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1 SOLICITUD DE:
[x]  Patente de lvencion Patents dé Modelo de Utlidad
D Capitulo X| Capituie il
2 Nombre: DSMIP Assets b.v. IDENTIFICACION
Direccién: Het Overloon 1, NL-8411 TE -
S - : C.C. NIT :I
. SOLICITANTE Naclionalidad o Domicilio: Heerlen, Holanda
¥ (74) _ i C.E. Otro D
.- Lugar de Constifuciéon: Holanda
. Teléfono: Fax: ¢ NGmero
E-mail
3 Nombre: JIMENA ESCOBAR URIBE IDENTIFICACION
REPRESENTANTE | Direccién: Cra. 11A No. 94-76 (Of. 305) cc. (X NIT
AP DERADO | Teléfono: 6°162051/81 Fax: 6 161888 CE Otro
(74) E-mail: tm-patent@escobaruribe.com T
Nimero39.779.452 T.P 668228
4 Nombre: VER ANEXOS 5
INVENTOR (ES) Direccion: .
(72) l -
Nacionalidad o domicilio:
5§  PCT(36) i

Solicitud Intemacmnal No
Publicacién Intemaclonal No wo 031045411 Al

PCTINLOZIJO?M

Fecha _Noviembre 25, 2002
Fecha _ Junlo 5, 2003
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7 Clasificaclén Internacional (51)
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9 Comprobantede pagoN .__ 04 -33.947

Fecha _Abril 28 2004




ANEXOS

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud

Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica

Poderes si fuere el caso

Documento de cesién del inventor al solicitante o a su causante

Declaraciones

Copia de Ia solicitud internacional. (Resumen, descripcién, reivindicaciones, dibujos)

Traduccién de la solicitud intemacional al castellano. (Resumen, descripcidn, reivindicaciones, dibujos)

Copia del examen preliminar intemacional efectuado por la Autoridad Intemacional de Examen
Preliminar {IPEA).
Traduccién del examen preliminar intemacional efectuado por la IPEA

De ser el caso copia de contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacién de uso de conocimientos tradicionales
de las comunidades indigenas
De ser el caso, certificado de deposito del material bioldgico

Arte final 12 X 12.

De ser el caso, informacién sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en e! extranjero por &
mismo titular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencidn de esta solicitud.
De ser ol caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional

Otros

OO OO0OoOoDoODo00e0on .

11 FIGURA CARACTERISTICA

12 Solicito la concesién de la patente

NOMBRE: _JIMENA ESCOBAR URIBE
FIRMA: __| AL

C.C. 39.779.452 DE Usaquén T.P. 68.228
' As. 26875/PCT
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1.)

2.)

ANEXOS

INVENTORES

SMEETS, Theodorus, Maria
( Burgemeester Eussenstraat 6, NL-6181 BP Elsloo, Holanda );

HANGX, Gerardus, Wilheimus, Adrianus
( Hushoverheggen 3A, NL-6003 RD Weert, Holands).



Solicito expresamente a nombre de la sociedad DSM
IP Assets B.V., sociedad constituida de conformidad
con las leyes de Holanda, domiciliada en Het Overloon
1, NL-6411 TE, Heerlen, Holanda, el otorgamiento de
Patente para la invencién titulada "PROCESO PARA
RECUPERAR CAPROLACTAMO?”.

Clase: CO7D 201/16

J%J\%ﬁm SCOBAR URIBE

C.C. 39.779.452 de Usaquen.
T.P. 68.228



POWER OF ATTORNEY
The undersigned

cting on behlf of and reprasenting

DSM [P ASSETS B.Y.
domicled at Het Overioon 1, 6411 TE Heerlen, The
Netherlands
heraby eppoints :

JMENA ESCOBAR-URIBE andior IGNACIO
ESCORAR-URIBE

domicled at Bogota, Colombla
CARRERA 11 A No. 94-76 OF. 305-306

&s our frue and legal atiomeys with the necessary
powers: 1. fo apply to the adminisirative, judiciel and
polica authorities of the Rapublic of Colombie, in any

wel as their essignments, exiansions, renewsls,
changes of name and domicile; 2. to prepere, apply for,
cbisin, mcuts and regieter conracts, llcanses,
suthorizations end registrations of any kind; 3. fo
"m"'plllnﬂﬂhormu Inlnylnllmaor

i
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abandon grantad rights o rights In process of being

nacessary legal facuities, and we hereby
good and valid whatever the atiomeys should do o our

This power comprises the euthority to retify or confirm
on our bahall any action, as well as the facully of

recaiving,  dealsting, ransacting,  compromising,
concilialing, substituting end revoking substitutions,

taking nofifications and appointing judicial or extra-
Judicial atiormeys.

on 27 May 2003

Emal Ruidolf Antonius MATULEWICZ, proxy-holder

™ .
DOCUMENTO DE PODER

£l suscrito
obrando en nombre y representacidn de con

DSM IP ASSETSB.V.
domicilio en Het Overioon 1, 8411 TE Heerlen,
Holanda
nombra a
JIMENA ESCOBAR-URIBE ylo IGNACIO ESCOBAR.-
URIBE
domicilados en Bogotd, Colombia
CARRERA 11 A No. 94-78 OF. 305-308
apoderados vardaderos y legales con poder especial,
ampllo y suficlents: 1. para recabar de las oficinas y
autoridades colomblanas administratives, judiclales y
de poiicia sn cuslquier Instancia o recurso, la obtencion
de patenies de Invencidn, modelos da utiidad, disefios
indusirisies, registro de marcas, nombres de dominio,
regisiro do derechos de eutor y derechos conexns,
registro de variedades vegetles, depdaito de nombres
comarciales y ensafias, regisiros saniterios, asl coma
sus trespasos; prdrrages, renovaciones, camblos de
nombre y de domicllo; 2. elaborar, framitar, soficitar,
oblener, realzer, ejecutar y registrar contratos,
Hcenclas, autorizaciones y registros de cualesquiera
clasa; 3. intervenir como demandante o como
demandado en cualquier instancta y recurso, y ante
cualquier juez, entidad, corporacién, funclonario piblico
0 aulorided en acclonas judiciales, adminisiratives y de
policia, tales como acciones derlvadas del nombre o
ensefla comerciales; cbaervaclonas U oposicion ai
registro de marcas; acclones de caduckiad y nulldad;
acclones relvindicatorias; acciones derivadas de la
obiencién o explotacidn de Hcencies; acciones de
compelencia desieal; demandas pensles y civiles:
acciones de Indemnizacidn de perjuicios, reclamos u
observaciones & cuajquisr asunio sobre propisded
industrial; o ejercido de medidas cautelares y
cualesquiera otres acclones, medidas o recurscs
simiares relacinados con Ia propiedad industrial, ios
derachos de asutor y derechos conexos v los derechos
de obtentor de variadadies vegetaies. A este efectn, los
facultamos pars elavar sofichudes, formuler
descripclones, enmiendas, prolsetas, deciaracions,
oposiciones, cancalaclones, epelaciones y reclamos;
pagar impuesioe, cuctas y gravimenss prescritas por
la ley; renunclar o deslstir a derechos concedidos o an
curso de concesidn; recibir toda clase de documenios ¥
valores dando el descargo respectivo, vy, en genersl,
para der anto diches guinridades todos ks pasos
necesarios o efecto Indicado y fomar todas las
madidas que creyeren conducentes el resguardo de
nussiros Infereses, con iodes [as deméa facultades
necessrias y por ests documenio desde ahora
deciaramos villdo y bueno todo cuanto los apoderados
hicleren en nuestro beribficio.
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I, the undersigned, hereby cartify that DSM IP Assets B.V. with full addrdss at Het
Overioon 1, 8411 TE Heerlen, The Netheriands, was at the day the foregoing instrument
was signed, duly organized, registered and existing under the Laws of The Netherlands,
and that Mr. Emil Rudoif Antonius MATULEWICZ, who signed the foregaing instrument,
was at that day a lawful representative of the Corporation, and duly authorized to sign
the documents relating to trademarks, including this Certificate, Power of Attomey and

other documents conceming the recordation of certaln rights and changes thereof, on
behalf of the Corporation.

Delft, The Netheriands, by me
Izaak Kijistra, LL.M., Notary,
practising at Delft, The Netherlands

APOBTILLE
(Convention da La Haye du 3 octobre 1561}
Country: THE NETHERLANDS
This :vubuc documnant
has been signed by Me.I.Eijlstra

, acrting in the capacity of notary at Dalft
bn:ll":he seal/stacp of aforssaid notary

aw N =
. " ®

c.itlt%’i“ smber 2003
. ra-GRAVENHRGE €. €. nov

3 ;; t;nGgqhtn: of the court (rechtbank)
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BOGOTA D.C. DICIEMBRE 12, 2003
TRADUCCION OFICIAL LEGALIZACION PODER DE
DSM {P ASSETS 8.V. A JIMENA ESCOBAR-URIBE y/o IGNACIO ESCOBAR-URIBE

NOTA DE TRADUCCION) SE TRATA DE UN PODER DE FECHA MAYO 27, 2003,
CONFERIDO POR DSM IP ASSETS B.V. A JIMENA ESCOBAR-URIBE Y/O IGNACIO
ESCOBAR-URIBE. ESTE PODER ESTA EN IDIOMAS INGLES Y CASTELLANO.

YO, EL SUSCRITO CON EL PRESENTE CERTIFICO QUE DSM IP ASSETS B.V. CON
DIRECCION COMPLETA EN HET OVERLOON 1, 8411 TE HEERLEN, PAISES BAJOS,
ESTABA PARA EL DIA EN QUE EL ANTERIOR INSTRUMENTO FUE FIRMADO,
DEBIDAMENTE ORGANIZADA, REGISTRADA Y EXISTIENDO BAJO LAS LEYES DE
LOS PAISES BAJOS, Y QUE EL SR. EMIL RUDOLF ANTONIUS MATULEWICZ, QUIEN
FIRMO EL ANTERIOR DOCUMENTO, ERA EN ESE DIA EL REPRESENTANTE LEGAL
DE LA CORPORACION, Y DEBIDAMENTE AUTORIZADO PARA FIRMAR LOS
DOCUMENTOS RELAGIONADOS CON NOMBRES COMERCIALES, INCLUYENDO ESTE
CERTIFICADO, PODER, Y OTROS DOCUMENTOS CONCERNIENTES AL REGISTRO
DE CIERTOS DERECHOS Y CAMBIOS EN LOS MISMOS, EN NOMBRE DE LA
CORPORACION. T

DELFT, PAISES BAJOS, POR M,
ISAAC KIJLSTRA, LL.M. NOTARIO
EJERCIENDO EN DELFT, LOS PAISES BAJOS

HOY NOVIEMBRE 17, 2003
(SELLO) Mr. |. KIJLSTRA, NOTARIO DELFT.

APOSTILLE |
(Convencién de la Haya, Octubre 5, 16
1. PAIS:  LOS PAISES BAJOS
ESTE DOCUMENTO PUBLICO _ i
2. HA SIDO FIRMADO POR MR, |, KULSTRA R et
3. ACTUANDO EN SU CALIDAD DE NOTARIQ EN DELFT e ﬂ.‘.,&w_t_;;z’

-~



02. CONT. TRADUCCION OFICIAL LEGALIZACION PODER DE
DSM IP ASSETS B.V. A JIMENA ESCOBAR-URIBE y/o IGNACIO ESCOBAR-URIBE

4. LLEVA EL SELLO/ESTAMPILLA DEL MENCIONADO NOTARIO
CERTIFICADO

5. EN ‘S-GRAVENHAGE.

6. EL 21 NOVIEMBRE 2003

7. POR EL REGISTRADOR DE LA CORTE (RECHTBANK)

8. NR. 2003/3694

10. FIRMA (HAY UNA FIRMA)

(SELLO) RECHTBANK, ‘S-GRAVENHAGE

T '@R
FIDELMM% MURCA 4 ¥

{0 ROCINTION /B L i
47 . MLNIUSTICIA 3
Traductor e Interprete Oficial W%, &
Resolucién No. 488/64 Ministerio de Justici
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BOGOTA D.C. JUNIO 17, 2004

TRADUCCION OFICIAL LEGALIZACION FIRMAS DE THEODORUS MARIA SMEETS
Y GERARDUS WILHELMUS ADRIANUS HANGX, Y APOSTILLE 04/273 HOLANDA

(NOTA DE TRADUCCION: ELDOCUMENTO DE CESION ESTA ESCRITO EN IDIOMAS
CASTELLANO E INGLES).

VISTO PARA LEGALIZACION DE LAS FIRMAS DEL SR THEODORUS MARIA
SMEETS Y SR GERARDUS WILHELMUS ADRIANUS HANGX, POR MI, SR EMILE
MARIE HUYBEN, NOTARIO PUBLICO, RESIDENTE EN SITTARD-GELEEN, PAISES
BAJOS, HOY MAYO 10, 2004.

(FIRMADOQ). (SELLQO) SER. E.M. HUYBEN, NOTARIO DE GELEEN.

APOSTILLE .
(Convencién de la Haya, Octubre 5, 1961) -
1. PAIS: PAISES BAJOS
ESTE DOCUMENTO PUBLICO
2. HA SIDO FIRMADO POR SR. E.M. HUYBEN
3. ACTUANDO EN SU CALIDAD DE NOTARIO PUBLICO DE GELEEN.
4, LLEVA EL SELLO/ESTAMPILLA DE SR. E.M. HUYBEN, NOTARIO PUBLICO DE
GELEEN.
5, EN MAASTRICHT
8. EL DIA 14-05-04. .
7. POR EL SECRETARIO DE LA CORTE DE MAASTRICHT
8. NR. 04/273. _
9. SELLO/ESTAMPILLA . RECHTBANK MAASTRICHT.
10. FIRMADO (HAY FIRMA) E. DE BRIUN.

CERTIFICADO DE AUTENTIGIDAD: El suscrito Traductor e Interprete Oficial juremeniado, y debidamente
regisirado en el Ministerio de Relaciones Exieriores, con el presents certifica que esia a3 una traduccidn
auténiica, verdadera, y precisa al idioma Castellano, del documento an inglés, anexo.

CERTIFICATE OF AUTHENTICITY: The undersigned Swom Official Tanslator and Interpreter, duly
registered before the Colombian Ministry of foreign Affairs, hereby ceriifies that this Is an authentic, rue
end sccurats iransiation Into Castilian Language, of the document in English snclosed hereto.

Reg. Off. Casrera 15 Nr. 98-13 OF. 411. Telafax (57 1) 218 2308. Tel (57 1) 823 2926. freaserfihotmeli.com
Bogota - Colombis.

FIDEL g %NI(‘ hﬁRCIA MURCIA

Traducior e Intérprete Oficial
Resolucién No. 488/94 Ministerio de Justicia

« MINJUSTICIA X

)
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LIS 3031
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DOCUMENTO DE CESION 20202cowo
ASSIGNMENT DOCUMENT-

El (los) suscrito (s), en su calidad de inventor (es) de:

PROCESS FOR RECOVERING CAPROLACTAM

declara(n) que cede (n) y traspasa (n) todos los derechos que les correspondan en y sobre el invento atrés
mencionado a ' '

DSM IP Assets BV,, una compaiiia constituida y existente bajo las leyes de Holanda, domiciliada en
Het Overloon 1, 6411 TE Heerlen, Holanda, correspondiente al expediente No. PCT/NL02/00558, en
cuanto se refiere a la Repiiblica de Colombia.

The undersigned, as inventor {s) of: "

PROCESS FOR RECOVERING CAPROLACTAM . e

hereby declare (s) that assign (s) all the rights in and to the aforementioned invention to

DSM IP Assets BV a company incorporated and existing in conformity -with the laws of The
Netherlands, domiciled at

Het Overloon 1, 6411 TE Heerlen, of The Netherlands, corresponding to file No. PCT/NL02/00558, as
far as the Republic of Colombia is concerned.

A

(signature)
SMEETS Theodorus Maria HANGX us Wilhelmus Adranus
domiciled at Elsloo, The Netherlands domiciled at Weert, The Netherlands
(signature) —(nignature)

Seen for legalization of the signatures of

Mr Theodorus Maria Smeets and Mr Gerardus Wllhelmus
Adrianus Hangx,

by me, Mr Emile Marie Huyben, notary public,
reslding at Sittard-Geleen, the Netherlands,

on this 10th day of May 2004.

___(signature)




APOSTILLE
(Convention de La Haye du 6 octobre 1881)
1. Land Country: NEDERLAND
Daze openbare akte  This public document

| 2. is onderteksnd door hses been signed by:

wAl. £-H. Huy‘ln..
3. handelende In hoedanigheid van

acting in the capacity of:

" Yipfuris fo Go lee..
i 4. Is voorzien van het asg@l/stempel van

bears the sead/stamp of.
.mar, &M, H“ULGA vie Af‘-’ 4 6!/.“#\
Voor echt verkiaard  Certified
5. te atMAASTRICHT 6.de thetg- S -o¢
7. door : de griffier van de rechtbank Masstricht
by : the clerk of the court of Masstricht
8. onder nr. N':og/irg 10. Ondertekening Signature

¢. ZpgeifStempel .
SewStamp: %

& oo Bru'v
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(12) INTERNATIONAL APPLICATION FUBLISHED UNDER THE PATENT COOPERATION TREATY (PCT)

(19) World Intellectual Property Organization
Internadonal Bureau

(43) International Publication Date

(10) 1nternational Publication Number

5 Jume 2003 (05.06.2003) PCT WO 03/045911 A1l
(51) Internstional Pateat Chhnsifieation”s  CO7D 201/16, (81) Desligwatud Stnt;_:ﬂlmv: AE, AG, AL, AM, AT, AU,

223/10. BOLD 3/10

{21) foternations| Applearion Number: PCT/NLO2/00761

{22} Internationsal Filing Date: :
25 Novembar 2002 {35.11.2002)

English
Boglish

(25) Flliog Lasguage:
26) Publelrim_! Longusogs:

(30) Priority Dats:
1019432 26 November 2001 (26.11.2001y NL
(71} Applleant (for all designated States Lxceps US): DSMN.V.

[NL/NL); Het Overloon 1, NL-6411 TE Hearlen (NL).

(72) Isventors; and

(7%) loventors/Applicsuts (for US oalyj: SMEETS,
Theodorus, Marka [NLANL); Burgemsaswr Eussan-
siras §, NL-5(8] BP Elsioo (NL). HANGX, Gerardas,
Wilhelmus, Adrianus [(NI/NL]L: Hushovethoggen 3A,
NL-6003 RD Weert (NL).

{*4) Ageat: SCHELTUS, Jroa; DSM Pusnts & Trademarks,
PO. Box 9. NL-6160 MA Celesn (NL).

AZ, BA, BB, BG, BR.BY. BZ. CA. CH.CN, CO, CR, CU,
CZ, DF, DX, DM, D2, EC, EF, ES, F1, GP, GD. GE, GH,
GM| llml HUI 'D! nﬁl ml lsr JPI KE! KG! KPl 'KR, m l-'cl
LK LR, 1S, LT, LY, LY, MA, MD, MO, MK, MN, MW,
MX, MZ. NO. NZ, OM, PH, PL. PT, RO, RU, 5D, SE. 5G,
SL 8K, SL, TJ, T™, TN. TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ,
VN, YU, ZA, 20, ZW.

{84) Duslgnated States (mpiomel): ARIPO patent (GH, OM,
KE, LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ UG, M, ZW),
Eoragian pasnt (AM. AZ, BY, KG. KZ. MD. RU. TJ. TM™).
Buropean patem (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE,
BS, FL, PR, GB, GR. IG, IT, LU, MC, NL, PT, SE. SK.
TR). OAM patsnt {BF. B), CF, CG, C1, CM, QA. GN, GQ.
GW, ML, MR, NE, SK, TD, TG).

Pablished:

~—  with infernational skarch repors

—  before the expiraiion of the iime limit jor amending ihe
clatms arnd 1o be republished in the avemt of raceipt of
amendments )

For two-lstter coder and other abbveviations, refer to the “Guii-
orce Nodas on Codes and Abbreviations” appearing ol the begin-
ning of each regular {sxue of the PCT Guzzeite.

(94) Ticte: PROCESS FOR RECOVERING CAPROLACTAM

(5T) Abstraet: The irventlan elates 10 & process for recovecing caprolaciam from 2 mixure comnprising s2aprolaciant, water, light
O and heavy components, by subjecting the mixturs 10 & first vecuum distillavon resulting 1a a first bottom product comprising heavy
components and capralactam and in a (15t overhead product comprising ceprolactarn, water, pnsaturaled Jactars and light compo-
neats: md subjeeting at lanst part of the ungairgted lactams to a hydrogenation.



PATENT COOPERATION TREATY

. PCT

INTERNATIONAL SEARCH REPORT
(PCT Article 18 and fhdes 43 and 44)

Apphcants or agente fi referance FOR FURTHER ©ee Notifioaion of Tranamitial of iwmalional Search

Form PCTASA/22D) an well mwmsm
20202 WO ACTION et
Inemational appicalion NO. international fllng cie (daymoniveas] | (Eaviibel) Priorty Date (dey/manihiesr)
PCT/NL 02/ 00761 25/1172002 26/11/2001
Apphcant

DSM N.V.

mummmnmmmnmmmmmmnmbu applcant
accordang I Ariice 18, A copy 18 being iranamitiad 1o the imMemational Bureau,

Thus inwrnational Ssarch Reporiconsistecfaioteiot 3~ sheets.
Itis alao accompaniad by a copy of each prior art documsent cfied in this report.

!  Baus of the report

a Wt regard to the language, the intemational sparch was carried out on the basia of the imMemasiona! application in the
anguage in which it was fed, uniess otherwise indicated undar this kem.

[0 e mnematonal sserch was camisd cut on e basis of & transiation of the inlsmetional appication Aamished © thie
Authorlty (Ruls 23.1(b)).

(] comained in the intemasional appication i writen form,

[J  meed wgether with the intemationsl eppication in computer readabls form.
[0 tumished sibsaquenty to this Authority in written form.

[] nmished subsequenty to this Authortty In computer eadbla form.

O

O

o

the sialement that the subsaguently furnishad writtsn saguance listing does not go beyond the disciosure In the
nemational application as fied has been furnishad.

mmnammlhhbmﬂmmmﬂadhmmmmumhwwhmnmulblmmhm
furni

Cartain cisbns were found unssarchsbie (See Bax |).

‘3. [ unityof icvention s lecking (ses Box ).

4. Wih regard to the Hitle,
[K] e textis approved as submitied by the applicant.
[T] e wxt has been asmblished by this Authority 10 read as follows:

5. With regard 1 the abstract,
[X] the sextis aporoved as submittad by the appiicant.
[]  thetext has boan estabished, according to Fuie 38.2(h), bymuumumultappanmaoxm The appficant may,

within one month from the date of snaing of this intamationad search report, submit comments 1o this Authorty.
6. The figure of the drawings ' be pubiished with the abstract s Figure No. _—
] o= suggessd by the appicant [(] nNoneotthe Agures.

[[] vecause the appicant falled to suggest a igure.
[] because tis Rgure betier characterizes the ivention.

Form PCTASA/210 (first sheat) (July 1998)
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‘ PATENT COOPERATION TREATY

From the
INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINING AUTHORITY

PCT
DSM PATENTS & THADEMAHKS
P.O.Box 9 . - . NOTIFICATION OF TRANSMITTAL OF
NL-8160 MA Gelasn : THE INTERNATIONAL PRELIMINARY
PAYS-BAS . = EXAMINATION REPORT

: 0o o (PCT Rule 71.1)

T - seaniis | { [Oate of maling

A )\ e . [T | rremsiiomsi 10.03.2004
Applicant’s or agent’s lle relerence
20202 WO IMPORTANT NOTIFICATION
intempfional applcaion No, Intemationat flling daiw (dnynonthjmar) Priority dale (daymonthyear)
PCTANL 0200761 25.11.2002 28.11.2001
Applicant
DSM N.V. et al

1. The applicant ls hereby notified thet this Intemational Preliminary Examining Authontytransmlh herewith the
mmlmwemmﬂ report and its annexas, if any, establighed on the i

2. A copy of the report and its annexes, if any, is being transmitted to the Intemational Bureau for
communication to all the elected Offices.

3. Where required by any of the elected Offices, the International Bureau will prepare an English translation of
the report (but not of any annexes) and will transmit such translation to those Offices.

4. REMINDER

The applicant must enter the national phase before each elected Office by performing certain acts (filing
transiations and paying national fees} within 30 months from the priority date (or later in some Offices)
(Article 39(1)) (see aiso the reminder sent by the Intemational Bureau with Form PCTARL301).

Whera a translation of the intemational applfication must be fumished to an elected Office, that translation
must comain a transiation of any annaxes to the intemational preliminary axamination report. It is the
applicant's responaibility 1o prepare and fumish such transiation directly to each elected Office concemed.

For turther details on the applicabte time limits and requirements of the elected Offices, see Volume il of the
PCT Applicant's Guide.

The applicant’s attention is drawn to Article 33(5), which provides that the criteria of novelty, inventive step
and industrial applicabllity described in Article 33(2) to (4) merely serve the purposes of intemational
preliminary examination and that "any Contracting State may apply additional or different criteria for the

urposas of deciding whether, in that State, the claimed inventions is patentable or not® (see also Article
27(5)). Such additional criteria may relate, for example, to exemptions from patentability, requirements for
enabling disclosure, clarity and support for the claims.

Nnmmdmdlhgndhudﬁalnhmﬂuul Authortzad Oficer
= Rossi, C —
Europsan Patertt Office - P.B. 5818 Patantiaan 2 1, ' 3
NL-2280 HV Al - Paya Bas
’ Yoot 70 34 - 2040 T 31 651 epa Tel. +31 70 340-3322 \
— Fax: +3170 340 - 3018

Form PCTAPEA/416 (January 2004}
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PCT

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT

(PCT Article 36 and Rule 70)
Appiicanfs or agent's o refarence See Notiication of Trensmitind of intemationsl
20202 WO FOR FURTHER ACTION Praiiminary Examination Raport (Form PCTAPEAS16)
inernational epplicaion No. temalional ing date (daynonthjear) Priority daie {dayinonthjear)
PCTANL 0200761 25.11.2002 26.11.2001
Imemational Palent Clagsification (IPC) or both nasional ciaseliication and PG
COTD20116
Appiicant
DSMN.V.etal

1. This international il examination report has been prepared by this Intemational Prefiminary Examin
m.wuﬁ%ﬂmmmmbmu a4 o

2. This REPORT conalsais of a ipial of 5 sheets, Including this cover sheet.

K This report Is also accompanied by ANNEXES, .e. sheats of the description, clajms andibr drawinga which have
been amended and are the basis for this report andbr shaets containing rectifications made before this Authority
(see Rule 70.16 and Section 807 of the Administrative Instructions under the PCT).

These annexas consist of a total of 2 sheets.

3. This report contains indications relating to the following kems:

| [ Basisof the ophlon
I O Prorty
il O Nonestabilshment of opinion with repard to novelty, nventive step and industrial applicability
IV 0O Lackof unity of invention
V @ Reasoned statsment under Rule 68.2{a)(Il) with regard t novelty, inventive step or industrial applicabiiity;
citations and explanations supporting such staternent
VI O Costain documents cited
Vil O Certain defocts in the imternational application
Vilt 0  Coestain observations on the intemational application
Date of submission of the demand Date of completion of this report
24.06.2003 10.03.2004
Name and malling addrees of the intemational Authortzad Officer
preliminary authortty:
—==—-—  European Patent Office - P.B. 5818 Patantiaan 2
’ NL-2280 HV Rljawik - Pays Bas De Jong, B
Tel. +31 70 340 - 2040 Txx 31 651 apo nl
—=_  Fax+3170340-3018 Talaphone No. +31 70 340-2833

Form PCTAPEA/408 (Cover Sheef) (Janusary 2004)



INTERNATIONAL PRELIMINARY
EXAMINATION REPORT international application No. PCTNL 0200761

. Baasls of the report

1. With regard to the elements of the intemational application (Repiacement sheets which have been furnished to
the receiving Office in response o an invitation under Articla 14 are referred to in this report as "originally fled”
mmmmmmwmmdommmmmmmwmm

Description, Pages

148 as originafly filed

Claims, Numbars

1-11 received on 20.02.2004 with letter of 20.02.2004

Drawings, Sheets

13 ae originally filed T

2. With regard to the language, all the elements markad ahove were avallable or fumished to this Authority In the
language in which the intemaetional application was flled, unless otherwiss indicated under this ftem.

These elements were available or fumished to this Authorfly in the following language: , which is:
0O the language of a translation fumished for the purposes of the intemational search (under Rule 23.1(b)).
O the language of publication of the intemational application (under Rule 48.3(b)).

O the language of a transiation fumished for the purposes of intemational preliminary examination {under
Rule 552 andbr 55.3).

3. With regard to any nucleotide and/or amino acld sequence discicsed in the intemational application, the
intemnational preliminary examination was carled out on the bagis of the sequence listing:

contained in the imemational application in written form.

filed together with the intemational application in computer readable form.
fumished subsequently to this Autharity in writtan form.

fumished subssquently to this Authority in computer readable form.

The statement that the subsaquently fumished written sequencs listing does not go beyond the discloaure
in the intemational application as filed has been fumished.

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the wriiten sequence
listing has besn furnished.

4. The amendmaents have resulted in the cancellation of:

O oooOoaAn

O the description, pages:
O the claims, Nos.:
O the drawings, sheets:

Form PCTAPEA/409 (January 2004)



INTERNATIONAL PRELIMINARY
EXAMINATION REPORT

intemational application No. PCTANL 0200761

5. [0 This report has been establishad as if (some of) the amendments had not been mada, since they have
been considered to go bayond the disclosure as flled (Rule 70.2(c)).

(Awr:}phmmmmmgmmmmmmwbmm 1 and annaxsd io this
report.

6. Additional observations, it nacessary:

V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelly, inventive step or Industrial applicablilty;

cliations and explanations supporting such statement

1. Staisment
Novalty (N) Yas:
No:
Invantive step (IS) Yas:
No:
Industrial applicability (1A) Yas:
No:

2. Citations and explanations
see separate sheet

Form PCTAPEA/400 {(January 2004)

Clalms
Claims
Claims
Claims
Claims
Claims

1-11

1-11
1-11
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EXAMINATION REPORT - SEPARATE SHEET

ReltemV
Reasoned statement under Rule 66.2(a)(ii) with regard to noveity, inventive step or
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement

Reference is made to the following document:
D1: EP-A-0 138 241 (STAMICARBON) 24 April 1985 (1985-04-24)

Clarity

Claim 1 is not clear because the claim suggests that the unsaturated lactams from
the overhead product are hydrogenated. From the example and from claim 3 itis
clear however that the product which is hydrogenated can in fact be the bottom
product of a sacond destillation. This means that the first destillation and the
hydrogenation (after a second destillation) have very little to do with each other.

The mentioning of the overhead product from the first destlllation is considered as
an obscure way to make the claims novel over D1.

Claim 1 is not a reasonable description of a process because many essential
features are missing in this claim. Most (possibly all) of these essential features
are mentioned in the dependent claims. There is howsver no dependent claim
which contains all the essential features.

Claim 1 is not written in a correct two part form as is (in this case) required by Rule
6.3 PCT. After the term "characterized", only those features should be mentioned
which make the claims novel over D1.

Novelty

The subject-matter of the claims is novel over D1, because D1 does not

spacifically disclose that the fraction which is hydrogenated can be a overhead
product.

Inventive step

In view ot D1 (closest prior art) the problem underlying the invention was to
provide an altemative process in which pure caprolactam is obtalned.

In view of D1 it was obvious for the skiled person to camry out a destillation step
and to remove unsaturated impurities by a hydrogenation step.

The applicant has submitied that D1 does not make any reference to the presence
of unsaturated lactams in the overhead product, and the overhead product is not
hydrogenated.

Fomn PCT/Separate Sheet/08 {Sheel 1) (EPO-Api 1907)



INTERNATIONAL PRELIMINARY International applicetion No. PCT/NL02/00761
EXAMINATION REPORT - SEPARATE SHEET

However D1 discloses a process in which the distillate is hydrogenated. It is
very well possible to carry out this process in such a way that this distillate is
the ovérhead product. Furthemmore it is noted that in the (only) example of
the present application the first overhead product is not hydrogenated, but
the bottom product of the second destillation is hydrogenated. In any case it
would of course be obvious for the skilled man to hydrogenate any fraction
obtained after destillation, which still contains unsaturated impurities.

Furthermore, although D1 does not mention "unsaturated lactams" at all, it is
clear for the skilled man that the hydrogenation of these unsaturated lactams
to caprolactam is one of the malin pumposes of the hydrogenation step. it is
well known in the art, that the Beckmannn rearrangement results in the
formation of these unsaturated lactams and it is also known in the art that
these unsaturated lactams can be converted to caprolactam by
hydrogenation.

In his latter the applicant refers to the problem underlying the present invention
and to the fact that D1 is not concemed with this problem. It is therefore clear that
the applicants definition of the problem is different from the problem stated above.
However, the applicant did not formulate the problem in his letter.

Form PCT/Saparate Shest/400 (Sheet 2) (EPO-Apri 1997)
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1. Process for revovering caprolactam from a mbiture compriaing caprolaciam, wales,
ight and hesvy companents, chanecierizad in that the mbdure is subjecied to a tikat
vacuum distillation resulting in g firal boliom praduct comprising heavy
componeris and caprolaciem and In a first overhead product convprising
caprolaciam, weisr, unssturaind jactams and fight components; and et least part of
the unesiuraiad lactans is subjecied 1 & hydragenation.

2, Process ancording io claim 1, cheracberized i that the procses comprisee
soparuting the first overhesrt product inlo a first part containing waler end light
components and a second pert contalining caprolacism and unsafuralad lactams;
snd hydrogenating said ascond part.

3 Proceas according to claim 1 or 2, chamotesizad in that the proossis comprisas
separaiing the fist overhsad product by subjecting the firet overhesd product to ¢
second vacuum disiiialion resulfing In a second overhead product comprising
wainr and ight componanis ard in a sacand botiom product comprising
caprolactan and unsatumated lactames; and hydrogenating sakd sscond botiom
produxct

4, Proceas accondng o any one of deims 1-3, chamcierizad in thet sald
hydroganation results in @ hydrogensted mixture, and in that the process fusther
compriass recovering capralaciam from said hydrogeneted mixiure.

6. Process according fo any one of claims 14, characierizod In that sald
hydroganation results in a hydrogensted mixiurs, and In that the procoss further
comprises recycling the hydrogenated mixiure to the first vacixum disflietion.

8. Process according to any one of daims 1-5, chanactartzad In that the mbduare s
mubjectad to s hydrogenation in a hydrogenation reactor priar to sakd first vacizam
distiiglion and In that sald hydrogensation of aski uneaturated koterms is effectad in
said hycdirogenation reactor.

7. Proosee according io any one of daims 2-8, chamciarized In that the mbdire le
subjectad to a hydrogenation in a hydrogenation reactor prior to sald first vacuum
dwiilation, and in that the process comprisas racycling the sacond part to the
irydrogenation reactor.

8 Procees according to eny ane of cleims 3-8, charactarized In fhut the mbdure ls
subleciad t¢ a hydrogehation in a hydrogenation resctor prior to said first vacuum
distiation, and In that the procees comprises recycling the secand bottom product
o the hydrogenation reacior.

.
B T TP

’i ¢ t. ‘:l] BRI RC Pt

Loedha Ll 26 Lort i By T




10

11.

" 0. FEB. D004 17:40 DSM IP GELEEN 046-4761830 mUN P g

24

005 20.02.2004 17:35:12

Process accanding 1o any one of claims 3-8, characterized in thet the first vacuum
disifiailon Is paiformed n & firet vecuum distilation colunn and the eppliad
presmxe at the top of the firet vaouum distilation column ke betwesn 02 arxd 3 kPa
and the botiom temperature & between 80 and 180 °C and the second vacuum
disifiation is parformad in a second vamum disiilation column and the epplied
pressure at the top of the seoand vecuum distilation colusnn i bebweon 1 and 5
iPa and the bottorn ternperafure is belween 120 and 170 °C

Procass according to any ane of claims 3-8, chamaterized in that the first overhead
praduct Is separated by condanestion into a firet part containing weter and &
sscond part containing caprolaciemn and Bght components (including unasturated
aotorns), witich sacond part i subjecingd to the sscond vaoxm disfllation.
Process sccording io any ana of clsime 1-10, charectertzed in that the fist boltom
product cantsine mom than 80 wt.% of the caprolactam present in the mixture -
which Is fed tn the first mcuum distiletion.
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PATENT COOPERATION TREATY

From the INTERNATIONAL BUREAU

PCT To:
OF PRIORITY DOCUMENT DSM Patents & Trademarks
P.0O. Box 9
(PCT Administrative Instructions, Section 411} NL-6180 MA Geleen
Netherlands . .
Date of malling (dayimontivyesr) . ﬂm& 34 11
17 January 2003 {17.01.03) L
Applicant’s or agent's file reference
20202 WO IMPORTANT NOTIFICATION
International application Na. international filing date (dey/month/year)
PCT/NLO2/00761 25 November 2002 (25.11.02)
Intarngtional publication dete (day/Anontivyear) Priarity dete (dey/momivysar)
Not yet published 26 November 2001 (28.11.01)
Applicant
DSM N.V. et al

1. The applicant is hareby natified of the dete of recsipt {(axcept where the letteras “NR" appear in the right-hand column) by the
intemational Buraau of the priority document{s) releting tn the aarller appliostion{s) indicated below. Unless atharwise
indicated by an asterisk appesring next to 8 date of recsipt, or by the letters "NR", In the right-hand column, the priority
document conoemed was submitted or tranamitted to the intemational Bursau in compllance with Rule 17.1(a) or (b).

2. This updates snd replaces any previously issued notificetion conceming submission or transmitial of priority documants.

3. An ssterisk({®) appeuring next to a dete of receipt, in the right-hand column, denotas a priority document submitted
ar transmitted to the international Buraau but not in compliance with Rule 17.1{g) or {b). In such & case. tha attention
of the applicant is directed to Rule 17.1(c) whioh providas that no dasignated Offios may disregard the priority olaim
concemed before giving the applitart an opportunity, upon entry into the national phase, to furnigh the priority documant
within & time limit which is reasonable undar the circumstances.

4, The lettwrs “NR" appearing in the right-hand column denote a priarity documant which was nat recelved by the International
Bureeu or which the applicant did not request the reosiving Office to prepars and tranamit to the International Bureau,
as provided by Rule 17.1(a) or (b), respaqtively. In such a ¢zse, the attention of the appheent s directad to Rule 17.1{c) which
provides that no designated Office may disregard the priority claim concernad before giving the applicant an opportunity,
upon entry Ito tha national phase, to furnish the priority document within a time limit which (a ressonable under the

The Intemmations| Bureau of WIPO
3, chomiin des Colombotias

cincumstances.
Priority date Priodity apolication No. WEEI ving O { m. ity o
26 Nove 2001 {26.11.01) 1019432 NL 12 Dece 2002 (12.12.02)
Authorized officer

Abderrezak SMAHI (Fax 338.8%,65)
1211 Geneva 20, Switzsriend
Facsimile No. {41-22) 338.88.06 Telephone No. (41-22) 338 8021
Form PCTAB/304 (July 1006} 005401731




PATENT COOPERATION TREATY

PCT

NOTIFCATION OF THE RECORDING
OF A CHANGE

From the INTERNATIONAL BUREAU

PCT/NLO2/00761
o

Ta:

SCHELTUS, Irma

DSM Patents & T dermTrE --

(PCT Rute 92bis.1 and P.O.Box 9 '
Administrative Instructions, Section 422) NL-6160 MA Gelalm_ -
Netherlends el LTt 2
05 September 2003 {05.09.03)
Applicant’s or sgent’s file reference
20202 WO IMPORTANT NOTIRCATION
PCT/NLOZ/00761

25 November 2002 (25.11.02)

1. The following indicstions appearsd on recaord conoeming:

El the spplicant D the inventor D the sgent I:l the common representative
Name and Address Stete of Natonality ‘s‘uu‘uﬂ__huum
II-)ISMOEBVI' 1 NL NL
ot rloon —

NL-6411 TE Heerlen Telephone No.

Netherlands
Facsimile No.
[ Teleprimter No.

2 The Imemaetional Bureau hersby nottfies the applicant that the following change has baen recorded concerning:

D tha person E the nama D the addreas D the nationality E] the resldencs
Name and Address State of Nationality State of Residence
II.)IgtMolvP.ﬁltSSE}'S B.V. NL NL
rigon S—
NL-6411 TE Heerlen Talephana No.
Netheriands .
[ Facsimile No.
FfeTapdmnr No.

3 Further observations, if necesaary:

4. A copy of this notification has been sent to:

E the receiving Office
D the Intsrnational Searching Authority
[ ] thetntematiorat Pretiminary Examining Autharty

El the designated Offices conoemed
[___l the olected Offices concerned

[] othee:

The intemstional Bureau of WIPO
34, chemin des Colombeties
1211 Genava 20, Switzeriaml

Facsimile No. {41-22) 338.808.66

Authorired officer
James VANNIER

Telaphone No. (41-22} 338 8454

Form PCTAB/308 (March 1064)



PATENT COOPERATION TREATY

From the INTERNATIONAL BUREAU

PCT To:
NOTIRCATION OF RECEIPT OF
SCHELTUS, Irma D mm
RECORD CoPY DSM Patonts & Trademarks =~ =~ |
P.O. Box 9 =TT
(PCT Rule 24.2(a)) NL-6160 MA Geleen o
Netherlands - L =
. Rl d43s:
Date of maiing (dey/month/year)
17 January 2003 (17.01.03) IMPORTANT NOTIHCATION
Applicant’s or sgant’s {iis referonce intnmationsl applioation No.
20202 WO PCT/NLO2/00761

The applicant is hereby notifind that the Intemational Buresu has received the record copy of the international application as
detailed below.

Name({s) of the applicantis) and Stete{s) for which they ara applicants:

DSM N.V. {for all designated States except US)
SMEETS, Theodorus, Maria et al {for US)

international filing data : 25 November 2002 {25.11.02)
Priarity dete(s) olaimed : 26 November 2001 {26.11.01)
Date of receipt of the record copy

by the internationai Buresu : 30 Decembaer 2002 (30.12.02)
List of designated Officss :

AP :GH,GM,KE,LS,MW,MZ,SD,SL,SZTZ,UG,ZM2ZW

EA :AM,AZ,BY KG,KZMD,RU,TJ, TM

EP :AT,BE,BG,CH,CY,CZ,DE,DK,EE,ES,FI,FR,GB,GR,IE,IT,LU,MC,NL,PT,SE,SK, TR

OA :BF,BJ,CF,CG,CI,CM,GA,GN,GQ,GW,ML,MR,NE,SN,TD, TG

National :AE,AG,AL,AM,AT,AU,AZBA BB,BG,BR,BY,BZ,CA,CH,CN,CO,CR,CU,CZDE,DK,DM,DZ,
EC,EE,ES,FI,GB,GD,GE,GH,GM,HR,HU,ID,IL,IN,IS,JP KE KG KP,KR KZLC,LKLR,LS,LT,LU,
LV,MA,MD,MG,MK,MN, MW ,MX,MZ,NO,NZ,0M,PH,PL PT,RO,RU,SD,SE,SG,S,SK,SL,TJ, TM,TN, TR,
TT.TZUAMUG,US,UZ VN,YU ZAZM ZW

ATTENTION

The applicsnt should carefully check the data appearing in this Notification. In case of sany discrepancy between thass data
and the indications in the international eppilcation, the applicant should immediately inform the intemational Bureau.

n addition, the applicant’s sttartion is drewn to the Information contained in the Annes, relsting to:
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RESUMEN

La invencibn se relaciona con un proceso para recuperar
caprolactamo desde una mezcla que comprende caprolactamo, agua,
componentes livianos y pesados, sometiendo la mezcla a una primera
destilacién al vacio dando como resultado un primer producto de fondo que
comprende componentes pesados y caprolactamo y en un primer producto
syperior que comprende caprolactamo, agua, lactamos no saturados y
componentes livianos; y someter al menos parte de los lactamos no

saturados a una hidrogenacion.
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PROCESO PARA RECUPERAR CAPROLACTAMO

La invencion se relaciona con un proceso para recuperar
caprolactamo desde una mezcla que comprende caprolactamo, agua y

componentes livianos y pesados.

Mezclas que comprenden caprolactamo, agua y componentes
pesados y livianos desde las cuales se recupera caprolactamo se
encuentran en general en procesos para la preparacion de caprolactamo en
los cuales oxima de cilohexanona es convertida en caprolactamno con la
ayuda de un 4cido, usualmente 6leo (solucion aceitosa densa fuertemente
cbirosiva de trioxido de azufre en &cido sulfirico anhidro). Esta conversion
es conocida como el reordenamiento de Beckmann. Una base, de
preferencia amoniaco, puede ser agregada a la mezcia de reordenamiento
de Beckmann, dando como resultado una mezcla neutralizada de
reordenamiento de Beckmann. Durante el reordenamiento de Beckmann y ia
neutralizacién subsiguiente son formados subproductos que est&n presentes
como componentes nocivos en una corriente acuosa de caprolactamo. Estos
componentes pueden afectar adversamente la calidad del caprolactamo y el
producto de polimerizacién preparado a partir del mismo. Dependiendo del
hecho de si los puntos de ebullicién de los componentes, bajo condiciones
de destilacion, sean més elevados o més bajos que el punto de ebullicién de
caprolactamo ellos seran designados en adelante como componentes
pesados o livianos, respectivamente. Es conveniente retirar estos

componentes, al igual que el agua, desde el caprolactamo. Esto puede ser
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llevado a cabo mediante una o mas operaciones fisicas y/o quimicas a
continuacion de la neutralizacion. Estas operaciones pueden incluir,
usualmente en combinaciébn entre otras cosas: extraccion, destilacidn,

cristalizacion, intercambio ibnico, oxidacion, evaporacién e hidrogenacion.

La EP-A-0 065168 describe un proceso para recuperar daprolactamo
a partir de una mezcla que comprende caprolactamo, agua, y componentes
pesados y livianos. En dicho proceso un caprolactamo de 95-99,9% de
pureza es alimentado a una primera columna de destilacion operada al
vacio, siendo controlada la separacion de tal manera que los componentes
livianos sean descargados, como destilado (primer producto de alta calidad),
sobre la parte superior de la columna, en tanto que un producto de fondo
formado por caprolactamo y los componentes pesados es alimentado a una
segunda columna de destilacion operada al vacio. En la segunda columna
os efectuada una separacion entre caprolactamo y los componenta.s

pesados.

Se ha encontrado que componentes livianos con puntos de ebullicién
que bajo condiciones de destilacién no difieren mucho del punto de ebullicién
de caprolactamo, también pueden estar presentes en tal mezcla que
comprende caprolactamo, agua, componentes livianos y pesados y que tales
componentes livianos son dificiles de retirar. Esto concieme en particular con

los llamados lactamos no saturados (USL).




En las laminas de férmulas, cuatro de tales lactamos no saturados
junto con sus formulas estructurales estén dibujados y designados como

USL-1, USL-2, USL-3 y USL4.

La calidad del caprolactamo puede ser indicada por medio de, entre
otras cosas, el nimero llamado PAN, el cual es determinado de acuerdo con
la norma 1SO 8660. El nimero PAN es una medida del contenido oxidable
de impurezas en el caprolactamo. El USL entre otras cosas pertenece a las
impurezas oxidables. Cuanto més bajo sea este nimero mas bajos seran las

impurezas oxidables.

La finalidad de la invencién consiste en proveer un procaso eficiente

para separar caproiactamo a partir de lactamos no saturados.

El proceso de acuerdo con la invencién permite separacién efectiva
de lactamos no saturados sin ninguna o sustancialmente ninguna pérdida de

caprolactamo.

Esta finalidad es lograda sometiendo la mezcla a una primera
destilacion al vacio que origina un primer producto inferior que comprende
componentes pesados y caprolactamo y un primer producto superior que
comprende caprolactamo, agua, lactamos no saturados y componentes
livianos (diferentes a lactamos no saturados); y someter al menos parte de

los lactamos no saturados a hidrogenacion.
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El proceso de la presente invencion permite que la primera destilacion
al vacio sea llevada a cabo de tal manera que la cantidad de lactamos no
saturados en el primer producto inferior sea a lo sumo de 9 partes por millén,
de preferencia a lo més de 6 partes por millén, més preferentemente a lo
sumo de 3 partes por milidn (con relacién a la cantidad de caprolactamo en
el primer producto infarior), sin originar pérdida sustancial de caprolactamo.
Cualesquier condiciones adecuadas de destilacion pueden ser aplicadas
para obtener un primer producto inferior que tenga una cantidad de lactamos
no saturados de a lo sumo 8 partes por millén, de preferencia a lo méds de 6
partes por millén, con mayor preferencia a [o sumo de tres partes por milién
(con relacién a la cantidad de caprolactamo en el primer producto inferior). El
término partes por millén es entendido para significar la relacién consistente
en gramos de la sustancia especificada por un millon de gramos de
caprolactamo en una mezcla que comprende la sustancia especificada y el
caprolactamo. De preferencia, esto es logrado llevando a cabo la destilacion
de tal manera que el primer producto superior contenga caprolactamo,
siendo de preferencia la cantidad de caprolactamo en el primer producto
superior por encima de 0,1 %, con mayor preferencia por encimade 0,2 % y
aun mas preferentemente por encima de 0,5 % con relacion a la cantidad de
caprolactamo en la mezcla alimentada a la primera destilacién al vacio. La
primera destilacion al vacio es llevada a cabo de preferencia en una columna
de destilacion al vacio (designada en adelanté como primera columna de
destilacién al vacio). De preferencia, la presion aplicada a la parte superior
de la primera columna de destilacion al vacio esté entre 02y 5kPayla

temperatura de fondo esta comprendida entre 90 y 170°C.
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Al menos parte de los lactamos no saturados es sometida & una
hidrogenacién dando como resultado que lactamos no saturados sean
convertidos en caprolactamo. La hidrogenacion tiene la ventaja adicional de
que lactamos no saturados sean convertidos en caprolactamo valioso lo cual
origina una mejora adicional en eficiencia. Ademas, la hidrogenacién de una
mezcla de caprolactamo y lactamos no saturados hace superflua la
separacion de lactamos no saturados desde tal mezcla sin que estos
lactamos no saturados retengan sus propiedades nociv;s. La hidrogenacién
puede ser efectuada en cualquier manera adecuada que implique reaccion
de componentes no saturados, por ejemplo lactamos no saturado con
hidrégeno. La hidrogenacion puede ser lievada a cabo en presencia de un
catalizador de hidrogenacibn en si mismo conocido. De preferencia, la
hidrogenacién es llevada a cabo en presencia de un catalizador de
hidrogenacion heterogéneo. Ejemplos de tales catalizadores de
hidrogenacién son rutenio sobre dxido de aluminio, rodio sobre éxido de
aluminio, platino sobre carbén, paladio sobre carbén, niquel Raney, niquel
sobre silice y niquel sobre 6xido de aluminio. De preferencia se hace uso de
catalizadores de contengan niquel. La hidrogenacién puede tener lugar, por
ejemplo en un reactor de tanque agitado en el cual las particulas de
catalizador son suspendidas en la mezcla que ha de ser hidrogenada. De
preferencia, la hidrogenacion es llevada a cabo en un reactor de lecho fijo,
estando ﬁjadd el catalizador en el reactor. La temperatura de hidrogenacién
estd en general comprendida entre 20 y 160°C. Como regla general se
seleccionard una temperatura no demasiado baja, porque a una -baja

temperatura el tiempo de reaccién es més prolongado. Como norma la
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temperatura no es demasiado elevada porque altas temperaturas tienen una
influencia negativa sobre la calidad del caprolactamo. La temperatura por lo
tanto de preferencia estd comprendida entre 100 y 130°C. La presién de
hidrogenacién puede estar comprendida entre 0,1 y 15 MPa. De preferencia,
la presién estd comprendida entre 0,3 y 5 MPa. La cantidad de hidrégeno
utiizada dependerd, entre otras cosas, de la presion, la temperatura y la
solubilidad de hidrégeno y la cantidad de lactamos no saturados que ha de
hidrogenarse. La hidrogenacion ventajosamente puede ser llevada a cabo,

por ejemplo tal como se describio en la EP-A-635487.

La mezcla de caprolactamo, agua, y componentes livianos y pesados
que es sometida a la primera destilacion al vacio contiene de preferencia
més de 99% en peso de caprolactamo, méas preferentemente contiene més

de 99,9% en peso de caprolactamo.

Si un reactor de hidrogenacion ya esta presente cormriente arriba de la
primera destilacién al vacio (vista en la direccién del flujo de la mezcla) en el
proceso para recuperar y purificar caprolactamo desde una mezcla de
reordenamiento Beckmann neutralizada, hidrogenacion de al menos parte de
los lactamos no saturados es efectuada de preferencia en este reactor de

hidrogenacién.

En el proceso de la invencién., la mezcla que comprende
caprolactamo, agua, componentes livianos y pesados es sometida de

preferencia a hidrogenacién en un reactor de hidrogenacién antes de la
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primera destilacién al vacio. Méas preferentemente, hidrogenacion de al
menos parte de los lactamos no saturados es llevada a cabo en dicho

reactor de hidrogenacion.

El procaso de la invencién comprende de preferencia separar el
primer producto superior en una primera parte que contiene agua y
componentes livianos (de los cuales al menos la mayor parte son
componentes livianos distintos de lactamos no saturados) y una segunda
parte que contiene caprolactamo y lactamos no saturados; e hidrogenar
dicha segunda parte dando como resultado una mezcla hidrogenada. El
proceso de preferencia comprende adicionalmente recuperer caprolactamo
desde dicha mezcla hidrogenada. Desde un punto de vista préactico, dicha
mezcla hidrogenada es de preferencia reciclada a la primera destilacién al
vacio del proceso de la invenciobn. Debe entenderse que reciclando la
mezcla hidrogenada a la primera destilaciéon al vacio puede incluir también
someter la mezcla hidrogenada a una o mas etapas adicionales antes de tal
reciclado. De preferencia, la segunda parte es reciclada al reactor de
hidrogenacién en el cual la mezcla que comprende caprolactamo, agua, y
componentes livianos y pesados as de preferencia hidrogenada antes de
que esta sea alimentada de preferencia a la primera destilacion al vacio.
Debe entenderse que reciclando la segunda parte a dicho reactor de
hidrogenacién puede incluir también someter la segunda parte a una o mas

etapas adicionales antes de tal reciclado al reactor de hidrogenacion.
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En una modalidad de la invencion, la separacion del primer producto
elevado en una primera parte que contiene agua y componentes livianos y
una segunda parte que comprende caprolactamo y lactamos no saturados
es llevada a cabo de manera ventajosa por condensacion del primer
producto superior. En esta modalidad de la invencion, la primera destilacién
al vacio es lievada a cabo de preferencia a una presion aplicada en la parte
superior de la primera destilacién al vacio de entre 1 y 5 kPa y una
temperatura de fondo comprendida entre 120 y 170°C. Esta modalidad es
especificamente ventajosa cuando la cantidad de lactamos no saturados en
la mezcla alimentada a la primera destilacién al vacio es relativamente baja
y/o cuando se permite que la cantidad de lactamos no saturados presente en

el primer producto de fondo es relativamente alta.

En una modalidad adicional de la invencién, la segunda parte puede
ser un segundo producto de fondo, por ejemplo obtenida sometiendo el
primer producto superior a una segunda destilacion al vacio dando como
resultado un segundo producto superior que comprende agua y
componentes livianos (de los cuales al menos la mayor parte son
componentes livianos distintos de lactamos no saturados) y en un segundo
producto de fondo que comprende caprolactamo y lactamos no saturados.
En esta modalidad adicional de la invencién, dichos segundo producto de
fondo es hidrogenado. En esta modalidad adicional de la invencién, ia
primera destilacién al vacio es llevada a cabo de preferencia a una presién
aplicada en la parte superior de la primera columna de destilacién al vaclo

comprendida entre 0,2 y 3 kPa y una temperatura de fondo comprendida
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entre 90 y 160°C. La segunda destilacién al vacio se lleva a cabo de
preferencia en una columna de destilacién al vacio (en adelante designada
como segunda columna de destilacién al vacio). De preferencia, la segunda
destilacidbn al vacio se lleva a cabo de {al manera que la cantidad de
caprolactamo en el segundo producto superior @s menor que 0,1%, més
preferentemente inferior a 0,01% con relacién a la cantidad de caprolactamo
presente en el primer producto de fondo. La segunda destilacion al vacio as.
llevada a cabo de preferencia a una presion aplicada a la parte superior de la
segunda columna de destilacion al vacio de entre 1 y 5 kPa y una
temperatura de fondo comprendida entre 120 y 170°C. Esta modalidad
adicional de la invencién es especiaimente ventajosa cuando la cantidad de
lactamos no saturados en la mezcla conducida a la primera destilacién al
vacio es relativamente alta y/o cuando se requiere que la cantidad de
lactamos no saturados presentes en el primer producto de fondo sea

relativamente baja.

Antes de alimentar el primer producto superior que comprende agua,
caprolactamo, lactamos no saturados y otros componentes livianos a la
segunda destilacion al vaclo en la modalidad adicional de ia invencién, el
primer producto superior es separado ventajosamente por condensacion en
uno o més dispositivos de compensacion en una primera parte que contiene
principalmente agua, primera parte esta que es descargada de preferencia al
vacio, y una segunda parte que comprende caprolactamo y lactamos no
saturados y otros componentes livianos, segunda parte esta que es

sometida a la segunda destilacién al vacio.
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El segundo producto superior es separado de manera ventajosa por
condensacion en una fraccién que contiene principalmente, por ejemplo més
de 80% en peso de agua y contiene una parte de los componentes livianos
presentes en la mezcla alimentada a la segunda destilacién al vacio, fraccion
esta que es descargada de preferencia al vacio, y una fraccion que contiene
la parte restante de los componentes livianos presentes en la mezcla
alimentada a la segunda destilacién al vacio, fraccibn esta que puede ser
utilizada como reflujo para la segunda destilacién al vacio y/o puede ser

drenada'o incinerada.

El primer producto de fondo contiene de preferencia mas de 90% en
peso del caprolactamo presente en la mezcla que es alimentada a {a primera
destilacién al vacio. El primer producto de fondo que contiene componentes
pesados y la mayor parte del caprolactamo es gensralmente alimentado a
una operacion subsiguiente de separacidn para la separacién de
caprolactamo y componentes pesados. E! primer producto superior
comprende la parte restante del caprolactamo alimentado a la primera

destilacién al vacio.

La invencion sera explicada adelante con referencia a ejemplos y un

dibujo, sin ninguna intencién de limitar a estos la invencion.

En la Fig. 1 del dibujo esta |la representacién esquemética del sjemplo
practico del proceso de acuerdo con la invencién y la Fig. 2 es la

representacion esquemética del ejemplo comparativo.
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Eiemplo

A través de la linea 1 pasa la alimentacion de una primera columna A
de dastilacion al vacio con un dispositivo de condensacién formado por dos
etapas 2a y 2b. 3 denota un rehervidor. La columna de destilacion A tiene un
diametro de 10 cm y esta provista de dos empaques de empaquetamiento
Sulzer BX que tienen una longitud de 30 cm. En la cima de la columna la
presion es de 0,5 kPa y la temperatura de fondo es de 113,4 °C. La columna
A es alimentada con 30 kg/hora de caprolactamo con un contenido de agua
de 0,5 % en peso, 10 partes por millén de anilina, 10 partes por millén de
USL-1 y 10 partes por millén de USL-2 y componentes pesados. A través de
la linea 4, 29,5 kg/hora de primer producto de fondo que consiste en
caprolactamo, y componentes pesados es alimentado a un dispositivo de
separacion no ilustrado para la separacibn del caprolactamo y los
componentes pesados. Este primer producto de fondo contiene
adicionalmente:
< 1 partes por millén de anilina (la anilina tiene un punto de ebullicién de
184,4°C a 100 kPa, como un resultado del cual es un componente liviano
que puede ser separado con facilidad desde caprolactamo por destilacién)
1 partes por millén de USL-1
S partes por millén de USL-2

Un primer producto superior proveniente de la columna A es enviado
a través del conducto 5 al disposivo de condensacion 2a vy
subsiguientemente a 2b. El condensador 2a es mantenido a 70°C y el

condensador 2b a 20°C. El vapor que no es condensado en el condensador
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2a parciaimente se condensa en el condensador 2b. El dispositivo de
condensacién total es controlado de tal manera que el primer producto
superior es separado en una primera parte, la cual es descargada como
vapor de agua al vacio a través del conducto 6, y una segunda parte, ia cual,
como una corriente combinada de condensado proveniente de las lineas 11
vy 9 desde etapas de condensacién 2a y 2b, respectivamente, es alimentada
a una segunda columna de destilacion al vacio B a través del conducto 7 y
un almacenamiento intermedio no dibujado. Una corriente de reflujo de 5
kg/hora proveniente del condensador 2a circula a través de los conductos 8
y 10 nuevamente hacia la columna A. La corriente de condensado en la linea
7 tiene un régimen de flujo de 0,35 kg/hora y tiene |a siguiente composicion:
98,5% en peso de caprolactamo (que corresponde a 1,1% del caprolactamo
alimentado a la primera destilacién por vacio)

1,4 % en peso de agua

450 partes por millén de anilina.

211 partes por millén de USL-1

190 partes por miliébn de USL-2

Esta comriente de condensado en el conducto 7 es interrumpidamente,
como dicha via, un almacenamiento intermedio no dibujado, alimentado a un
régimen de 1000 g/hora a una segunda columna B de destilacién al vacio
que tiene un diametro de 5 cm y estd provista con dos empaques de
empaquetamiento Sulzer BX teniendo cada uno una longitud de 100 cm. En
el extremo superior de esta columna la presion aplicada es 3 kPa y la

temperatura de fondo es de 161,0 °C. El condensador 12 es enfriado a 70°C.
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En la columna B {a corriente de condensado proveniente del conducto 7 es

separada en un segundo producto elevado y un segundo producto de fondo.

El segundo producto elevado, consisie en agua y componentes
liquidos, se hace pasar a fravés del conducto 13 hacia el dispositivo de
condensacion 12 en donde es separado en una parte que conftiene
principalmente agua, que es descargada como fase de vapor a la linea de
trénsito al vacio 14, y una parte que contiene principalmente componentes
livianos, la cual circula parcialmente hacia atrés dentro de la columna B
como reflujo a una velocidad de circulacién de 100 hasta 159 g/hora a través
de los conductos 15 y 16, mientras ofra parte es drenada a través de los

conductos 15y 17.

A un régimen de flujo de 970 g/hora el segundo producto de fondo es
sometido, a través del conducto 18, a una hidrogenacion que ha de ser
descrita adelante y es subsiguientemente incorporado dentro de la corriente
principal de caprolactamo que entra por ejemplo a la primera columna de
destilacion A a través del conducto 1. El numeral de referencia 19 denota un
reharvidor.

El segundo producto de fondo contiene menos de 1 partes por millén
de anilina, y todavia 8 partes por millon de USL-1 y 159 partes por milién de
USL-2 y contiene 1,0 — 1,1 % del caprolactamo alimentado a la primera

destilacion al vacio.
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Hidrogenacién puede tener lugar como sigue. En un autoclave de
hidrogenacion una suspensién de 500 g del segundo producto de fondo es
hidrogenado discontinuamente con 50 g de agua y 100 ¢ de catalizador de
RaNi con agitacién duranie 30 minutos a 90°C. Después de esto, la corriente
filtrada que sale (segundo producto de fondo hidrogenado) contiene menos
de 1 partes por millén de USL-1 y 20 partes por milléon de USL-2.

El proceso anteriormente descrito, también puede lievarse a cabo de

manera continua.

Este ejemplo muestra que omitiendo la reutilizacién del segundo
producto de fondo hidrogenado (y obtenida la misma pureza del primer
producto de fondo) se originaria una pérdida de caprolactamo de 1,1 % del

caprolactamo alimentado a la primera destilacion al vacio.

Eiemplo Comparativo

Agua que contiene caprolactamo de una composicidn tal como en el
ejemplo precedente es purificada en la manera convencional en una
columna sencifla con completo retiro superior de agua a través del conducto
20 hacia el vacio, véase la Fig. 2. Se alimentaron 15 kg/hora de
caprolactamo que ha de ser purificado, a través del conducto 21 hacia un
equipo de destilacién al vacio formado por una columna C con un didmetro
de 5 cm provista de dos empaques de empaquetamiento Sulzer BX,
teniendo cada uno una longitud de 2 m, haciendo uso de un condensador de

dos etapas 22a y 22b y un rehervidor 23, lo mismo tal como en el ejemplo.
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La presién aplicada en la parte superior de la columna es de 0,6 kPa y la
presion en el fondo de la columna es de 2 kPa. La temperatura de fondo es
de 143,7°C. El régimen de flujo de reflujo en el conducto 24 es de 4 kg/hora
y el producto de fondo en el conducto 25 tiene un régimen de flujo de 14,8
kghora. El agua en el conducto 20 contiene 0,05% del caprolactamo

alimentado a la primera destilacién al vacio.

El producto de fondo en el conducto 25 tiene aqui menos de 1 partes
por milldbn de agua, 1 partes por millén de USL-1 y 9 partes por millén de
USL-2, y esta todavia para ser sometido, lo mismo que el producto de fondo
en el conducto 4 del ejemplo (Fig. 1) , @ una etapa subsiguiente de

procesamiento, no dibujada, para el retiro de los componentes pesados.

Mediante el uso del proceso de acuerdo con la invencién el primer
producto de fondo, en el conducto 4 en el Ejemplo, contiene 4 partes por
milién % menos de lactamos no saturados que et producto de fondo, en el
conducto 25 en el Ejemplo Comparativo. Después de andlisis, esto significa

una reduccién en el niimero PAN por encima de 1 punto.

Seguin el ejempio y el Ejemplo Comparativo es claro que una
disposicion en serie de dos columnas de destilacion con un pequeiio
reciclado a una hidrogenacién que usuaimente ya estd presente puede
originar una fuerte reduccion en los factores que originan un incremento en
el nimero PAN en tanto que ninguno o sustancialmente nada de

caprolactamo es perdido.

]
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EIVINDICACIONE

1. Proceso para recuperar caprolactamo desde una mezcla que

comprende caprolactamo, agua, componentes livianos y pesados,
sometiendo la mezcla a una primera destilacion al vacio dando como
resultado un primer producto de fondo que comprende componentes
pesados y caprolactamo y en un primer producto superior que
comprende caprolactamo, agua, lactamos no saturados vy
componentes livianos; y someter al menos parte de los lactamos no

saturados a hidrogenacién.

. Proceso de acuerdo con la reivindicacidon 1, caracterizado porque el
proceso comprende separar el primer producto superior en una
primera parte que contiene agua y componentes livianos y una
segunda parte que contiene caprolactamo y lactamos no saturados; e
hidrogenar dicha segunda parte. '

. Proceso de écuerdo con la reivindicacidn 1 o la reivindicacion 2,
caracterizado porque el proceso comprende separar el primer
producto superior sometiendo el primer producto superior a una
segunda destilacién al vacio dando como resultado un segundo
producto superior que comprende agua y componentes livianos y en
un segundo producto de fondo que comprende caprolactamo y

lactamos no saturados; e hidrogenar dicho segundo producto de
fondo.

¢ 2
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4. Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3,

caracterizado porque dicha hidrogenacién da como resuitado una
mezcla hidrogenada, vy porque el proceso comprende adicionalmente

recuperar caprolactamo desde dicha mezcla hidrogenada.

. Proceso de acuerdo con cualquiera de }as reivindicaciones 1 -4,
caracterizado porque dicha hidrogenaciéon da con el resultado una
mezcla hidrogenada, y porque el proceso comprende adicionalmente

reciclar la mezcla hidrogenada a la primera destilacién al vacio.

. Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1- 5,
- caracterizado porque la mezcla es sometida a una hidrogenacién en
un reactor de hidrogenaciébn antes de dicha primera destilacién al
vacio y porque dicha hidrogenacién de dichos lactamos no saturados

es llevada a cabo en dicho reactor de hidrogenacion.

. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 2 -6 ,
caracterizado porque la mezcla es sometida a una hidrogenacién en
un reactor de hidrogenacion antes de dicha primera destilacién al
vacio, y porque el proceso comprende reciclar la segunda parte al

reactor de hidrogenacion.

. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 3 — 6,
caracterizado porque la mezcla es sometida a hidrogenacién en un

reactor de hidrogenacién antes de dicha primera destilacion al vacio,
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v Dorque ei proceso comprende reciciar ei segundo producto de fondo

al reactor de hidrogenacion.

9. Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 3 — 8,
caracterizado porgue la primera destilacion al vacio es lievada a cabo
en una primera columna de destilacion al vacio v la presion aplicada
en la parte superior de la primera columna de destilacion al vacio esta
comprendida entre 0.2 v 3 kPa v la temperatura de fondo esta
comprendida entre 90 v 160°C v la segunda destilacion al vacio es
llevada a cabo en una segunda columna de destilacién al vacio v la
presion aplicada en la parte superior de la segunda columna de
destilacién al vacio estd comprendida entre 1 v 5 kPa v la temperatura

de fondo esté con comprendida entre 120 v 170°C.

10.El proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 3 — 9,
caracterizado porque el primer producto es separatlio mediante
condensacién en una primera parte que contiene agua y una segunda
parte que contiene caprolactamo vy componentes livianos (que
incluven lactamos no saturados), siendo sometida dicha segunda

parte a la segunda destilacion al vacio.

41.Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 — 10,
caracterizado poraue el primer producto de fondo contiene més de
90% en peso de caprolactamo presente en la mezcla que es

alimentada a la primera destilacion al vacio.
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