis de hidroxilamina con el objeto de prevenir el envenenamiento del
catalizador en la zona de sintesis de hidroxilamina. La etapa de desorcién
descrita en US 3, 940, 442 se realiza en una columna de destilaciéon a presién

atmosférica.

o
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Ahora se encuentra que la eficiencia en la disminucién de la concentracion de
ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso se mejora

marcadamente con el aumento de la presion.

En consecuencia, la invencién proporciona un proceso para tratar un medio
acuoso que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona, dicho proceso
comprende desorcién del medio acuoso con vapor, caracterizada dicha desorcion

porque se lleva a cabo a una presion mas alta que 0.11 MPa.

La invencion también proporciona un proceso para preparar ciclohexanona oxima,

dicho proceso comprende:

Pasar un medio acuoso que contiene fosfato desde una zona de sintesis de
hidroxilamonio a una zona de sintesis de ciclohexanona oxima, desde la zona de
sintesis de ciclohexanona oxima hasta una zona de desorcién y desde la zona de
desorcién devolverlo a la zona de sintesis de hidroxilamonio,

en dicha zona de sintesis de hidroxilamonio, la preparacién de hidroxilamonio se
hace por reduccion catalitica de nitrato o de oxido de nitrégeno con hidrégeno;

en dicha zona de sintesis de ciclohexanona oxima, la preparacion de
ciclohexanona oxima se hace mediante reaccion de hidroxilamonio con
ciclohexanona;

en dicha zona de desorcion , la desorcion del medio acuoso con vapor, se

caracteriza por que se lleva a cabo a una presién mayor que 0.11 MPa.

9
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De acuerdo con la invencion el medio acuoso obtenido después de la desorcion
puede tener una concentracion mas baja de ciclohexanona y ciclohexanona
oxima. Es posible que el medio acuoso que se somete a desorcién tenga una
concentracion aumentada de ciclohexanona y ciclohexanona oxima, con ninguno o
solamente un limitado aumento de la concentracion de ciclohexanona vy
ciclohexanona oxima en el medio acuoso obtenido después de la desorcién . Esto
es ventajoso ya que las etapas de separacién previas a la desorcion se pueden
omitir o realizar en una menor extension. Mas aun, altas cantidades de
hidroxilamonio se pueden convertir en la zona de sintesis de ciclohexanona oxima
con ninguno o con solamente un aumento limitado de la concentracion de
ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso obtenido después de la
desorcion , y que entra a la zona de sintesis de hidroxilamonio. Una ventaja
adicional del proceso de acuerdo con la invencion es que se puede utilizar menos
vapor para obtener la disminuciéon deseada de la concentracién de ciclohexanona
y ciclohexanona oxima. Otra ventaja es que se pueden obtener en la corriente de

vapor cantidades aumentadas de ciclohexanona.

De acuerdo con la invencién la desorcion se lleva a cabo a una presiéon mas alta
que 0.11 MPa. Preferiblemente, la desorcién se lleva a cabo a una presion mas
alta de 0.13 MPa, mas preferiblemente mas alta de 0.15 MPa, en particular méas
alta que 0.20 MPa. Por aumento de la presion, la eficiencia en la disminucion de
la concentracion de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso
ademas se aumenta. No hay un limite superior especifico para la presion. La

desorcion se puede llevar a cabo a una presién mas baja que 1 MPa, usualmente
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mas baja que 0.6MPa. La presion se puede ajustar por cualquier método

adecuado, por ejemplo usando una valvula de presion.

Preferiblemente, la desorcion se lleva a cabo a una temperatura mas alta de 106
°C, mas preferiblemente mas alta de 110 °C, en particular mas alta de 115 °C, en
particular mas alta de 125 °C. No hay un limite superior especifico para la
temperatura. La desorcién se puede llevar a cabo a una temperatura menor de

185 °C, usualmente menor que 160 °C.

La desorcidon se puede realizar en una zona de desorcion adecuada donde el
vapor se pasa a través del medio acuoso. El medio acuoso y el vapor se pueden
poner en contacto por un metodo adecuado, preferiblemente poniendo en contacto
el medio acuoso y el vapor en flujo contracorriente. Una corriente de vapor que
comprende vapor y compuestos organicos se descarga desde la zona de

desorcion .

La corriente de vapor puede incluir compuestos organicos los cuales estaban
originalmente presentes en el medio acuoso antes de entrar a la zona de
desorcién , e.g., ciclohexanona y/o compuestos organicos que se forman en la
zona de desorcion por conversion de ciclohexanona oxima en otros productos, en
particular en ciclohexanona. Tipicamente los compuestos organicos en la corriente

de vapor incluyen ciclohexanona.

Preferiblemente, la corriente de vapor que se descarga desde la zona de

desorcion tiene una presion mas alta de 0.11 MPa, mas preferiblemente mas lata

v



10

15

20

de 0.13 MPa, mas preferiblemente méas alta de 0.15 MPa, en particular mas alta
de 0.20 MPa. No hay un limite superior para la presion de la corriente de vapor
que se descarga desde la zona de desorcién . La corriente de vapor que se
descarga desde la zona de desorcion puede tener una presion menor de 1 MPa,
generalmente menor que 0.6 MPa. Dichas presiones se refieren a la presion de la

corriente de vapor en el punto donde se descarga desde la zona de desorcion .

Preferiblemente, la corriente de vapor que se descarga desde la zona de
desorcion tiene una temperatura mas alta de 106 °C, mas preferiblemente mas
alta de 110 °C, en particular mas alta de 115 °C, en particular més alta de 125 °C.
No hay un limite superior especifico para la temperatura de la corriente de vapor
que se descarga desde la zona de desorcion . La corriente de vapor que se
descarga desde la zona de desorciéon puede tener una temperatura por debajo de
185 °C, usualmente por debajo de 160 °C. Dichas temperaturas se refieren a la
temperatura de la corriente de vapor en el punto donde se descarga desde la zona

de desorcion .

Preferiblemente, la velocidad supetficial del gas de dicha corriente que pasa a
través de la zona de desorcién esta entre 0.2 y 3 m/s, mds preferiblemente entre
0.4 y 1.5 m/s. Como aqui se usa la velocidad superficial del gas se refiere al flujo
volumétrico del gas (en m%/s) dividido entre el area de la seccién transversal libre
de la zona de desorcién (en m?). El tiempo de residencia del medio acuoso en la

zona de desorcion esta preferiblemente entre 0.5 y 60 minutos.
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El vapor se puede obtener de cualquier fuente, por ejemplo por evaporacion de
agua desde el medio acuoso. Puede obtenerse evaporando parte del agua del
medio acuoso en la zona de de desorcion . También es posible evaporar parte del
agua del medio acuoso antes que el medio acuoso entre a la zona de desorcién o
después que el medio acuoso haya sido descargado de la zona de desorcion . En
una incorporacién preferida, el proceso comprende obtener dicho vapor por
evaporacion del agua del medio acuoso en una cantidad de 20-400 Kg. de agua
por m® de medio acuoso, mas preferiblemente en una cantidad de 50-200 Kg. de

agua por m® de medio acuoso.

Se puede utilizar cualquier recipiente adecuado como zona de desorcion .
Preferiblemente, la zona de desorcién es una columna. Preferiblemente, tal
columna es una columna de platos o una columna empacada. La columna de
platos puede ser cualquier columna adecuada ajustada con platos, por ejemplo

bandejas de tamiz, casquillos de burbuja o bandejas de valvula.

En una incorporacion preferida el medio acuoso contiene fosfato, preferiblemente
entre 2.0 — 8.0 moles de fosfato por litro de medio acuoso. El fosfato puede estar
presente como HgPQ,, H:PO4, HPO,® y/o PO, . Preferiblemente el medio acuoso
esta amortiguado. Preferiblemente, el medio acuoso es un medio acuoso acido.
Preferiblemente, el medio acuoso que se somete a desorcion tiene un pH de entre
0y 4, mas preferiblemente entre 0.5 y 4. En una incorporacion preferida, el medio
que se somete a desorcion contiene 2.0 — 8.0 moles de fosfato, 0.5 — 8.0 moles
de amonio (NHs") y 0.1 — 5.0 moles de nitrato (NO3) por litro de medio acuoso.

Como aqui se usa el contenido de fosfato se refiere al contenido conjunto de
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HsPOs HoPO., HPO.Z y PO, por litro de medio acuoso. Como aqui se usa el
medio acuoso que se somete a desorcion se refiere al medio acuoso que entra a

la zona de desorcion.

Preferiblemente el contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en
el medio acuoso que se somete a desorcion es menor de 0.5% en peso, mas
preferiblemente, menor de 0.2% en peso, en particular menor de 0.1% en peso,
mas en particular menor de 0.05% en peso, en particular menor de 0.02% en
peso. Dichos porcentajes en peso se dan con respecto al peso del medio acuoso.
Un contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona mas bajo tiene la

ventaja de disminuir la tendencia a la pérdida de sal via la corriente de vapor.

El contenido conjunto de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio
acuoso que sale de la zona de desorcion puede ser menor de 0.02% en peso.
Preferiblemente, contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en
el medio acuoso que sale de la zona de desorcidon es menor de 0.01% en peso,
mas preferiblemente menor de 0.002% en peso, en particular menor de 0.0005%
en peso, mas en particular menor de 0.0002% en peso, aun mas preferiblemente
menor de 0.0001% en peso. Dichos porcentajes en peso se dan con respecto al

peso del medio acuoso que sale de la zona de desorcion.

Ventajosamente el proceso abarca la ocurrencia de intercambio de calor entre la
descarga de corriente de vapor y un proceso liquido. Esta es una manera efectiva
para utilizar el calor de la corriente de vapor. Preferiblemente, dicho proceso

liquido es un proceso liquido en un proceso de produccion de caprolactama.
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Ejemplos de procesos liquidos adecuados incluyen productos organicos que
comprenden ciclohexanona oxima en un solvente organico, e.g., tolueno, o una
solucion de sulfato de amonio. Preferiblemente, el proceso comprende retirar
dicho producto organico desde la zona de sintesis de ciclohexanona oxima.
Preferiblemente, dicho intercambio de calor comprende la alimentacion de dicha
corriente de vapor a un intercambiador de calor. En una incorporacion preferida
dicho intercambiador de calor es una caldera de una columna de destilacion, por
ejemplo una columna de destilacion en donde la ciclohexanona oxima se separa
de un producto organico que comprende ciclohexanona y un solvente organico, o
un intercambiador de calor de un cristalizador, por ejemplo un cristalizador en
donde el agua se evapora desde una solucién de sulfato de amonio para efectuar

la cristalizacién de cristales de sulfato de amonio.

La ciclohexanona se puede separar desde la corriente de vapor, por ejemplo por
separacion de fases. La ciclohexanona separada se puede recircular a la zona de

sintesis de ciclohexanona oxima.

Generalmente, la concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra a
la zona de sintesis de ciclohexanona oxima es mayor de 0.8 mol/L.
Preferiblemente, la concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra
a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima es mayor de 1.8 mol/L, mas
preferiblemente mas alta de1.2. mol/L mas preferiblemente mas alta de 1.4 mol/L,
en particular mas alta de 1.6 mol/lL. Es ventajoso el incremento de la
concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra a la zona de

sintesis de ciclohexanona oxima, ya que esto puede producir un incremento en la

i,
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conversion de hidroxilamonio y/o pequefias pérdidas de hidroxilamonio por
descomposicién. Una concentracién de hidroxilamonio incrementada en el medio
acuoso que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima se puede alcanzar
por ejemplo por incremento en el tiempo de residencia en la zona de sintesis de
hidroxilamonio y/o por incremento en la concentracién de nitrato en el medio
acuoso que entra a la zona de sintesis de hidroxilamonio. No hay un limite
superior especifico para la concentracién de hidroxilamonio en el medio acuoso
que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima. Generalmente la
concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra a la zona de

sintesis de ciclohexanona oxima esta por debajo de 2.5 mol/L.

Nosotros encontramos que un incremento en la concentracién de hidroxilamonio
en el medio acuoso que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima puede
resultar en un incremento de la concentracion de contaminantes organicos, en
particular ciclohexanona y ciclohexanona oxima, en el medio acuoso que sale de
la zona de sintesis de ciclohexanona oxima. Las cantidades incrementadas de
compuestos organicos se pueden disminuir ventajosamente por los procesos de

acuerdo con la invencion.

En la zona de sintesis de ciclohexanona oxima, el hidroxilamonio se hace
reaccionar con ciclohexanona para formar ciclohexanona oxima, preferiblemente
en presencia de un solvente organico. Se puede usar cualquier solvente organico
adecuado en el cual la ciclohexanona y la ciclohexanona oxima se puedan
disolver. Preferiblemente, el solvente organico se selecciona del grupo que

consiste de benceno, tolueno, xileno, metilciclopentano, ciclohexano, y mezclas
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de los mismos. Méas preferiblemente, el solvente organico es tolueno. Un proceso
adecuado se describe por ejemplo en GB-A-1, 138, 750. En una incorporacion
preferida, la reaccién del hidroxilamonio con la ciclohexanona se efectua por
contacto del medio acuoso y una corriente organica que comprende ciclohexanona
y el solvente orgénico en flujo contracorriente. La ciclohexanona oxima producida
se puede descargar desde la zona de sintesis de ciclohexanona oxima por
cualquier método adecuado, preferiblemente retirando un producto organico desde
la zona de sintesis de ciclohexanona oxima, dicho producto organico comprende
la ciclohexanona oxima y el solvente orgénico. E! solvente organico y la
ciclohexanona se pueden introducir en la zona de sintesis de ciclohexanona oxima
en cualquier punto apropiado, preferiblemente corriente abajo del punto donde el
producto organico se extrae de la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima
(visto en la direccion del flujo del medio acuoso). Mas preferiblemente, el solvente
organico y la ciclohexanona son introducidos a la zona de sintesis de
ciclohexanona oxima corriente abajo del punto donde el producto orgénico se
descarga desde la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima, y el solvente
organico se introduce corriente abajo del punto donde la ciclohexanona oxima se
introduce en la zona sintesis de ciclohexanona oxima (visto en la direccion del
flujo del medio acuoso). Esta incorporacion tiene la ventaja que la extraccion de
cantidades residuales de ciclohexanona y ciclohexanona oxima del medio acuoso
se mejora. Como se utiliza aqui, la zona entre el punto donde el producto
organico deja la zona de sintesis de ciclohexanona oxima y el punto donde la
ciclohexanona se introduce en la zona de sintesis de ciclohexanona oxima
también se refiere como zona de reaccion. Como se utiliza aqui la zona entre el

punto donde la ciclohexanona se introduce en la zona de sintesis de la
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ciclohexanona oxima y el punto donde el solvente organico se introduce en la zona
de sintesis de ciclohexanona oxima también se refiere como zona de extraccion.
Para la zona de reaccion y la zona de extraccidén, se pueden utilizar tipos
conocidos de reactores de contra-flujo, tales como por ejemplo, columnas
pulsadas llenas con cuerpos de empaguetamiento o reactores de discos rotatorios.
También es posible utilizar un sistema que comprende un numero, e. g., de 3 a 6,
reactores conectados en serie equipados con agitadores, cada uno de estos

reactores también provistos con un separador liquido-liquido.

La zona de sintesis ciclohexanona oxima preferiblemente se opera a una
temperatura entre 40 a 150° C preferiblemente, el medio de reaccion que entra a
la zona de sintesis de ciclohexanona oxima, tiene un pH entre 1 y 6, mas

preferiblemente entre 1.5y 4.

En la zona de sintesis de hidroxilamonio, el hidroxilamonio, se produce por
reduccion catalitica de nitrato o de oxido de nitrdgeno con hidrogeno. La zona de
sintesis de hidroxilamonio se puede operar en un intervalo de temperatura de 20 a
100° C. preferiblemente 30-90° C, mas preferiblemente 40-65° C y a presion
atmosférica, presiones sub-atmosféricas o presiones elevadas, preferiblemente
entre 01. y 5 MPa, mas preferiblemente entre 0.3 y 3 MPa, y en particular entre 0.5
y 2 MPa (Presion parcial de hidrogeno). Preferiblemente, el pH en la zona de
sintesis de hidroxilamonio esta entre 0.5 y 6, mas preferiblemente entre 1 y 4. El
catalizador empleado en esta zona esta generalmente presente en un intervalo
entre 1 a 25% en peso, preferiblemente entre 5 a 15% en peso, de un metal

precioso, relativo al peso total de soporte mas catalizador. Preferiblemente el

7
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catalizador es un catalizador que contiene paladio por ejemplo, un catalizador de
paladio o de paladio-platino, presente sobre un soporte, tal como por ejemplo, un
soporte de carbon o de alimina. Generalmente, el catalizador esta presente en la
zona de sintesis de hidroxilamonio en una cantidad de 0.2 — 5% en peso, relativo

al peso total de liquido en el(los) reactor(es) de hidroxilamonio.

La zona de sintesis de hidroxilamonio no esta limitada a un reactor especifico. Se
puede utilizar un reactor con un agitador mecanico. Preferiblemente, el reactor es
una columna, preferiblemente una columna de burbuja o burbujeadora. Un

ejemplo de una adecuada columna de burbuja, se describe en NL — A - 6908934,

Breve Descripcion de los Dibujos

FIG. 1 Es un diagrama esquematico de una incorporacion de la columna de

desorcion .

FIG. 2 Es un diagrama esquematico de una incorporacién de un proceso de

acuerdo con la presente invencion.

Descripcién de una Modalidad

Refiriéndose a la FIG. 1, A representa una columna de desorcién . El medio
acuoso que contiene ciclohexanona y ciclohexanona oxima, se alimenta via linea
1 a A. El medio acuoso ya sometido a desorcion que contiene una cantidad

disminuida de ciclohexanona y ciclohexanona oxima deja la zona de desorcion A
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via linea 2. El vapor se genera en el fondo de la columna de desorcién por
suministro de calor (Q) via un calentador. El vapor hace contacto con el medio
acuoso por un flujo en contracorriente y en la parte alta de la columna, una
corriente de vapor que comprende vapor y ciclohexanona se descarga desde la

columna de desorcion a través de la linea 3.

Refiriéndose a la FIG.2, A representa la zona de desorcion como se describio
bajo la FIG. 1. El medio acuoso, descargado desde la zona de desorcion A, se
recicla a la zona B de sintesis de hidroxilamonio via linea 2. El medio acuoso se
puede enriquecer con iones nitrato por adicion de acido nitrico y/o absorcion de
gases nitrosos a través de la linea 4. En la zona B se produce hidroxilamonio por
reduccion catalitica de nitrato con hidrégeno. El hidrogeno se alimenta via linea 5
a la zona B, que contiene catalizador e iones nitrato; el hidrégeno que no
reacciona, se descarga con otros gases, via linea 6. Después de que se ha
enriquecido en hidroxilamonio, en la zona B, el medio acuoso se pasa por la zona
de sintesis de ciclohexanona oxima via linea 7. La zona de sintesis de
ciclohexanona oxima comprende la zona de reaccion C y la zona de extraccion D.
La ciclohexanona a ser convertida en ciclohexanona oxima en la zona C se
alimenta a la zona C en un solvente orgéanico a través de la linea 8. La
ciclohexanona se introduce al solvente organico via linea 9. La mayor parte de la
ciclohexanona oxima producida y disuelta en el solvente organico se remueve del
sistema via linea 10. El medio acuoso se pasa desde la zona de reaccion C a la
zona de extraccion D a través de la linea 11. Al sobrepasar la zona de reaccion C,
el contenido de hidroxilamonio del medio acuoso se ha disminuido por reaccion y

contiene pequenas cantidades de ciclohexanona y ciclohexanona oxima. El

s



solvente organico entra a la zona de extraccion D a través de la linea 12. En la

zona de extraccion D, la ciclohexanona oxima residual disuelta en un solvente

orgénico se remueve del medio acuoso a través de la linea 13. A traves de la linea

1, el medio acuoso abandona la zona de extraccion D para ser alimentado a la
5 zona de desorcidn A, completando el ciclo. El proceso se realiza continuamente.

La invencion se aclarara con los siguientes ejemplos sin que esté limitada a ellos.

Ejemplos y experimentos comparativos.

10 Experimento Comparativo A

Un medio acuoso se alimenta a la, parte superior de una columna de desorcion
una columna equipada con 21 bandejas de tamiz, un punto de alimentacién en la
parte superior de la columna vy una caldera en el fondo. Las dimensiones de la
15 columna de desorcidon son como siguen: una altura de 0.8 m y un didmetro de
0.025 m. El medio acuoso que entra a la columna de desorcién (10 litros/hora)
comprende:
16 % en peso de HzPO,
17 % en peso de NH4NO3
20 7 % en peso de NH,;H,PO,
0.8 % en peso de fosfato de hidroxilamonio

0.1 % en peso de ciclohexanona oxima y ciclohexanona

La columna de desorciéon se opera bajo presion atmosférica, i.e., la corriente de

25  vapor que sale de la columna tiene una presién de 0.1 MPa y una temperatura de
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106 °C. El vapor se genera en la parte baja de la columna por evaporacion de
parte del medio acuoso acido (1 Kg. por hora). El vapor que comprende agua y
ciclohexanona sale de la columna de desorcién en una cantidad de (1 Kg. por
hora). El tiempo de residencia del medio acuoso acido en la columna es de 5
minutos. El contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el
medio acuoso que deja la columna es de 0.012 %. La cantidad de ciclohexanona
gue deja la columna con el vapor es de 0.9 % en peso. Los resultados se dan en

la Tabla 1, Ejemplo A.

Eijemplos I-IV

Se realiza el mismo experimento que se describio en el experimento A excepto
porque la columna de desorcién se opera a presiones de 0.12, 0.15,y 1.0 MPay
a temperaturas de 110, 116, 157 y 185 °C, respectivamente. El contenido conjunto
de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio acuoso que sale de la
columna es 0.006, 0.002, 0.0004 y < 0.0001 % en peso, respectivamente. La
cantidad de ciclohexanona que sale de la columna con el vapor es 0.9, 1.0, 1.0y
1.0 % en peso, respectivamente. Los resultados (dados en la Tabla 1) muestran
que el incremento en la presion produce una disminucidon del contenido conjunto
de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio acuoso que sale de la

columna, y una cantidad aumentada de ciclohexanona en el vapor.
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Experimento de Referencia B

Se realiza el mismo experimento que se describio en el experimento comparativo
A, excepto porque el contenido conjunto de ciclohexanona y ciclohexanona oxima
en el medio acuoso que entra a la columna de desorcion es de 0.025 % en peso.
El contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio
acuoso que sale de la columna es de 0.003 % en peso. La cantidad de
ciclohexanona que deja la columna con el vapor es de 0.2% en peso. Los

resultados se dan en la Tabla il,

Ejemplos V-X

Se realiza el mismo experimento que se describié en el experimento B excepto
porque la columna de desorcién se opera bajo presiones de 0.12, 0.16, 0.17,
0.21,0.27,y 0.5 MPay a las temperaturas de 110, 118, 121, 127, 135,y 157 °C,
respectivamente. El contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona
en el medio acuoso que sale de la columna es de 0.001, 0.0005, 0.0003, 0.0002, <
0.0001 y < 0.0001 % en peso, respectivamente. Los resultados (dados en la tabla
Il) muestran que las presiones aumentadas producen ademas una disminucion en
el contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio

acuoso que sale de la columna.

o
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Experimentos 1-3

En estos experimentos se utilizé la incorporacién que se ilustro en la figura 2 para
mostrar el efecto de un aumento en la concentracion de hidroxilamonio en el

medio acuoso que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima.

Experimento 1

En la zona B de sintesis de hidroxilamonio (que contiene un catalizador (8 % en
peso de Pd y 2% en peso de Pt soportados sobre carbon) operada a una
temperatura de 55 °C, a una presiéon de 1 MPa (presién parcial de hidrégeno)) se

produjo un medio acuoso que tiene la siguiente composicion:

1.30 moles de NH;OH.HPO4

1.38 moles de NH4HPO4

0.665 moles de HzPO,

1.73 moles de NH4NO;

39.9 moles de HO

(Que corresponde a una concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso de
1.3 mol/L, y una concentracion de fosfato de 3.34 mol/L) por unidad de tiempo, y
alimentado continuamente a la zona de reaccion C (una columna empacada
pulsada, operada a 55 °C), junto con ciclohexanona y tolueno. La relacion molar
del hidroxilamonio alimentado a la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima por
unidad de tiempo a la ciclohexanona alimentada a la zona de sintesis de

ciclohexanona oxima por unidad de tiempo, i.e., la relacion del hidroxilamonio (en
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mol/s)/ ciclohexanona (en mol/s) fue 0.95. Sustancialmente todo el hidroxilamonio
reacciond para formar ciclohexanona oxima. La ciclohexanona oxima disuelta en
el tolueno se retird desde la zona C, siendo la concentracién de ciclohexanona 38
% en peso (respecto de la suma del peso de tolueno + ciclohexanona oxima). El
medio acuoso que sale de la zona C se alimentd a la zona de extraccion D (una

columna empacada pulsada, operada a 70 °C), junto con el tolueno.

El contenido conjunto de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio

acuoso que sale de la zona de extraccion D fue de 0.0043 % en peso (43 ppm).

Experimento 2

En este ejemplo todas las condiciones fueron las mismas que en los ejemplos
previos, excepto porque el medio acuoso que sale de la zona B de sintesis de

hidroxilamonio y que entra a la zona de reaccion C tenia la siguiente composicion:

1.50 moles de NHzOH.HPO4
1.45 moles de NHsH2PO,
0.39 moles de HzPO4

1.65 moles de NH4NO;

39.8 moles de HO

(Que corresponde a una concentracién de hidroxilamonio en el medio acuoso de

1.5 mol/L, y una concentracién de fosfato de 3.34 mol/L). El contenido conjunto de
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ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso que sale de la zona de

extraccion D fue de 0.0218 % en peso (218 ppm).

Experimento 3

En este ejemplo todas las condiciones fueron las mismas que en los ejemplos
previos, excepto porque el medio acuoso que sale de la zona B de sintesis de

hidroxilamonio y que entra a la zona de reaccion C tenia la siguiente composicion:

1.60 moles de NH3OH.H.PO,
1.45 moles de NH4H.PO,
0.30 moles de H3POy4

1.65 moles de NH4sNO;

39.6 moles de H,O

(Que corresponde a una concentracion de hidroxilamonio en el medio acuoso de
1.6 mol/L, y una concentracion de fostato de 3.34 mol/L). El contenido conjunto de
ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso que sale de la zona de

extraccion D fue de 0.0277 % en peso (277 ppm).

La tabla 3 da un resumen de los experimentos 1 a 3. Estos experimentos
muestran que un aumento de la concentraciéon de hidroxilamonio en el medio
acuoso que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima produce un
incremento de la concentracion de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el

medio acuoso que sale de la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima. La
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concentraciéon aumentada

separarse ventajosamente del medio acuoso por el proceso de desorcion

mejorado de acuerdo con la invencion.

Tabla I. Resultados de la Desorcién de un Medio Acuoso que contiene 1000

de ciclohexanona y ciclohexanona oxima puede

ppm de ciclohexanona oxima y ciclohexanona

Presion de la

Contenido

conjunto de

Concentracion

de la

corriente de | Temperatura | ciclohexanona | ciclohexanona
Ejemplo vapor (Mpa) en °C oximay en el vapor
ciclohexanona | después de la
después de la | desorcion en
desorcion ( en % en peso
% en peso)
A 0.10 106 0.012 0.9
| 0.12 110 0.006 0.9
Il 0.15 116 0.002 1.0
Hl 0.5 157 0.0004 1.0
v 1.0 185 < 0.0001 1.0

1



Tabla Il Resultados de la desorcién de un medio acuoso que comprende 250

ppm de
ciclohexanona oxima y ciclohexanona.

Contenido Concentracién
Presidn de la conjunto de de
corriente de Temperatura | ciclohexanona | ciclohexanona
Ejemplo vapor (Mpa) en °C oxima y en el vapor
ciclohexanona | después de la
en el medio | desorcién en
acuoso % en peso
después de la
desorcion ( en
% en peso)
B 0.10 106 0.003 0.2
Vv 0.12 110 0.001 0.25
Vi 0.16 118 0.0005 0.25
Vil 0.17 121 0.0003 0.25
VI 0.21 127 0.0002 0.25
IX 0.27 135 < 0.0001 0.25
X 0.5 157 < 0.0001 0.25
Tabla lll. Resumen de resultados de los Experimentos 1 a 3
Concentracion de Contenido conjunto de
hidroxilamonio en un ciclohexanona oxima en
Experimento medio acuoso que entra un medio acuoso que
a la zona de sintesis de sale de la zona de
ciclohexanona oxima en sintesis de
mol/L ciclohexanona oxima
(ppm)
1.3 43
1.5 218
1.6 277
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para el tratamiento de un medio acuoso que contiene ciclohexanona
oxima y ciclohexanona, dicho proceso comprende la desorcion del medio acuoso
con vapor, caracterizado porque dicha desorcidn se lleva a cabo a una presion

entre 0.15y 1 MPa.

2. Un proceso para preparar ciclohexanona oxima, dicho proceso comprende:

Pasar un medio acuoso que contiene fosfato desde una zona de sintesis de
hidroxilamonio a una zona de sintesis de ciclohexanona oxima, desde la zona de
sintesis de ciclohexanona oxima a una zona de desorcion y desde la zona de
desorcién devolverlo a la zona de sintesis de hidroxilamonio,

en dicha zona de sintesis de hidroxilamonio, produciendo el hidroxilamonio
por reduccion catalitica de nitrato u 6xido de nitrégeno con hidrogeno;

en dicha zona de sintesis de ciclohexanona oxima, produciendo la
ciclohexanona oxima por reaccion de hidroxilamonio con ciclohexanona;
caracterizada porque la desorcidon del medio acuoso con vapor en la zona de

desorcion se lleva a cabo a presion entre 0.15y 1 MPa.
3. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2,

caracterizado porque la velocidad del gas superficial de dicho vapor esta entre 0.2

y 3 m/s.
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4. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque el proceso comprende la obtencién de dicho vapor mediante

la evaporacion de agua desde el medio acuoso.

5. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 - 4,

caracterizado porque dicha desorcién se lleva a cabo en una columna.

6. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque dicha

columna es una columna de platos o una columna empacada.

7. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6,

caracterizado porque el medio acuoso es un medio acuoso acido.

8. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado porque el medio acuoso sometido a desorcion tiene un pH entre Oy

4.

9. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8,
caracterizado porque el medio acuoso sometido a desorcion contiene 2.0 - 8.0

mol/L de fosfato, 0.5 — 8.0 mol/L de amonioy 0.1 — 5.0 mol/L de nitrato.

10. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en donde
el contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio

acuoso sometido a desorcién se encuentra entre 0.5y 0.02 % en peso.
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11. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en
donde dicha desorcién se lleva a cabo en una zona de desorcion , y en donde el
proceso comprende la descarga de una corriente de vapor desde dicha zona de

desorcioén , dicha corriente de vapor teniendo presién entre 0.15y 1 MPa.

12. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11,

caracterizado porque dicha corriente de vapor comprende vapor y ciclohexanona.

13. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, en
donde el proceso comprende intercambio de calor desde la corriente de vapor

hacia un proceso liquido.

14. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13, caracterizado porque dicho
proceso liquido es un proceso liquido en un proceso de produccidn de

caprolactama.

15. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 14, caracterizado porque dicho

proceso liquido es una mezcla que comprende tolueno y ciclohexanona oxima.

16. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 2 y cualquiera de las
reivindicaciones 2 a 15, caracterizado porque la concentracién de hidroxilamonio
en el medio acuoso que entra a la zona de sintesis de ciclohexanona oxima se

encuentra entre 1.0 y 2.5 mol/L.



o

17. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 16, caracterizado porque la
concentracién de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra a la zona de

sintesis de ciclohexanona oxima se encuentra entre 1.4 y 2.5 mol/L.



RESUMEN

La invencion se refiere a un proceso para el tratamiento de un medio acuoso que
contiene ciclohexanona oxima vy ciclohexanona, dicho proceso comprende
desorcion del medio acuoso con vapor, en donde dicha desorcion se lleva a cabo
a una presidn mas alta que 0.11 MPa. La invencién también se refiere a un
proceso para la preparacion de ciclohexanona oxima, el cual involucra desorcion

a una presion mas alta que 0.11 MPa

.
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Radicacion No. 04056825
Clasificacion Internacional (IPC): C07C 249/08.
Concepto Técnico No. 394

Patente de Invencion E Patente de Modelo de Utilidad D

Via Nacional [:l

Via PCT (fase nacional) Cap.1 [ ] Cap. Il

No. Sol. Internacional: WO 03/048110
Fecha de Presentacion Internacional; 4 de Diciembre de 2001

Como resultado del examen definitivo, realizado con fundamento en el articulo 48
de la Decision 486 de la Comision de la Comunidad Andina, se le comunica:

1. Documentos estudiados

1.1. Capitulo descriptivo: Folios 9 a 32 como se radicd inicialmente.
Folios 88 a 109 segunda radicacion.
1.2. Capitulo reivindicatorio: Folios 33 a 36 como se radicd inicialmente.
Folios 110 a 113 segunda radicacion.
1.3. Figuras: Folios 115 a 116.
1.4. Respuesta del solicitante: Folios: 82 a 86.

2. Objeto de la invencion

Titulo_de la_solicitud: Proceso para el tratamiento de un medio acuoso que
contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona. Folio 1.

QObjeto de la invencion: El objeto de la presente solicitud de patente de invencién
consiste en un procedimiento para el tratamiento de un medio de reaccién acuoso
que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona, la invencion también se
refiere a un proceso de preparacion de ciclohexanona oxima.

Reivindicaciones 1-17
Un proceso para el tratamiento de un medio acuoso que contiene ciclohexanona
oxima y ciclohexanona.

Reivindicaciones 2-17
Un proceso para preparar ciclohexanona oxima.

El problema técnico planteado en esta solicitud radica en que la actividad del
catalizador utilizado en la preparacién de hidroxilamonio se afecta adversamente
por la presencia de contaminantes organicos tales como ciclohexanona y
ciclohexanona oxima, presentes en la corriente reciclada. Para solucionar este
problema técnico la solicitud en estudio plantea un aumento de la presion
obteniendo una disminucién en la concentracidn de estos contaminantes
organicos.
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3. De la solicitud de Patente (segun el caso)

3.1.Descripcion (articulo 28 D. 486)
La descripcion divulga la invencion de manera suficientemente clara y completa
para su comprension. Por lo tanto la descripcion si cumple con el requisito de
claridad y comprensién de acuerdo al art. 28 de la Decision 486.

3.2.Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

El capitulo reivindicatorio define la materia de la invencién de forma clara y concisa
y se encuentra lo suficientemente sustentado por la descripcion. Por lo tanto el
capitulo reivindicatorio si cumple con el requisito de definicion claridad, concision y
sustento por la descripcion de acuerdo al art. 30 de la Decision 486.

4. Unidad de invencidn (articulo 25 D 486)

La solicitud solo comprende una invencidon que relaciona un mismo concepto
inventivo. En consecuencia la solicitud si cumple con el requisito de unidad de
invencion.

5. No es una invencion (articulo 15 D 486 literal a)-f)) (segun causal)

La presente solicitud de patente no involucra ningin elemento que no sea
considerado una invencion. Por lo tanto las reivindicaciones 1-17 si se consideran
invenciones.

6. Excepcion a la patentabilidad (articulo 20 D486 literal a)-d)) (segun causal)

La presente solicitud de patente no involucra ninguna excepcion a la
patentabilidad. Por lo tanto las reivindicaciones 1-17 si son patentables.

7. Reivindicaciones relativas a un uso o a un segundo uso (articulos 14y 21
D 486)

La presente solicitud de patente no involucra ninguna reivindicacion relativa a un
uso 6 un segundo uso. El objeto de la invencion es un procedimiento. En
consecuencia la materia de las reivindicaciones 1-17 es una invencién.

8. Determinacion del Estado de la Técnica

Considerando que |a fecha de la solicitud internacional PCT fue 4 de Diciembre de
2001, se realiz6 la blUsqueda en el estado de la técnica de documentos
relacionados con fecha de publicacion anterior a esta. Sin embargo no se
encontraron documentos que afecten la patentabilidad del objeto de la presente
solicitud de patente.

9. Andlisis de patentabilidad (seg(n requisito) (articulo 14 D486)

9.1  Novedad (articulo 16 D486)

La presente Solicitud de Patente No. 04056825, presenta un procesoc para
preparar ciclohexanona oxima que comprende. Pasar un medio acuoso que

contiene fosfato desde una zona de sintesis de hidroxilamonio a una zona de
sintesis de ciclohexanona oxima, desde la zona de sintesis de ciclohexanona a

1=
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una zona de desorcién y desde la zona de desorcion devolverlo a la zona de
sintesis de hidroxilamonio:

En dicha zona de sintesis de hidroxilamonio se produce el hidroxilamonio por
reduccién catalitica de nitrato U 6xido de nitrégeno con hidrégeno.

En dicha zona de sintesis de la ciclohexanona oxima, se produce la ciclohexanona
oxima por reaccién del hidroxilamonio con ciclohexanona.

Caracterizada porque la desorcion del medio acuoso con _vapor en la zona de
desorcién se lleva a cabo a una presién entre 0.15 vy _1MPa. (Proceso para el
tratamiento del medio acuoso).

Después de realizada la comparacion con el estado de la técnica no se encontrd
ningun documento que divulgara los mismos elementos presentados en la
solicitud. Por lo tanto los procesos presentado en el capitulo reivindicatorio son
novedosos.

9.2  Nivel inventivo (articulo18 D486)

El documento US3997607 presenta un procedimiento ciclico para la produccién de
la oxima de la ciclohexanona, caracterizado porque un medio de reaccién acido
acuoso tamponando de fosfatos, es reciclado entre la zona de sintesis del
hidroxilamonio y la zona de sintesis de la oxima de la ciclohexanona. En dicha
zona de sintesis del hidroxilamonio, el hidroxilamonio se forma por reduccion
catalitica de nitrato con hidrégeno. Y en dicha zona de sintesis de la oxima de la
ciclohexanona, reacciona el hidroxilamonio con la ciclohexanona para la formacion
de la oxima de la ciclohexanona. El medio de reaccién es reciclado y tratado,
calentando a 120°C, en presencia de gases nitrosos y a 1 atmosfera de presion
con el fin de eliminar cantidades residuales de ciclohexanona y de la oxima de la
ciclohexanona.

La solicitud en estudio presenta un proceso para preparar ciclohexanona oxima
que comprende. Pasar un medio acuoso que contiene fosfato desde una zona de
sintesis de hidroxilamonio a una zona de sintesis de ciclohexanona oxima, desde
la zona de sintesis de ciclohexanona a una zona de desorcion y desde la zona de
desorcion devolverlo a la zona de sintesis de hidroxilamonio:

En dicha zona de sintesis de hidroxilamonio se produce el hidroxilamonio por
reduccidn catalitica de nitrato U Oxido de nitrégeno con hidrégeno.

En dicha zona de sintesis de la ciclohexanona oxima, se produce la ciclohexanona
oxima por reaccion del hidroxilamonio con ciclohexanona.

Caracterizada porgue la desorcion del medio acuoso con vapor en la zona de
desorcion se lleva a cabo a una presion entre 0.15 y 1MPa. (Proceso para el
tratamiento del medio acuoso).

Aunque la solicitud en estudio presenta un proceso que incluye muchas de las
etapas que divulga el documento US3997607. También involucra una etapa
caracteristica que consiste en [a _desorcidn_del medio acuoso con vapor a una
presion entre 0.15 y 1MPa.

Que hace a la invencién novedosa y produce un efecto técnico sorprendente, pues
en los ejemplos se evidencia una disminucién notable en la concentracién ae
contaminantes organicos que pueden aumentar el tiempo de vida y la actividad del
catalizador.

Asi que el problema técnico planteado en esta solicitud “la necesidad de disminuir
los contaminantes organicos en la corriente reciclada, para preservar la actividad
del catalizador” no se habia resuelto previamente mediante el mismo tipo de
procedimiento, mas aun no se habian logrado concentraciones tan bajas de
contaminantes organicos como las obtenidos mediante este proceso. Por esta

\V4
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razon se considera gue la etapa de tratamiento del medio acuoso con vapor a una
presion entre 0.15 y 1MPa no es obvia para una persona medianamente versada
en la materia, ni se deriva de manera evidente del estado de la técnica; produce
en efecto sorprendente, soluciona el problema técnico planteado inicialmente y en
consecuencia el proceso presentado de las reivindicaciones 1-17 posee nivel
inventivo.

9.3 Aplicacion industrial (articulo19 D 486)

La invencién de la presente solicitud es susceptible de aplicarse industriaimente.
Por lo tanto cumple con el requisito de aplicacidén industrial.

10 Conclusion:

En consecuencia y por todo lo expuesto anteriormente, se recomienda Conceder
las reivindicaciones; 1 a 17 (folios: 110 a 113).

Bogota, D.C., 8 de Febrero de 2008

_Cadigo No.202085

t CONCEPTO TECNICO No. 394 w EXAMINADOR TECNICO J
B I o7 02085



Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

RESOLUCION 5555
Por la cual se otorga una patente de invencién
CERTIFICADO 16
Rad. PCT/ 04-56825

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA 'Y COMERCIO
en ejercicio de sus facultades legales, en especial de las que se confirieron en el articulo
4 numeral 5 del decreto 2153 de 1992, y

CONSIDERANDO:

PRIMERO: Que la solicitud internacional PCT/NL 01/00884 de fecha 04 de diciembre del
2001, correspondiente a la patente de invencidn titulada “PROCESO PARA EL
TRATAMIENTO DE UN MEDIO ACUOSO QUE CONTIENE CICLOHEXANONA OXIMA'Y
CICLOHEXANONA", fue radicada en esta Superintendencia el 17 de junio del 2004 bajo el
numero 040566825, para los efectos de que se dé comienzo a la fase nacional, en virtud del
Tratado de Cooperacion en Materia de Patentes (PCT).

SEGUNDO: Que el extracto de esta solicitud fue publicado en la Gaceta de la Propiedad
Industrial N°® 559 del 30 de diciembre del 2009, sin que se hubieran presentado oposiciones
por parte de terceros.

TERCERO: Que realizado el examen de fondo se requirio al solicitante en los términos del
articulo 45 de la Decisién 486 de la Comision de la Comunidad Andina, para que presentara
respuesta a las observaciones de caracter técnico visibles a folios 72 a 81 del cuaderno
administrativo, relacionadas con la patentabilidad o cumplimiento de los requisitos
establecidos por esta Decisidn, para la concesion de la patente.

CUARTO: Que el solicitante, mediante escrito radicado bajo el nimero 04-056825-00007-
0000 del 15 de enero del 2008, atendio oportunamente el requerimiento formulado,
presentando nuevos folios 110 a 113, con el texto de las reivindicaciones que reemplazan
las originalmente presentadas, atendiendo de esta manera las observaciones efectuadas en
el examen de fondo. El capitulo en mencién se acepta, como quiera que se ajusta a las
prescripciones contenidas en el articulo 34 de la Decision 486.

QUINTO: Que en virtud de lo dispuesto en el articulo 14 de la Decisién 486 expedida por la
Comision de La Comunidad Andina se otorgaran patentes “...para las invenciones, sean de
producto o de procedimiento, en todos los campos de la tecnologia, siempre que sean
nuevas, tengan nivel inventivo y sean susceptibles de aplicacion industrial”.

SEXTO: Que en el presente caso cumplen los requisitos indicados en el numeral anterior las
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Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

RESOLUCION . 54575
Por la cual se otorga una patente de invencion
CERTIFICADO 16

Rad. PCT/ 04-56825
reivindicaciones 1 a 17 contenidas en los folios 110 a 113, razdn por la cual este Despacho

encuentra procedente conceder para las mismas el privilegio solicitado.

RESUELVE:

ARTICULO PRIMERO: Otorgar el privilegio de patente de invencién a la solicitud que entro
en fase nacional en virtud del Tratado de Cooperacién en Materia de Patentes (PCT), parala

creacion denominada:

" PROCESO PARA EL TRATAMIENTO DE UN MEDIO ACUOSO QUE CONTIENE
CICLOHEXANONA OXIMA Y CICLOHEXANONA "

Clasificacién IPC: C 07 C 249/08.

Reivindicacion(es): 1a17 Folio(s): 110a 113.

Titular(es): DSM IP ASSETS B.V.

Domicilio(s): Heerlen, Holanda.

Inventor(es): Arno Benneker, Henk Oevering y Johannes Antonius Leonardus
Brouwers.

Solicitud Internacional N°: PCT/NL 01/00884 Fecha: 04 de diciembre del 2001,

Vigente desde: 04 de diciembre del 2001 Hasta: 04 de diciembre del 2021

ARTICULO SEGUNDO: El titular tendra los derechos y las obligaciones establecidos en la
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA'Y COMERCIO

RESOLUCION. 5531
Por la cual se otorga una patente de invencion
CERTIFICADO 16

Rad. PCT/ 04-56825

Decision 486 de la Comision de la Comunidad Andina y demas disposiciones legales
vigentes sobre propiedad industrial, precisando que para mantener vigente la patente se
debera cancelar la tasa anual de mantenimiento conforme lo dispone el articulo 80 de la
referida norma comunitaria.

ARTICULO TERCERO: Entregar al titular copia auténtica de esta resolucion y el certificado
de patente, previas las anotaciones en los libros de registro.

ARTICULO CUARTO: Notificar el contenido de la presente resolucién a la doctora Jimena
Escobar Uribe, o a quien haga sus veces, en su calidad de apoderada de DSM IP Assets
B.V., entregandole copia de la misma, advirtiéndole que contra ella procede el recurso de
reposicion ante el Superintendente de Industria y Comercio, del cual podra hacer uso al
momento de la notificacion personal o dentro de los 5 dias habiles siguientes a ella.

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE
Dada en Bogota, D.C.,alos “ & *

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA'YY COMERCIO,

GUSTAVO VALBUENA QUINONES

Doctora

JIMENA ESCOBAR URIBE
Carrera 11 AN°94 - 76, Of. 305.
Bogota D.C.
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S T .
SUFERINTENDELIOLA MO INDIITIIA Y 0L
L EETETRIN L

}

i

[ECRCEEE R S NG M AN SRR o R AT S i

-

ST ITETICATL e R e

Vot

’?J“Lric"bﬂ €SCOB ARV %L‘,’aﬁ«

Ao B SO A)

- A

e

S
it

;}ﬂ;“ﬂ

i s AR




