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S. D 

Re: Expediente No. 04-056.825 
Solicitud de patente a nombre de DSM Assests B.V. 

Yo, JIMENA ESCOBAR URIBE, idcntificada 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 
patentc de la rcferencia, en respuesta al oficio No. 13308 dcl 19 de octubre de 
2007 re.lacionado con ci concepto tØcnico No. 1851, me permiro manifcstar lo 
siguiente: 

1. Con fundamento en la facultad que confiere ci artIculo 34 de la Decision 
486 al solicitante para modificar la solicitud de patcnte en cualquier morncnto del 
trÆmite, presento junto con este memorial nuevo capItulo reivindicatorio en ci 
cual se tealizaron las siguientes modificaciones: 

1.1 Se rccmplazO la expresión "depuraciOn", "depurado" por el termino 
correcto "desorción" dentro de toda la solicitud. A este respecto, se emplea ci 
tØrmino "desorciOn" quc en tØrminos fisicoquImicos hace referencia a que una 
sustancia se eimina de un liquido o un sólido mcdiante la absorciOn o adsorcion. 

1.2 Se cspecificO dentro de las reivindicaciones 1, 2, 10 que la presión a la cual 
se lleva a caho la dcsorciOn se encuentra dentro de un intervalo dc 0.15 y I MPa, 

1.3 Sc canceló  la antigua rcivindicación 3, debido a que la caracterIstica tØcmca 
de la presiOn se introdujo en las rcivindicaciones 1, 2 y en la nueva rcivindicación 
10. 

1.4 Se presentan las figuras 1 y 2 que esquernatizan ci proceso de la invcncion 
en estudio. 
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.1n este scntido, me permito decir que las anteriores modificaciones no amplIan 

la materia objeto dc la prescnte solicitud y Sc realizaron con ci aflfffl() de brindar 

claridad dc acuerdo con lo sugerido por ci examinador. 

Para este cfecto, me permito acompaæar ci recibo nümero 08-1,813 dcl 8 de 

enero de 2008, con ci cual qucda cubicrta la tasa correspondiente a la 

modificación en cuanto al capitulo reivindicatorio. 

2. Claridad de la splicitud 

Con las modificaciones anteriormente cxpuestas sc cumple cabalmente COfl los 

requisitos estabiccidos por cse despacho en cuanto a tØrminos atTibiguos. 

En estc sentido, con ci cambio del termino "depuracion por ci termino tecnlco 

"desorción", Sc supera la objeción dc claridad en cuanto a la rcivindicación 1. 

Dc otra partc, en cuanto a que la rcivindicación 2 Cs una reivindicaciOn 

indcpcndiente, me permito decir que la misma se encuentra dirigida a un proceso 

para la preparación  de ciclohexanona oxima en tanto que la reivindicación 1 se 

cncuentra encaminada a un proceso para el tratamiento del medio acuoso que 

conticne ciclohexanona oxima y ciclohexanona. Estas dos rcivindicaciones 

pueden co-existir en la solicitud en cstudio y toda vcz que huscan la protección 

del proceso global dc la ciclohexanona oxima bajo las condiciones rcveladas en la 

invención. 

Dc otra partc, con relación a la antigua rcivindicación 11 (nucva reivindicación 

10) que rcvela la concentración del producto final, me permito decir que dicha 

reivindicación cs dependientc de las reivindicaciones precedcntcs donde 

claramcntc se revela el medio acuoso sometido a desorción bajo condiciones 

especIficas de presión, to cual, contrario a lo manifestado pot ese despacho 

hace que esta reivindicación se encuentre dcfiniendo una condición 

(concentración)  del producto Sujcto de la desorción. 

3. Nivel inventivo 

1n cuanto a este rcquisito manifiesta csc despacho que la antcrioridad Dl 

(US3997607) se anticipa a la materia objeto dc Ia presente solicitud y dcsvirrüa la 

altura invcntiva de la invención. Sin embargo, me manifestar que no 

resulta apropiado mencionar csta anterioridad como rcicvante para desvirtuar la 

aitura inventiva de la solicitud en cuestión, principalmente cuando ci cxaminador 

indica que la ünica diferencia entre la solicitud en cstudio son las condiciones 
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de "dcpuración". 

Sobre este particular, se hacc nccesario seæalar que la invencion propOrCiofla Un 

proceso para tratar un mcdio acuoso que contlene ciclohexanona oxirna y 
ciclohexanona, en donde dicho proccso coniptende la desorciOn del medio 

acuoso con vapor, caracterizada la desorción porque se realiza a una presiOn por 

encirna de 0.15 MPa. 

En contraste a lo anteriotmente expuesto, la anterioridad Dl no revela un 
t0CCSO de desorcion como ci mostrado en la invención. Dc hecho, estc 

docurnento tevela y sugiere un tratarniento de caicfltalmCflt() para ciertas 
corricntes dc proceso en presencia de gases de nitrógeno, de tal modo que Sc 
inician reacciones qulmicas para la remoción/descomposiciOn de impurezas 
conic) ciciohcxilamina y otos catalizadores venenosos con la descarga de dióxido 
de carbono formado. 

En este orden de ideas dirijo atentamente la atención del  seæor cxaminador a la 
columna 3, en las line-as 21 a 30, donde Dl claramcntc sugiere que ci dióxido de 
carhono formado a partir de la cilohexilamina se descarga corno un gas, mientras 
que los acidos dicarboxificos formados a partir de la ciclohexil amina jUflt() COfl la 
cilcohexil oxima son rctirados del liquido para .reciclado mediante extracción. 

En este sentido, si Dl hacc referencia a un problema parecido al de la prcsentc 
invención, tambiØn es cierto qic la forma como se soluciona Cs totalmente 
disdnto a lo revelado en la presente invcnción. AsI pues, lo que se debe juzgar 
aqul no es que si ci problema sea ci mismo o parecido sino la mancra como se 
Ilega a la solucion del mismo, en este caso no por cxtracción sino por desorción. 
Pot lo cual, la manera como se soluciona ci problema existente en la tØcnica que 
consistla en la actividad reducida del catalizador por la presencia de impurezas 
orgÆnicas, se soluciona de manera difcrentc e inesperada apartÆndosc del camino 
trillado que cnsenaba la tØcnica anterior (DI). 

AsI las cosas, una persona mcdianamente versada en la tØcnica no encontrarIa 
evidcntc ni deducirla de manera obvia la materia de la invención en cuestión a 
partir de lo revelado en Dl. Es mÆs, los cjernpios consignados en las nuevas 
pÆginas 15 a 22 y resurnidos en las tablas I a 111 muestran como 
sorprendentemente se reduce el contenido de impurezas en esta corriente gracias 
a las condiciones de la prcsión de la corriente de vapor. 

A continuación  me permito mostrar las tahias donde efectivamente se pucde 
aprCciar lo anteriormente expuesto. 



El 

Tabla L Resultados de la Desorción de un Medio Acuoso que contiene 
1000 ppm de ciclohexanona oxima y ciclohexanona 

Contenido Concentración 
Presion de Ia conjunto de de la 
corriente de Ternperatura en ciclohexanona ciclohexanona 

Ejemplo vapor (Mpa) Ocoxima 
y 

en ci vapor 
ciclohexanona despuØs de la 
despues de la desorcion en 
desorcion (en en peso 

en peso) 

A 0.10 106 0.012 0.9 

1 0.12 110 0.006 0.9 

11 116 0.002 1.0 

Ill 0.5 157 0.0004 1.0 

IV 1.0 185 <0.0001 1.0 

Tabla H Resultados de la desorción de un medio acuoso gue comprende 
250 ppm de 

ciclohexanona oxima y ciclohexanona. 

Contenido Concentracion 
Presión de la conjunto de de 
corriente de Ternperatura en ciclohexanona ciclohexanona 

Ejemplo Vapor (Mp’i) °C oxima 
y 

en d vapor 
ciclohexanona despues de la 

en el medio desorción en 
acuoso despuØs % en peso 
de la desorcion 
(en Q/ en peso) 

B 0.10 106 0.003 0.2 
V 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 
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Tabla HI. Resumen de resultados de los Experimentos 1 a 3 revelados en 
la descrrnción 

Concentración de Contenido conjunto de 
hidroxilamonio en un medio ciclohexanona oxima en un 

Lxpermaento acuoso que entra a la zona medio acuoso que sale de la 
de sintesis de ciclohexanona zona de sintesis de 

oxjnyt en ciclohexanona oxima 
mol/L (ppm) 

1 1.3 43 

2 1.5 218 

3 1.6 277 

Por lo tanto, una persona versada no encontrarla evidente que al aumentar la 
presion de la corriente de vapor se lograra reducir hi concentración de los 
contaminantes en ci medio acuoso mediante la desorción dcl mismo, a partir de 
lo revelado en Di que cs tratar una corriente con gases de nitrógcno. Es rnÆs, no 
se vcrIa movada a variar la presión de la corriente de vapor porque a partir de 
Dl ya que esta referencia no sugiere cambios de presión pam una corriente 
similar como la mostrada en la solicirud en estudio. 

En conclusion, me permito decir que a la Iuz dc la modificación realizada en ci 
capItulo reivindicatorio de la presente invención y los argumentos anteriormente 
expuestos, la solicitud cumple con los requeritnientos de claridad y altura 
inventiva y pot ende, solicito comedidamente a ese despacho conceder el 
privilcgio de patente a la invenciOn en cuestión. 

Seæor Superintendente, 

(fli 1DA JTflNA ESCOBAR’URIBF. 
CC39.779.452 de Usac1u6n 
T.P. 68228 
COd. 5376 



NJiSTR 

-------------

NC 

PLI DII EXPEDIENTE 



PROCESO PARA EL TRATAMIENTO DE UN MEDIO ACUOSO QUE CONTIENE 

CICLOHEXANONA OXIMA V CICLOHEXANONA 

5 La presente invención se refiere a un proceso para el tratamiento de un medio 

acuoso que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona. La invenciOn tambiOn 

se ref lore a un proceso de preparación do ciclohexanona oxima. 

La ciclohexanona oxima se puede producir mediante un proceso en el cual un 

10 amortiguado, un medic acuoso que contiene amortiguadores de Æcidos o sales 

Æcidas, por ejemplo un amortiguador de fosfatos, y sales amortiguadoras 

derivadas de estos Æcidos, se recicla continuamente entre una zona de sIntesis de 

hidroxilamonio en la cual el nitrato o el Oxide de nitrógeno se reducen 

catalIticamente con hidrógeno molecular a hidroxilamonio, y una zona de sIntesis 

15 de ciclohexanona oxima donde el hidroxilamonio reacciona con ciclohexanona 

para formar ciclohexanona oxima. DespuØs de tener enriquecida en hidroxilamonio 

- 

la zona de sIntesis de hidroxilamonio, el medio acuoso so pasa desde la zona de 

sIntesis del hidroxilamonio a la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima. La 

ciclohexanona oxima se puede separar del medic acuoso que se recicla a la zona 

20 de sntesis de hidroxilamonio. Antes de que el medic acuoso se recicle a la zona 

de sIntesis de hidroxilamonio, puede ser enriquecido con el nitrate requerido per 

adición de Æcido nItrico o por absorciOn de gases nitrosos on el medio acuoso con 

lo cual Se forma Æcido nItrico in situ. 
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Las reacciones qulmicas netas que ocurren durante el proceso Se representan por 

las siguientes ecuaciones: 

1) preparación de hidroxilamonlo: 

2 H3PO4 + NO + 3H2 -010  NH30H + 2H2PO4 + 2 H20 

5 2) PreparaciOn de la oxima: 

- 

NHOH + 2H2F04 1-2H20 + (H) o 

8 = Ni - OH + HF04 + H2F04- + 3H20 

. 

3) Suministro de Æcido nItrico para compensar la disminuciOn de la fuente de iones 

10 

nitrato despuØs de remover la oxima formada: 

H2PO4 + HNO3 , H3PO + NO 

El catalizador utilizado en la preparaciOn de hidroxilamonio es generalmente 

paladio y/o platino sobre un material soporte de carbon o alumina. La actividad del 

catalizador se afecta adversamente por la presencia de contaminarites orgÆnicos 

tales como ciclohexanona y ciclohexanona oxima, presentes en la corriente 

49 is reciclada. 

El documento US 3, 940, 442 describe un proceso en donde un medio acuoso 

que deja la sIntesis do ciclohexanona oxima esta sujeto a una etapa de desorción 

para remover las cantidades traza de ciclohexanona oxima antes de reciclarlo a la 

20 zona de sIntesis de hidroxilamina con el objeto de prevenir el envenenamiento del 

catalizador en la zona de sIntesis de hidroxilamina. La etapa de desorciOn 

descrita en US 3, 940, 442 so realiza en una columna do destilación a presión 

atmosfØrica. 
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5 

10 

Ahora se encuentra que la eficiencia en la disminución de la concentración de 

ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el media acuoso se mejora 

marcadamente con el aumento de la presión. 

En consecuencia, la invenciOn proporciona un proceso para tratar un media 

acuoso que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona, dicho proceso 

comprende desorción del media acuoso con vapor, caracterizada dicha desorciOn 

porque se Ileva a cabo a una preslón mÆs alta que 0.11 MPa. 

La invención tambiØn proporciona un proceso para preparar ciclohexanona oxima, 

dicho proceso comprende: 

Pasar un medio acuoso que contiene fosfato desde una zona de sIntesis de 

15 hidroxilamonio a una zona de smntesis de ciclohexanona oxima, desde la zona de 

sIntesis de ciclohexanona oxima hasta 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, la preparaciOn de hidroxilamonio se 

hace por reducción catalItica de nitrato a de Oxido de nitrOgeno con hidrogeno; 

20 en dicha zona de sIntesis de ciclohexanona oxima, la preparación de 

25 

ciclohexanona oxima Se hace mediante reacciOn de hidroxilamonio con 

ciclohexanona; 

en dicha zona de desorción , la desorción del media acuoso con vapor, se 

caracteriza par que se Ileva a cabo a una presión mayor que 0.11 MPa. 



De acuerdo con la invención el medio acuoso obtenido despuØs do la desorción 

puede tener una concentración mas baja do ciclohexanona y ciclohexanona 

oxima. Es posible que el medio acuoso que se somete a desorción tenga una 

concentración aumentada de ciclohexanona y ciclohexanona oxima, con ninguno o 

5 solamente un limitado aumento de la concentraciOn de ciclohexanona y 

ciclohexanona oxima en el medio acuoso obtenido despuØs de la desorciOn . Esto 

es ventajoso ya que las etapas de separación previas a la desorciOn se pueden 

omitir o realizar en una menor extensiOn. MÆs aün, altas cantidades de 

is  hidroxilamonio se pueden convertir en la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima 

10 con ninguno o con solamente un aumento limitado de la concentración do 

ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso obtenido despuØs do la 

desorción y quo entra a la zona do sIntesis de hidroxilamonio. Una vontaja 

adicional del proceso de acuerdo con la invenciOn es que se puede utilizar menos 

vapor para obtener la disminuciOn deseada de la concentración de ciclohexanona 

15 y ciclohexanona oxima. Otra ventaja es quo se pueden obtener en la corriente de 

vapor cantidades aumentadas de ciclohexanona. 

De acuerdo con la invenciOn la desorciÆn se Ileva a cabo a una presiOn mÆs alta 

que 0.11 MPa. Preferiblemente, la desorciOn se Ileva a cabo a una presión mÆs 

20 alta do 0.13 MPa, mÆs preferiblemente mÆs alta de 0.15 MPa, en particular mÆs 

alta quo 0.20 MPa. Por aumento do la presiOn, la eficiencia en la disniinución de 

la concentración de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso 

ademÆs se aumenta. No hay un lImite superior especIfico para la presiOn. La 

desorción se puede Ilevar a cabo a una presión mÆs baja quo 1 MPa, usualmente 



mÆs baja que 0.6MPa. La presión se puede ajustar por cualquier mØtodo 

adecuado, por ejemplo usando una vÆlvula de presiOn. 

Preferiblemente, la desorción se Ileva a cabo a una temperatura mÆs alta de 106 

5 o mÆs preferiblemente mÆs alta de 110 00, en particular mÆs alta de 115 00 en 

particular mÆs alta de 125 °C. No hay un tImite superior especIfico para la 

temperatura. La desorción se puede Ilevar a cabo a una temperatura menor de 

. 

185 °C, usualmente menor que 16000 

10 La desorción se puede realizar en una zona de desorciOn adecuada donde el 

vapor se pasa a travØs del medio acuoso. El medio acuoso y el vapor se pueden 

poner en contacto por un mØtodo adecuado, preferiblemente poniendo en contacto 

el medio acuoso y el vapor en flujo contracorriente. Una corriente de vapor que 

comprende vapor y compuestos orgÆnicos se descarga desde la zona de 

15 desorción. 

6 La corriente de vapor puede incluir compuestos orgÆnicos los cuales estaban 

originalmente presentes en el medic acuoso antes de entrar a la zona de 

desorción , e.g., ciclohexanona y/o compuestos orgÆnicos que se forman en la 

20 zona de desorciôn por conversiOn de ciclohexanona oxima en otros productos, en 

particular en ciclohexanona. TIpicamente los compuestos orgÆnicos en la corriente 

de vapor incluyen ciclohexanona. 

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

25 desorciOri tiene una presion mÆs alta de 0.11 MPa, mÆs preferiblemente mÆs lata 



de 0.13 MPa, mÆs preferiblemente mÆs alta de 0.15 MPa, en particular mÆs alta 

de 0.20 MPa. No hay un Ilmite superior para la presion do la corriente de vapor 

que se descarga desde la zona de desorción La corriente do vapor que se 

descarga desde la zona de desorción puede tener una presión menor de 1 MPa, 

5 generalmente menor quo 0.6 MPa. Dichas presiones se ref ieren a la presión de  la 

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

. Preferiblemente, la corriente do vapor que se descarga desde la zona do 

desorción tiene una temperatura mÆs alta do 106 00 mÆs preferiblemente mÆs 

0 

10 alta de 110 °C, en particular mÆs alta de 115 00, en particular mÆs alta de 125 T. 

No hay un Ilmite superior especIfico para la temperatura de la corriente de vapor 

que se descarga desde la zona de desorción . La corriente de vapor que se 

descarga desde la zona de desorciOn puede tener una temperatura por debajo de 

185 OC, usualmente por debajo de 160 °C. Dichas temperaturas so refieren a la 

15 temperatura de la corriente de vapor en el punto donde se descarga desde la zona 

do desorciOn. 

Preferiblemente, la velocidad superficial del gas do dicha corriente que pasa a 

travØs de la zona do desorción estÆ entre 0.2 y 3 m/s, mÆs preferiblemente entre 

20 0.4 y 1.5 m/s. Como aqul Se usa la velocidad superficial del gas se refiere al flujo 

volumØtrico del gas (en m3/s) dividido entre el area de la sección transversal Iibre 

de la zona do desorciOn (en m). El tiempo do residencia del medlo acuoso en la 

zona de desorción estÆ preferiblemente entre 0.5 y 60 minutos. 

12 
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El vapor Se puede obtener de cualquier fuente, por ejemplo por evaporación de 

agua desde el medio acuoso. Puede obtenerse evaporando parte del agua del 

medio acuoso en la zona de de desorción TamblØn es posible evaporar parte del 

agua del medio acuoso antes que el medio acuoso entre a la zona de desorción o 

5 despuØs que el medio acuoso haya sido descargado de la zona de desorciôn En 

10 

una incorporación preferida, el proceso comprende obtener dicho vapor por 

evaporaciOn del agua del medio acuoso en una cantidad de 20-400 Kg. de agua 

por m3 de medio acuoso, mÆs preferiblemente en una cantidad de 50-200 Kg. de 

agua por m3 de medio acuoso. 

Se puede utilizar cualquier recipiente adecuado como zona de desorción 

Preferiblemente, la zona de desorción 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 

15 bandejas de tamiz, casquiUos de burbuja o bandejas de vÆlvula. 

0 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 H3PO4, H2PO4, HP042 yb P043. Preferiblemente el medio acuoso 

20 estÆ amortiguado. Preferiblemente, el medio acuoso es un medio acuoso Æcido. 

Preferiblemente, el medio acuoso que se somete a desorciOri tiene un pH de entre 

0 y 4, mÆs preferiblemente entre 0.5 y 4. En una incorporaciOn preferida, el medio 

que se soniete a desorciOn contiene 2.0 - 8.0 moles de fosfato, 0.5 - 8.0 moles 

de amonio (NH4) y 0.1 - 5.0 moles de nitrato (NO3) por litro de medio acuoso. 

25 Como aquI se usa el contenido de fosfato se refiere al contenido conjunto de 

I I 
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HPO4, H2PO4, HP042 y PO4 por litro de medio acuoso. Como aqul se usa el 

medio acuoso que se somete a desorción se refiere al medio acuoso que entra a 

la zona de desorción. 

5 Preferiblemente el contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en 

el medio acuoso que se somete a desorción es menor de 0.5% en peso, mÆs 

preferiblemente, menor de 0.2% en peso, en particular menor de 0.1% en peso, 

mÆs 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. 

10 Un contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona ms bajo tiene la 

ventaja de disminuir la tendencia a la pØrdida 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. 

15 Preferiblernente, contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en 

el medio acuoso que sale de la zona de desorción es menor de 0.01% en peso, 

mÆs preferiblemente menor de 0.002% en peso, en particular menor de 0.0005% 

en peso, mÆs en particular menor de 0.0002% en peso, aün mÆs preferiblemente 

menor de 0.0001% en peso. Dichos porcentajes en peso se dan con respecto at 

20 peso del medio acuoso que sale de la zona de desorciÆn. 

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 

25 lIquido es un proceso liquido en un proceso de producción de caprolactama. 

0 



Ejemplos de procesos lIquidos adecuados incluyen productos orgÆnicos que 

comprenden ciclohexanona oxima en un solvente orgÆnico, e.g., tolueno, o una 

soluciOn de sulfato de amonio. Preferiblemente, el proceso comprende retirar 

dicho producto orgÆnico desde la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima. 

5 Preferiblemente, dicho intercamblo de calor comprende la aUmentación de dicha 

corriente de vapor a un intercambiador de calor. En una incorporación preferida 

dicho intercambiador de calor es una caldera de una columna de destilación, por 

ejemplo una columna de destilación en donde la ciclohexanona oxima Se separa 

is  de un producto organico que comprende ciclohexanona y un solvente orgÆnico, o 

0 

10 un intercambiador de calor de un cristalizador, por ejemplo un cristalizador en 

donde el agua se evapora desde una soluciOn de sulfato de amonio para efectuar 

la cristalizaciOn de cristales de sulfato de amonio. 

La ciclohexanona se puede separar desde la corriente de vapor, por ejemplo por 

15 separación de fases. La ciclohexanona separada se puede recircular a la zona de 

sIntesis de ciclohexanona oxima. 

Generalmente, la concentraciÆn de hidroxilamonlo en el medio acuoso que entra a 

la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima es mayor de 0.8 mol/L. 

20 Preferiblemente, la concentración de hidroxilamonio en el medio acuoso que entra 

a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima es mayor de 1.8 mol/L, mÆs 

preferiblemente mÆs alta del .2. mol/L mÆs preferiblemente mÆs alta de 1.4 mol/L, 

en particular mÆs alta de 1.6 mol/L. Es ventajoso el incremento de la 

concentraciôn de hidroxilamonlo en el medio acuoso que entra a la zona de 

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

is 
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conversion de hidroxilamonio y/o pequeæas pØrdidas de hidroxilamonio por 

descomposición. Una concentraciOn de hidroxilamonio incrementada en el media 

acuoso que entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima se puede alcanzar 

par ejemplo par incremento en el tiempo de residencia en la zona de sIntesis de 

5 hidroxilamonio yio par incremento en la concentración de nitrato en el medio 

acuoso que entra a la zona do sIntesis do hidroxilamonio. Na hay un Ilmite 

superior especIfico para la concentración de hidroxilamonio en el medio acuoso 

que entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima. Generalmente la 

concentración do hidroxilamonio en el medio acuoso quo entra a la zona de 

10 sIntesis de ciclohexanona oxima estÆ par debajo de 2.5 mauL. 

Nosotros encontramos quo un incremento en la concentraciOn de hidroxilamonio 

en el media acuoso que entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima puede 

resultar en un incremento do la concentraciOn de contaminantes orgÆnicos, en 

15 particular ciclohexanona y ciclohexanona oxima, en el media acuoso que sale de 

la zona de sIntesis do ciclohexanona oxima. Las cantidades incrementadas de 

compuestas orgÆnicos se pueden disminuir ventajosamente par los procesos de 

acuerda con la invención. 

20 En Ia zona de sintesis de ciclohexanona oxima, el hidroxilamonio se hace 

reaccionar con ciclohexanona para formar ciclohexanona oxima, preferiblemente 

en presencia de un solvente orgÆnica. Se puede usar cualquior solvente orgÆnico 

adecuado en el cual la ciclohexanona y la ciclohexanona oxima se puedan 

disolver. Preferiblemente, el solvente orgªnico so selecciona del grupo que 

25 consiste de bencena, tolueno, xileno, metilciclopentano, ciclohexano, y mezclas 
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de los mismos. MÆs preferiblemente, el solvente orgÆnico es tolueno. Un proceso 

adecuado se describe por ejemplo en GB-A-1, 138, 750. En una incorporación 

preferida, la reacción del hidroxilamonio con la ciclohexanona se efectOa por 

contacto del medio acuoso y una corriente orgÆnica que comprende ciclohexanona 

5 y el solvente orgÆnico en flujo contracorriente. La ciclohexanona oxima producida 

se puede descargar desde la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima por 

cualquier mØtodo adecuado, preferiblemente retirando un producto orgÆnico desde 

la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima, dicho producto orgÆnico comprende 

la ciclohexanona oxima y el solvente orgÆnico. El solvente orgÆnico y la 

10 ciclohexanona se pueden introducir en la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima 

en cualquier punto apropiado, preferiblemente corriente abajo del punto donde el 

producto orgÆnico se extrae de la zona de sintesis de la ciclohexanona oxima 

(visto en la dirección del flujo del medio acuoso). MÆs preferiblemente, el solvente 

orgÆnico y la ciclohexanona son introducidos a la zona de sintesis de 

15 ciclohexanona oxima corriente abajo del punto donde el producto orgÆnico se 

descarga desde la zona de sIntesis de la ciclohexanona oxima, y el solvente 

orgÆnico 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 incorporación tiene la ventaja que la extracciOn de 

20 cantidades residuales de ciclohexanona y ciclohexanona oxima del medio acuoso 

se mejora. Como se utiliza aquI, la zona entre el punto donde el producto 

orgÆnico deja la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima y el punto donde la 

ciclohexanona Se introduce en la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima 

tambiØn se refiere como zona de reacciOn. Como se utiliza aqul la zona entre el 

25 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 orgÆnico so introduce en la zona 

do sintesis de ciclohexanona oxima tanibiØn so refiere coma zona do extracción. 

Para la zona de reacciOn y la zona de extracción, se pueden utilizar tipos 

conocidos de reactores de contra-flujo, tales como par ejemplo, columnas 

5 pulsadas Ilenas con cuerpos de empaquetamiento a reactores do discos rotatorios. 

TambiØn es posible utilizar un sistema que comprende un nümero, e. g., do 3 a 6, 

reactores conectados en serie equipados con agitadores, cada uno de estos 

reactores tambiØn provistos con un separador lIquido-lIquido. 

10 La zona de sIntesis ciclohexanona oxima preferiblemente se opera a una 

temperatura entre 40 a 150° C preferiblemente, el media de reacción que entra a 

la zona do sintesis de ciclohexanona oxima, tiene un pH entre 1 y 6, mÆs 

preferiblemente entre 1.5 y 4. 

15 En la zona de sIntesis de hidroxilamonio, el hidroxilamonio, so produce par 

reducción catalItica de nitrato a do Oxido de nitrógeno con hidrOgeno. La zona de 

sIntesis de hidroxilamonio se puede operar en un intervalo de temperatura de 20 a 

1000 C. preferiblemente 30-90° C, mÆs preferiblemente 40-65° C y a presiOn 

atmosfØrica, presiones sub-atmosfØricas a presiones elevadas, preferiblemente 

20 entre 01. y 5 MPa, mÆs preferiblemente entre 0.3 y 3 MPa, y en particular entre 0.5 

y 2 MPa (Presión parcial do hidrOgeno). Preferiblemente, el pH en la zona do 

sIntesis do hidroxilamonio estÆ entre 0.5 y 6, mÆs preferiblemente entre 1 y 4. El 

catalizador empleado en esta zona estÆ generalmente presente en un intervalo 

entre 1 a 25% on peso, preferiblemente entre 5 a 15% en peso, do un metal 

25 precioso, relativo al peso total do soporte mÆs catalizador. Preferiblemente el 



catalizador es un catalizador que contiene paladlo por ejemplo, un catalizador de 

paladio o de paladio-platino, presente sobre un soporte, tal como por ejemplo, un 

soporte de carbon o de alumina. Generalmente, el catalizador estÆ presente en la 

zona de sIntesis de hidroxilamonio en una cantidad de 0.2 - 5% en peso, relativo 

5 al peso total de lIquido en el(los) reactor(es) de hidroxilamonlo. 

La zona de sintesis de hidroxilamonlo no estÆ limitada a un reactor especIfico. Se 

puede utilizar un reactor con un agitador mecÆnico. Preferiblemente, el reactor es 

una columna, preferiblemente una columna de burbuja o burbujeadora. Un 

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

Breve Descripción de los Dibujos 

FIG. 1 Es un diagrama esquemÆtico de una incorporación de la columna de 

is desorción 

FIG. 2 Es un diagrama esquernÆtico de una incorporación de un proceso de 

acuerdo con la presente invenciOn. 

20 Descripción de una Modalidad 

RefiriØndose a la FIG. 1, A representa una columna de desorciOn . El medio 

acuoso que contiene ciclohexanona y ciclohexanona oxima, se alimenta via Ilnea 

1 a A. El medic, acuoso ya sometido a desorciOn que contiene una cantidad 

25 disminuida de ciclohexanona y ciclohexanona oxima deja la zona de desorción A 

Ili 
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via lInea 2. El vapor se genera en el fondo de la columna de desorción por 

suministro de calor (0) via un calentador. El vapor hace contacto con el medio 

acuoso par 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 

5 columna de desorción a travØs de la lInea 3. 

lRefiriØndose a la FIG.2, A representa la zona de desorción como se describió 

. bajo la FIG. 1. El medio acuoso, descargado desde la zona de desorción A, se 

recicla a la zona B de sIntesis de hidroxilamonio via lInea 2. El medio acuoso se 

10 puede enriquecer con iones nitrato par adición de Æcido nItrico y/o absorción de 

gases nitrosos a travØs de la linea 4. En la zona B se produce hidroxilamonio por 

reducción catalItica de nitrato con hidrógeno. El hidrOgeno se alimenta via linea 5 

a la zona B, que contiene catalizador e jones nitrato; el hidrógeno que no 

reacciona, Se descarga con otros gases, via linea 6. DespuØs de que se ha 

15 enriquecido en hidroxilamonio, en la zona B, el media 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 orgÆnico a travØs de la IInea 8. La 

20 ciclohexanona se introduce al solvents organico via lInea 9. La mayor parts de la 

ciclohexanona oxima producida y disuelta en el solvente orgÆnico se remueve del 

sistema via Ilnea 10. El medio acuoso se pasa desde la zona de reacción C a la 

zona de extracción D a travØs de la lInea 11. Al sobrepasar la zona de reacción C, 

el contenido de hidroxilamonio del media acuoso se ha disminuido par reacción y 

25 contiene pequeæas cantidades de ciclohexanona y ciclohexanona oxima. El 
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solvente orgÆnico entra a la zona de extracción D a travØs de la linea 12. En la 

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

orgÆnico se remueve del medio acuoso a travØs de la linea 13. A travs de la linea 

1, el medio acuoso abandona la zona de extracción D para ser alimentado a la 

S zona de desorciOn A, completando el ciclo. El proceso se realiza continuamente. 

La invención se aclararÆ con los siguientes ejemplos sin que estØ limitada a ellos. 

0 
Ejemplos y experimentos comparativos. 

10 Experimento Comparativo A 

Un medio acuoso se alimenta a la, parte superior de una columna de desorción 

una columna equipada con 21 bandejas de tamiz, un punto de alimentaciOn en la 

parte superior de la columna y una caldera en el fondo. Las dimensiones de la 

15 columna de desorción son como siguen: una altura de 0.8 m y un diÆmetro de 

0.025 m. El medic acuoso que entra a la columna de desorción (10 litros/hora) 

comprende: 

16 % en peso de H31PO4 

17% en peso de NH4NO3 

20 7 % en peso de NH4H2PO4 

0.8 % en peso de fosfato de hidroxilamonio 

0.1 % en peso de ciclohexanona oxima y ciclohexanona 

La columna de desorciOn se opera bajo presión atmosfØrica, i.e., la corriente de 

25 vapor que sale de la columna tiene una presiOn 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 Æcido (1 Kg. por hora). El vapor que comprende agua y 

ciclohexanona sale de la columna de desorciOn en una cantidad de (1 Kg. por 

hora). El tiempo de residencia del media acuoso Æcido en la columna es de 5 

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 

que deja la columna con el vapor es de 0.9 % en peso. Los resultados se dan en 

la Tabla 1 Ejemplo A. 

10 Eemplos l -IV 

Se realiza el mismo experimento que se describiô en el experirnento A excepto 

parque la columna de desorción se opera a presiones de 0.12, 0.15, y 1.0 MPa y 

a temperaturas de 110, 116, 157 y 185 °C, respectivamente. El contenido conjunto 

15 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 .0 y 

1.0 % en peso, respectivamente. Los resultados (dados en la Tabla 1) muestran 

que el incremento en la presiOn produce una disminuciOn del contenido conjunto 

20 de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el medio acuoso que sale de la 

25 

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

22 
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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 

5 en el media 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 

is  resultados se dan en la Tabla II, 

10 

Eemplos V-X 

Se realiza el mismo experimento que se describió en el experimento B excepto 

15 porque la columna de desorciOn se opera baja presiones de 0.12, 0.16, 0.17, 

0.21, 0.27, y 0.5 MPa y a las temperaturas de 110, 118, 121, 127, 135, y 157 °C, 

it 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 

20 II) muestran que las presiones aumentadas producen ademÆs una disminuciOn on 

25 

el contenido conjunto de ciclohexanona oxima y ciclohexanona en el media 

acuoso que sale de la columna. 

21 
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Experimentos 1-3 

En estos experimentos se utilizô la incorporación que se ilustrO en la figura 2 para 

mostrar el efecto de un aumento en la concentración de hidroxilamonio en el 

5 medio acuoso que entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima. 

Experimento 1 

En la zona B de sIritesis de hidroxilamonio (que contiene un catalizador (8 % en 

10 peso de Pd y 2% en peso de Pt soportados sobre carbÆn) operada a una 

temperatura de 55 °C, a una presiOn de 1 MPa (presiOn parcial de hidrOgeno)) se 

produjo un medio acuoso que tiene la siguiente composición: 

1.30 moles de NH30H.H2PO4 

15 1.38 moles de NH4H2PO4 

0.665 moles de H3PO4 

1.73 moles de NH4NO3 

39.9 moles de H20 

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

20 1.3 mol/L, y una concentración 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 

25 ciclohexanona oxima por unidad de tiempo, i.e., la relaciOn del hidroxilamonio (en 

..J4 
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molls)! ciclohexanona (en mol/s) tue 0.95. Sustancialmente todo el hidroxilamonio 

reaccionó para formar ciclohexanona oxima. La ciclohexanona oxima disuelta en 

el tolueno se retiró desde la zona C, siendo la concentración de ciclohexanona 38 

% en peso (respecto de la suma del peso de tolueno + ciclohexanona oxima). El 

5 medio acuoso que sale de la zona C se alimentO a la zona de extracción D (una 

10 

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 extracción D tue 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 

15 hidroxilamonio y que entra a la zona de reacciOn C tenla la siguiente composición: 

0 1.50 moles de NH30H.H2PO4 

1.45 moles de NH4H2PO4 

0.39 moles de H3PO4 

20 1.65 moles de NH4NO3 

39.8 moles de H20 

(Que corresponde a una concentración de hidroxilamonio en el media acuoso de 

1.5 mol/L, y una concentración de fosfato de 3.34 mol/L). El contenido conjunto de 
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ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el media acuoso que sale do 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 do smntesis de 

hidroxilamonio y quo entra a la zona de reacciOn C tenla la siguiente composición: 

10 1.60 moles de NH30H.H2PO4 

15 

20 

1.45 moles de NH4H2PO4 

0.30 moles de H3PO4 

1.65 moles de NH4NO3 

396 moles de H20 

(Que corresponde a una concentración do hidroxilamonio en el medio acuoso de 

1.6 mol/L, y una concentración de fosfato de 3.34 mollL). El contenido conjunto de 

ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el medio acuoso quo sale de la zona de 

extracción D fue do 0.0277 % en peso (277 ppm). 

La tabla 3 da un resumen do los experimentos 1 a 3. Estos experimentos 

muestran quo un aumento de la concentración do hidroxilamonio en el medio 

acuoso quo entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima produce un 

incremento do la concentraciOn de ciclohexanona y ciclohexanona oxima en el 

25 medio acuoso que sale de la zona de sIntesis de la ciclohexanona oxima. La 

-26 



0 

concentraciOn aumentada de ciclohexanona y ciclohexanona oxima puede 

separarse ventajosamerite del medio acuoso por el proceso de desorciOn 

mejorado de acuerdo con la invenciOn. 

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

ppm de ciclohexanona oxima y ciclohexanona 

Contenido Concentración 

PresiÆn de la conjunto do de la 

corriente de Temperatura ciclohexanona ciclohexanona 

Ejemplo vapor (Mpa) en OCoxima 
y 

en el vapor 

ciclohexanona despuØs do la 

despuØs de la desorción en 

desorción (en % en peso 

% 

en peso) 

A 0.10 106 0.012 0.9 

I 0.12 110 0.006 0.9 

II 0.15 116 0.002 1.0 

III 0.5 157 0.0004 1.0 

IV 1.0 185 <0.0001 1.0 

11 
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Tabla II Resultados de la desorción de un medio acuoso que comprende 250 

ppm de 

ciclohexanona oxima y ciclohexanona. 

Contenido Concentración 
Presión de la conjunto de de 
corriente de Temperatura ciclohexanona ciclohexanona 

Ejemplo vapor (Mpa) en °C oxima 
y en el vapor 

ciclohexanona despuØs de la 
en el medio desorción en 

acuoso 
% en peso 

despuOs de la 
desorción (en 

% en peso) 

B 0.10 106 0.003 0.2 

V 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 III. Resumen de resultados de los Experimentos 1 a 3 

I 

Concentración 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 do la zona de 
ciclohexanona oxima en sIntesis de 

mol/L ciclohexanona oxima 
(ppm) 

1 1.3 43 

2 1.5 218 

3 1.6 277 



REIVINDICACIONES 

1. Un proceso para el tratamiento de un medio acuoso que contiene ciclohexanona 

oxima y ciclohexanona, dicho proceso comprende la desorción del medio acuoso 

5 con vapor, caracterizado porque dicha desorción se Ileva a cabo a una presiOn 

entre o.15y1 MPa. 

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

Pasar un medio acuoso que contiene fosfato desde una zona de sIntesis de 

10 hidroxilamonio a una zona de sIntesis de ciclohexanona oxima, desde la zona de 

sIntesis de ciclohexanona oxima a una zona de desorción y desde la zona de 

desorción devolverlo a la zona de sIntesis de hidroxilamonio, 

en dicha zona de sintesis de hidroxilamonio, produciendo el hidroxilamonio 

por reducción catalItica de nitrato u óxido de nitrOgeno con hidrOgeno; 

15 en dicha zona de sIntesis de ciclohexanona oxima, produciendo la 

ciclohexanona oxima por reacción de hidroxilamonio con ciclohexanona; 

caracterizada porque la desorción del medio acuoso con vapor en la zona de 

desorciôn se lleva a cabo a presiOn entre 0.15 y 1 MPa. 

20 3. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, 

caracterizado porque la velocidad del gas superficial de dicho vapor estÆ 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 obtenciOn de dicho vapor mediante 

la evaporación de agua desde el medio acuoso. 

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

caracterizado porque dicha desorción se Ileva a cabo en una columna. 

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

columna es una columna de platos o una columna empacada. 

10 

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

caracterizado porque el medio acuoso es Un medio acuoso Æcido. 

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

15 caracterizado porque el medio acuoso sometido a desorciOn tiene un pH entre 0 y 

9. Un proceso de acuerdo con cualquiera do las reivindicaciones 1 a 8, 

caracterizado porque el medio acuoso sometido a desorciOn contiene 2.0 - 8.0 

20 mol/L de fosfato, 0.5 - 8.0 mol/L de amonio y 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 desorción so encuentra entre 0.5 y 0.02 % en peso. 

25 
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11. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en 

donde dicha desorción se Ileva a cabo en una zona de desorciOn , y en donde el 

proceso comprende la descarga de una corriente de vapor desde dicha zona de 

desorción, dicha corriente de vapor teniendo presiôn entre 0.15 y 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 

10 donde el proceso comprende intercamblo 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 producción de 

15 caprolactama. 

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

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

20 16. Un proceso de acuerdo con la reivindicaciOn 2 y cualquiera de las 

reivindicaciones 2 a 15, caracterizado porque la concentración de hidroxilamonio 

en el medio acuoso que entra a la zona de sIntesis de ciclohexanona oxima se 

encuentra entre 1.0 y 2.5 moll. 

.31 
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17. Un proceso de acuerdo con la reivindicaciOn 16, caracterizado porque la 

concentración 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. 

I* 

0 



RESUMEN 

La invención se refiere a un proceso para el tratamiento de un medic, acuoso que 

5 contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona, dicho proceso comprende 

desorción del medio acuoso con vapor, en donde dicha desorción se Ileva a cabo 

a una presión mÆs alta que 0.11 MPa. La invenciOn tambiØn se refiere a un 

41 
proceso para la preparación de ciclohexanona oxima, el cual involucra desorción 

a una presión mÆs alta que 0.11 MPa 

0 

23 



k? 

Calentador 

FIGURA 1 

I! 1 I N I ri ciiiIIm 



2 

FIGURA 2 



’V 

117 

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO 
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES 

Radicación No. 04056825 
Clasificación Internacional (IPC): C07C 249/08. 
Concepto TØcnico No. 394 

Patente de lnvención Ex IPatente de Mod&o de Utidad 

Via Nacional 

Via PCT (fase nacional) Cap. I Cap. II 

No. Sot. Internacional: WO 03/048110 
Fecha de Presentaciôn Internacional: 4 de Diciembre de 2001 

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

1. Documentos estudiados 

1.1. Capitulo descriptivo: Folios 9 a 32 como se radicO inicialmente. 
Folios 88 a 109 segunda radicación. 

1.2.Capitulo reivindicatorio: Folios 338 36 como se radicO inicialmente. 
Folios 110 a 113 segunda radicación. 

1.3.Figuras: Folios 115a 116, 
1.4, Respuesta del solicitante: Folios: 82 a 86. 

2. Objeto de la invención 

TItulo de ía solicitud: Proceso para el tratamiento de un medio acuoso que 
contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona. Folio 1. 

10 Objeto de la invenciOn: El objeto de la presente solicitud de patente de invenciOn 
consiste en un procedimiento para el tratamiento de un medio de reacciOn acuoso 
que contiene ciclohexanona oxima y ciclohexanona, la invención tambiØn se 
refiere a un proceso de preparaciôn 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 tØcnico planteado en esta solicitud radica en que la actividad del 
catalizador utilizado en la preparaciÆn de hidroxilamonio se afecta adversamente 
por la presencia de contaminantes orgÆnicos tales como ciclohexanona y 
ciclohexanona oxima, presentes en la corriente reciclada. Para solucionar este 
problema tØcnico la solicitud en estudio plantea un aumento de la presiOn 
obteniendo una disminuciOn en la concentraciÆn de estos contaminantes 
orgnicos. 
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3. De la solicitud de Patente (segün el caso) 

3.1. Descripción (articulo 28 D. 486) 

La descripciôn divulga la invenciôn de manera suficientemente clara y completa 
para su comprensiôn. Por lo tanto la descripciOn si cumple con el requisito de 
claridad y comprensión de acuerdo al art. 28 de la Decision 486. 

3.2. Reivindicaciones (articulo 30 0 486) 

El capitulo reivindicatorio define la materia de la invenciOn de forma clara y concisa 
y se encuentra lo suficientemente sustentado por la descripción. Por Ic tanto el 
capitulo reivindicatorio si cumple con el requisite de definiciOn claridad, concisiOn y 
sustento por la descripciOn de acuerdo al art. 30 de la Decision 486. 

4. Unidad de invención (articulo 25 0 486) 

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

S. No es una invención (an’Iculo 15 D 486 literal a) -f)) (segün causal) 

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

6. Excepción a la patentabilidad (articulo 20 D486 literal a) -d)) (segün causal) 

La presente solicitud de patente no involucra ninguna excepciOn a la 
patentabilidad. Per Ia tanto las reivindicaciones 1-17 si Son patentables. 

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

10 La presente solicitud de patente no involucra ninguna reivindicación relativa a un 
uso ô un segundo uso. El objeto de la invenciOn es un procedimiento. En 
consecuencia la materia de las reivindicaciones 1-17 es una invenciOn. 

8. Determinación del Estado de la  TØcnica 

Considerando que la fecha de la solicitud internacional POT fue 4 de Diciembre de 
2001, se realizO la bUsqueda en el estado de la tØcnica 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. AnÆlisis de patentabilidad (seg(in requisito) (articulo 14 D486) 

9.1 Novedad(artIcu/o 16D486) 

La presente Solicitud de Patente No. 04056825, 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 do desorcôn 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 
reducciôn catalitica de nitrato U ôxido de nitrogeno con hidrógeno. 
En dicha zona de sintesis de la ciclohexanona oxima, se produce la ciclohexanona 
oxima P01 reacciOn del hidroxilamonio con ciclohexanona. 
Caracterizada porgue la desorciôn del medio acuoso con vapor en la zona de 
desorción se Ileva a cabo a una presi6n entre 0.15 y 1MPa. (Proceso para el 
tratamiento del medio acuoso). 

DespuØs de realizada la comparacion con el estado de la tØcnica no se encontrO 
ningun documento quo divulgara los mismos elementos presentados en la 
solicitud. Por lo tanto los procesos presentado en el capitulo reivindIcatorio son 
novedosos. 

9.2 Nivel inventive (artJculol8 0486) 

El documento US3997607 presenta un procedimiento cIclico para la producciÆn do 
la oxima de la ciclohexanona, caracterizado porque un medio de reacción Æcido 
acuoso tamponando de fosfatos, es reciclado entre la zona de sintesis del 
hidroxilamonio y la zona de smntesis de la oxima de la ciclohexanona. En dicha 
zona de sintesis del hidroxilamonio, el hidroxilamonio se forma por reducción 
catalitica de nitrate con hidrogeno. Y en dicha zona de sintesis de la oxima de la 
ciclohexanona, reacciona el hidroxilamonio con la ciclohexanona para la formaciôn 
do la oxima de la ciclohexanona. El medio de reacción es reciclado y tratado, 
calentando a 120°C, en presencia de gases nitrosos y a 1 atmÆsfera de presiôn 
con elfin 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 do sintesis de ciclohexanona a una zona de desorciOn y desde la zona de 
desorción devolverlo a la zona do sintesis do hidroxilamonio: 

. En dicha zona de sintesis de hidroxilamonio se produce el hidroxilamonio per 
reducciOn catalitica de nitrato U Oxido de nitrógeno con hidrOgeno. 
En dicha zona de sintesis do Ia ciclohexanona oxima, se produce la ciclohexanona 
oxima per reacciOn del hidroxilamonio con ciclohexanona. 
Caracterizada porue la desorción del medio acuoso con vapor en la zona de 
desorción se lleva a cabo a una presión 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 quo divulga el documento US3997607. TambiØn involucra una etapa 
caracteristica que consiste en la desorción del medio acuoso con vapor a una 
presión entre 0.15y 1MPa. 
Que hace a la invención novedosa y produce un efecto tØcnico sorprendente, pue’ 
en los ejemplos se evidencia una disminución notable en  la concentración oe 
contaminantes orgÆnicos que pueden aumentar el tiempo de vida y la actividad del 
catalizador. 

Asi que el problema tØcnico planteado en esta solicitud"la necesidad do disminuir 
los contaminantes orgÆnicos en la corriente reciclada, para preservar la actividad 
del catalizador" no se habIa resuelto previamente mediante el mismo tipo de 
procedimiento, mÆs aun no se habian logrado concentraciones tan bajas de 
contaminantes orgÆnicos como las obtenidos mediante este proceso. Par esta 
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razOn se considera que Ia etpde tratapjiento del Eedio acuoso con vapor a una 
presiÆn 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 tØcnica; produce 
en efecto sorprendente, soluciona el problema tØcnico planteado inicialmente y en 
consecuencia el proceso presentado de las reivindicaciones 1-17 posee nivel 
inventivo. 

9.3 Aplicación_industrial (articulo19 0 486) 

La invención de la presente solicitud es susceptible de aplicarse industrialmente. 
Por 10 tanto cumple con el requisito de aplicaciOn industrial. 

10 Conclusion: 

En consecuencia y par todo Ia expuesto anteriormente, se recomienda Conceder 
las reivindicaciones: 1 a 17 (folios: 110 a 113), 

� Bogota, D.C., 8 de Febrero de 2008 

CONCEPTO TECNICO No. 394 EXAMINADOR TECNICO 
Códq No.202085 

)RO 
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Industria y Comercio 
SUPERNTENDENCIA 

REPUBUCA DE COLOMBIA 
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA V COMERCIO 

REs0LUCIqN 5655 

Por la cual se otorga una patente de invención 

CERTIFICADO 1 

Rad. PCT/ 04-56825 

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA V 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 invención 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 04056825, para los efectos de que se dØ 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 Ca Propiedad 
Industrial NO 559 del 30 de diciembre del 2005, sin que se hubieran presentado oposiciones 
P01 parte de terceros. 

TERCERO: Que realizado el examen de fondo se requiriô al solicitante en los trminos del 
articulo 45 de Ca DecisiOn 486 de la Comisión de Ca Comunidad Andina, para que presentara 
respuesta a las observaciones de carâcter tØcnico visibles a folios 72 a 81 del cuaderno 
administrativo, relacionadas con Ca patentabilidad o cumplimiento de los requisitos 
establecidos por esta Decision, para Ca concesión de Ca patente. 

CUARTO: Que el solicitante, med iante escrito radicado bajo el nUmero 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 mención se acepta, como quiera que se ajusta a las 
prescripciones contenidas en el articulo 34 de Ca DecisiOn 486. 

QUINTO: Que en virtud de Jo dispuesto en el articulo 14 de la DecisiOn 486 expedida por la 
Comisión de La Comunidad Andina se otorgarÆn patentes .para las invenciones, sean de 
producto o de procedimiento, en todos los campos de la tecnologia, siempra qua Sean 
nuevas, ten gan riivel inventivo y sean susceptibles de apilcaciOn industrial". 

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

REPUBLICA DE COLOMBIA 
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO 

RESOLUCIOF( -0
 

Por la cual se otorga una patente de invención 

CERTIFICADO 1.6 

Rad, PCT/ 04-56825 

reivindicaciones I a 17 contenidas en los folios 110 a 113, razón por la  cual este Despacho 
encuentra procedente conceder para las mismas el privileglo solicitado. 

RESUELVE: 

. ARTICULO PRIMERO: Otorgar el privilegio de patente de invenciÆn a (a solicitud que entró 
en fase nacional en virtud del Tratado de CooperaciOn en Materia de Patentes (PCT), para la 
creaciOn denominada: 

[I: 

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

Clasificación IPC: C 07 C 249/08, 

R&vindIcación(es): 1 a 17 Folio(s): 110 a 113. 

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

Domicilio(s): Heerlen, Holanda. 

lnventor(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 tendrÆ los derechos y las obligaciones establecidos en la 
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Industria y Comercio 
$UPERINTENDENCA 

REPUBLICA DE COLOMBIA 
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO 

RESOLUCION.. 
50’-"’5;:---) 

Por la cual so otorga una patente do invención 

CERTIFICADO 16 

Rad. PCT/ 04-56825 

Decision 486 de la ComisiOn de la Comunidad Andina y demâs disposiciones legales 
vigentes sobre propedad industrial, precisando que para mantener vigente la patente se 
deberÆ cancelar la tasa anual do mantenimiento conforme Ic dispone el articulo 80 de Ia 
referida norma comunitaria. 

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

ARTICULO CUARTO: Notificar el contenido de la presente resolución a la  doctora Jimena 
Escobar Uribe, a a quien haga sus veces, en su calidad de apoderada de DSM IP Assets 
B.V., entregÆndole copia de la misma, advirt,Øndole que contra ella procede el recurso de 
reposición ante el Superintendente de Industria y Comercic, del cual podrâ hacer use al 
momenta de la notificaciOn personal o dentro de los 5 dias hâbiles siguientes a ella. 

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE 
Dada en Bogota, D.C.,  a los 

EL SUPERINTENDENTE DE INDUSTRIA Y COMERCIO,  
�1� 

AVO VALBUENA QUIt1ONES 

Doctora 
JIMENA ESCOBAR URIBE 
Carrera 11 AN°94-76, Of. 305. 
Bogota D.C. 

202021 
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