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Re: Expediente No. 06.007.733 
Solicitud de patente a nombre de DSM IP ASSETS B.V. 

Yo, DILIA MARIA RODRiGUEZ D’ALEM.AN identificada como aparece al 
lip pie de mi firma, dorniciliada en la carrera 11 A No. 86-53, piso 6, obrando como 

apoderada dc la sociedad DSM IP ASSETS B.V., domiciliada en TB Heerlen, 
The Netherland, solicitantc de la patcnte de la referencia, en respuesta al oficio 
No. 3223 nolificado pot fijación en lista ci 13 de marzo de 2009, relacionado con 
el conccpto tØcnico de fondo No. 550, me permito manifestar: 

1. Con fundamento en la facultad que confiere ci articulo 34 dc la Decision 
486 al solicitante para modificar la solicitud de patente en cualquier momento del 
trÆmitc, presento junto con este memorial nueva descripción y capItulo 
reivindicatorio en los cuales se rcalizaron las siguientes modificaciones: 

1.1 En la pÆgina 8 de la memoria descriptiva se rnodificó  la redacción de las 
iltimas ilneas, con ci fin de subsanar la objeción planteada pot ci seæor 
examinador en su examen de fondo. Se anexa copia de la descripción completa 
con la correcciOn. 

1.2 Se introdujeron las caracterIsticas tØcnicas de las antiguas reivindicaciones 
2, 5, y 16 dentro de la nucva reivinthcacin I y se renumeraron las antiguas 
reivindicaciones modificando su respectiva dependencia. En cuanto al perlodo 
especificado, nos permithnos dirigir la atenciOn de ese despacho a la pÆgina 17 
entre las Ilneas 5 a ii donde se habla de los tiempos prefetidos de destilación 
cuando se efecttia la misma de manera continua. 

1.3 Dc igual inanera, se procediO a climinar las expresiones "suficienremente 
bajo" en las nuevas reivindicaciones 1 y 2, ci tØrmino "tan baja" en la antigua 
reivindicaciOn 4 y la expresión "mÆs alto" de la antigua reivindicación 15 juc le 
restaban claridad a dichas reivindicaciones. 

En cuanto a las modificaciones anteriormente realizadas, nos pernmimos 
manifestar que las mismas no amplian de ninguna manera la materia contenida 
originahncnte en la solicitud. 
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Teniendo en cuenta ci concepto tØcnico ernitido por ci Seæor Superintendente 
Delegado para la propiedad intelectual GianCarlo Marcenaro jirnØnez a la 
doctora Ana Maria Castro Wey, que da alcance a las comunicaciones No. 09-
001524 y 09-012566, no se presenta una tasa adicional, toda vez que ci nuevo 
capitulo reivindicatorio comprende menos de 15 reivindicaciones y la solicitud 
fue presentada con anterioridad al 1 de enero de 2009. 

2. Claridad de la solicitud 

Con las modificaciones anteriormente expuestas Sc cumple cabalmente con los 
requlsitos establecidos por ese despacho en cuanto a tØrniinos ambiguos dentro 
(IC la rnemoria descriptiva y en capftulo reivindicatorio. 

3. Novedad 

El seæor examinador argumenta que: "De acuerdo a ía descrio en las anterioridades Dly 
D2 se observa todas las caracteristicas ticnicas de ía reivindicación 1 ya eran conocidas en 0/ 
estado do ía tØcnjca. AdemÆs Dl tambiin relaciona las caracteristicas do las reivindicaciones 
dependientes 2, 3 (Tab/a 2), 5 (Reiv.)j 12 (Tab/a 2), mostrando queya eran conocidas en ci 
estado do la ticnica. Asi mismo, D2 incluye las caracterIsticas te’cnicas de la reivindicación 1 
coma es un procedimiento parapurijicar ca prolactamas par medio de hidrogenación y la posterior 
deslilacion. 

Sobre este particular, respetuosamente nos permitimos manifestar que ci articulo 
16 de la Decision 486 de la. Comisión de la Comunidad Andina establece que la 

. invención se considera como nueva cuando no estÆ comprendida en ci estado de 
la tØcnica. Si de acuerdo Con ci espIritu de la norma legal indicada, la invenciOn 
no se considera como nueva si es-6 "comprendida" en ci estado de la tØcnica, 
dicha norma se estÆ refitiendo, naturalmente, a la totalidad del invento y no a 
alguno o a algunos de los componentes. 

AsI pues, para que la invenciOn pierda su calidad de novedosa, es claro que ella, 
TODA ELLA, ha de estar contenida en ci "conjunto do conocimientos existentes que son 
aplicables aiproceso industrial’ como define ci estado de Ia tØcnica ci Tribunal de 
justicia del Acuerdo de Cartagena (Proceso No. 6-TP-89, sentencia de 31 de 
octubre de 1989, publicada en Jurisprudencia del Tribunal de Justicia del Acuerdo 
de Cartagena, Tomo 11, BJDJNTAL, Buenos Aires, 1994, pÆgina 60). 

Lo anterior se conoce como NOVEDAD ABSOLUTA, de conformidad con lo 
cual para desvirtuar ci requisito de novedad de una invenciOn serÆ necesario que 
lo reivindicado por la invención bajo estudio corresponda de forma total con lo 
reveiado en un documento o antetioridad seæaiada o de manera independiente si 
son varias referencias, conclusion a la que se ilega despuØs de un anÆlisis 
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exhaustivo mcdiante una comparación entre ci capItulo reivindicatorio de la 
invención en estudio y la divulgacion pot separado de cada una de las referencias 
Dl y D2. 

Ahora bien, si un determinado elemcnto, condición o circunstancia de la nueva 
creación ya hace parte del estado de la tØcnica no quierc ello dccir, desde lucgo, 
que la invención deba set rechazada pot carecer del requisito de novedad. No sin 
razón ha dicho ci mencionado Tribunal: "bay que advertir que toda creación es en cierta 
firma, producto del estado c/c la tØcnica existente, en el sentido de que el inventor ha de tener en 
cuenta un conjunto de conocimientos tØcnicos que le permitan crear nuevos procedimientos 
aplicabies a la industria" (Ibidem, pÆginas 53 y 54) (El subrayado es nuestro). 

Por lo tanto, como mInimo la novedad debe contemplar los siguientes aspectos: 

-Quc la invención en estudio cstØ contenida de forma TOTAL y ABSOLUTA en 
el documento quc se menciona como anterioridad o de forma independiente en 
los documentos que Se mencionan, Si SOfl varios. 

-Que la invención en estudio puede partir de conocirnientos conocidos, caso en 
ci cual habrÆ que hacer la comparación no de lo conocido sino de lo inØdito y 
novedoso, teniendo que analizarse ci valor agregado que aporta la invención 
con sus nuevas caracterIscas al campo tØcnico al cual pertenece la invenciÆn en 
estudio. 

Aplicando lo anterior al caso concreto, para que las razones que aduce ese 
. despacho para desvirtuar la novedad fuesen ciertas, serla forzoso que se 

demostrara que la invención de mi mandante estØ comprendida en ci estado dc la 
tØcnica de forma TOTAL, es decir, en cada uno de los documentos citados, lo 
cual no sucede, mucho menos ahora a la Iuz de las modificaciones rcalizadas en ci 
capItulo reivindicatorio, como a contlnuación se demostrarÆ. 

En efecto, ci documento Dl no hace ninguna revelación en cuanto a que ci 
proccso alli revelado deba contenet una etapa de destilación dc por lo menos una 
porción de la caprolactama hidrogcnada en una coluinna de destilación, en donde 
la destilación  se deba ilevar a cabo de manera continua durante un periodo de pot 
lo menos 6 meses y porque la columna de destilación contenga nIquel en manera 
tal que se tdnga que cumplir con la condición que ci zPAN del nIquel deba set 
menor o igual a 3 durante dicho periodo de destilación. 

Dc otra parte, la anterioridad D2 hace referencia a la recuperación de la 
caprolactam epsilon () a partir de residuos de destilación que contienen dicho 
compuesto qulmico, esto lo realiza D2 mediantc un proceso que comprende las 
etapas de destilación a! vaclo y realizar la hidrogenación lucgo de mezclar la F, 
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caprolactama con agua, de la cual se recupera la F,-caprolactama pot ejemplo, 
mediante la destilación 0 pot extraccion COfl tin solvente. 

Sobre este particular, atcntamente dirigirnos la atención del seæor examinador 
sobre ci hecho que ci riümero de PAN de la caprolactama epsilon obtenida de 
esta manera, es muy alto, motivo pot ci cual debe set mejor’ado, esto es mÆs 
cuando se tiene en cuenta que el proceso va a set operado de manera continua 
pot periodos de mas de ttes meses. 

Dc hecho, es pertinente seæalar que la anterioridad D2 corresponde al 
docurnento EP138241 que fue citado pot el solicitante en la descripción de la 
invención en  estudio en la pÆgina 2, segundo pirafo, donde sc expone que la 
caprolactama es rnezclada con agua, la rnecla acuosa de caprolactama asi 
obtenida es subs ecucntemente hidrogenada en la presencia de un catalizador de 
nIquel de Raney (E)emplo I) o un nIquel sobre ci catalizador de hidrogcnación de 
Si02 ejemplo (II) suspendido en la mezcia acuosa de caprolactama a set 
purificada, en donde ci catalizador dc hidrogcnación Cs subsecuenternente 
separado por frltración y se rera ci agua mediante destilación atmosfØrica. Asi 
las cosas, la antcrioridad D2 falla en rcvelar o sugerir un proceso donde la 
dcstilación se haga de manera continua por un periodo dc pot lo menos de 3 
mescs y sea de por lo menos una porción de la caprolactama hidrogenada. 

En este orden de ideas, la solicitud en estudio se basa en ci hallazgo del problema 
relacionado con la presencia de nIquel en la columna de deslación, 
cspecIficanicnte a unas cantidadcs determinadas y especIficas durante la 

. destilación  de la caprolactama epsilon hidrogenada y purificada, lo cual conduce a 
un deterioro inesperado del numero de PAN de la caprolactama epsilon obtenida 
de esta manera. 

AsI las cosas, respetuosamente nos permitirnos manifestar que La invención en 
estudio cumple cabalmente con los tequisitos de novedad en vista de las 
anterioridades Dl y D2, toda vez que la caracterIstica principal del proceso 
reivindicada es que la cantidad a destilar inciuye por lo menos una porción de la 
caprolactama hidrogenada, la destilación se rcaliza en una columna de destilación 
dc rnancra continua durante un periodo dc pot lo menos de 3 mescs y que ci 

nivel de niquel en la columna de destilación es tal que ci APANNi es menor o 
igual a 3 durante dicho periodo de destilación. 

Nivel inventivo y aplicación industrial 

En relación con los otros requisitos de patcntabilidad, nos permitimos decir quc 
la invcnción en estudio cumple con la aplicación industrial dado que ci proceso es 
susceptible de aplicación a nivel de la industria y cumple tambiØn con ci requisito 
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de nivel inventivo, toda vez que ci problema anterlormente expuesto no habia 
sido planteado en ninguna de las referencias citadas pot ese despacho. Aün mÆs, 
no existia indicio en estas anterioridades en cuanto a los efectos de la presencia 
de cantidades de nIquel en la columna de destilación en procesos de purificación 
dc caprolactama, iii mucho menos que relacionaran la presencia del niquel con ci 
næmero de PAN (nrnero de absorciOn de permanganato) del producto 
obtenido, mÆs particularmente no se hacla ninguna referencia a la relación 
existentc entre tales resultados y los valores del APANN. 

En este sentido, ese despacho puede corroborar que tarnpoco sc sugerla en la 
tØcnica anterior que la etapa de destilación aplicada en el proceso de la presente 
invención podia set ilevada a cabo de manera continua pot un periodo de por lo 
menos tTcs meses. 

AsI las cosas y contrario a lo quc es sugerido en esa Superintendencia, ci 
problerna que se aborda en la solicitud en estudio no es simplemente ci 
"hallazgo de un proceso mejorado para la purificación de caprolactama", 
sino que es mucho rnÆs especifico y es ci "hallazgo de un proceso mejorado 
para la purificación de caprolactama mediante la anulación del deterioro 
durante la destilación". Tal anu1aci6n del detcrioro durante la destilación" no 
era conocido a partir de los documentos citados como tØcnica anterior, atm 
cuando existla abundante literatura conocida en cuanto a la purificación de 
caprolactama por mcdio de hidrogenación seguida de destilación. 

AsI las cosas, una persona medianamente versada en la materia tØcnica no habrIa 
encontrado ninguna motivación a partir de Dl y D2, toda vez que ci primer 
documento Dl se encuentra dirigido a la eficiencia del hidrógeno en la 
purificación pot medic, de hidrogenación de caprolactama epsilon obtenida a 
partir del re-acomodarniento de Beckmann, principalmente mediante la 
saturación de la tnezcla dc caprolactam y agua antes de que la misma contenga ci 
catalizador y la subsiguientc recuperación de la caprolactarna pot destilación 
Como se revcla en la solicitud US-A-4563308, vØase Di pÆgina 5, lmnea 27. En 
consecuencia, Sc puede corroborar que Di es la continuación dc lo enseæado en 
D2 y pot consiguiente Di no agrega ninguna información adicional en 
relación con la destilación que sea mÆs cercana que lo mostrado en D2. 

Dc hecho, Di no describe o sugicre un proceso donde la desiilación sea ilevada 
a cabo de manera continua y ciertamente no sugiere un procesos donde tal 
destilación continua pudiera ser realizada por mÆs de tres meses. Atn mÆs, DI 
tampoco proporciona ninguna cave C) indicio en cuanto a los efcctos negativos 
de la presencia de cantidades de nIquel en la columna de destilación respecto al 
ntmero de PAN del producto obtenido, mÆs particularmente no hace ninguna 
sugerencia a la relación de tales resuitados con los valores de APAN . 
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En conclusion, me permito decir que a la luz de las modificaciones realizadas en 
ci capItulo reivindicatorio de la presente invenciOn, la corrección realizada en la 
hoja 8 de la descripciOn y los argumentos anteriormente expuestos, la solicitud 
cumple con los requerimientos de claridad, novedad y altura invendva 

Habiendo atendido cabalmente las objeciones presentadas por ese despacho, 
atentamente solicitamos se conceda ci privilegio de patente de invención a la 
solicitud en estudio o si ci examinador considera que subsisten razones para 
objetar la presentc invcnciOn, rogarnos expedir otro examen de fondo con los 
debidos motivos y razones que sustenten su objeciOn con ci fin de que nuestro 
mandante tenga la posibiidad de exponer sus argumentos con base en la 

, interprctación de los articulos 45 de la DecisiOn 486 -e1 cual otorga la facultad al 
examinador para emitir los exÆmenes de fondo-, 35 y 59 del Código Contencioso 
Administrativo que seæala que: "habiØndose dado oportunidad a los interesados para 
e.<presar sus opiniones, y con base en las pruehas e informes disponibies, se tomarÆ la decision 
que serÆ motivada al menos en forma sutnaria si afecta a particulares" y "() debera’ proferirse 
la decision definitiva. Esta se motthard en sus aipectcs de hecho y de derecho, y en los de 
conveniencia si es ci caso ’ respectivamente (El subrayado es nuestro). 

En consecuencia, pedimos a ese despacho pronunciarse en relaciOn con todos los 
argumentos presentados en este memorial dando estricta aplicaciOn al principio 
del debido proceso corisagrado en ci artIculo 29 de la, Constitución Nacional 

Seæor Superintç dente, 

ILIA MARIA RODRIGU Z D’ALEMAN 
CC. 41.654.882 
TP20824 CSJWA 

_-

(.) 
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PROCESOS PARA PURIFCAR CAPROLACTAMAS 

CAPO DE LA INVENCION 

La invericiârl coricierne 0 Un proceso para pUi’aa 

5 caprolactama, dicho proceso comprende: 

(a) sarnor La caprolactama a una hidrogenacidn par, 

tratamiento de la caprolactama con h–drógeno en Ii 

presencia de un niquel heterogØneo que contenqa el 

catalizador de hidrogenación, y 

10 (b) destilar al menos una pardon de d:ic:a 

caprolactama hidrogenada enuna columna de destilación. 

ANTECEDENTES DE LA INVENCION 

La caprolactama impura, preparada par ejempla par la 

15 redistribuciOn de ciclohexanona oxima de Beckmann, puede 

ser sometida a numerosas etapas de purificación pam 

obtener caprolactama de la pureza requerida para la 

polirnerización a nylon 6. Una posible etapa 

purificación es la hidrogenación que puede lievarse a 

20 cabo para hidrogenar compuesos orgÆnicos insaturados pa: 

pueden estar presentes en la caprolactama impura. La 

presendia de estos compuestas insaturados es desventajosa 

porgue puedan doLoriarar las propiedades fisico--mecdn.i cas 

dcl nylon 6 elaborado par polimerización de La 

25 caprolactama. Los compuestos orgÆnicos saturados farmadas 
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por hidrogenación no influyon adversamente estas 

propiededes fisi..co-mocÆnicas del. nylon 6 y edemas e.stoo 

compuestos son removidos mÆs fÆciimente per ejemp.Lo cii 

una destilaciOn despuØs do la hidrogenación. 

5 Un proceso tal so describe on EP-A-138241. En el. 

proceso que se describe en EP -A--138241 Ia caprolactama Os 

mezciada con aqua, la mezcla acuosa do caprolactama CCI. 

obtenida es subsecuentemente hidrogenada en la presencia 

del catalizador de niquel de Raney (Ejernplo I) a im 

0 niquel sobre ci catalizador de hidrogenacion de SiP: 

Ejemplo (11) suspendido en la mezcla acuosa do 

caprolactama a ser purificada. El catalizador do 

hidrogenación es subsecuenternente separado per filtracidn 

y se remueve ci aqua per destilación a pres:idn 

15 atrnosfØrica. El producto remanente es destilado a uno 

presión de 0.8 kPa y a una temperature de 123 °C. 

Sorprendentemente se encontrÆ que la caprolactama 

obtenida en dicho proceso aün tiene un nPmero de PAN 

alto. 

20 SUMARIQ DE LA INVENCIO 

0 
El objeto de la invención es per consiguiente on 

proceso pare i.e pur [icc.ión do caprolactama en donde a I 

nPmero de PAN de la caprolactama obtenida es reduc].clo 

adicionalmente. 

ON 
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El obj eta del a .Lnvencidn so logrd porque is column 

de destilación contiene niquel en una cantduu 

suficientemente baja de modo quo PANN–�<  3, donde 

APAN 

5 iPAN incemento del ncimero de PAN be caprolactarns 

durante La destilación, 

APANNO incremento del ndrnero be PAN do 

caprolactama durante is destilsción baja las mismus 

condiciones pero en una columns de destiiación librnd; 

0 niquel. 

Preferiblemente is cantidad de niquel en dicha 

columns de destilacibn es suficientemente baja de modo 

que APANNI :!? 2. Mbs preferiblemente, is cantidad do 

niquel en dicha columns de destiiación es suficientenienLo 

5 baja de modo que APANNi < 1. 

En una modalidad preferida, is cantidad de niquel an 

dicha columns de destilación es suficientemente baja do 

modo que /PAN 3. MÆs preferiblemente, is cantidad cIa 

niquel en dicha columna be destiiación es suficientemento 

20 baja de modo que /PAN 0 2. Ado màs preferiblemente, Is 

cantidad de niquel en dicha columns de destiiacón en 

suficieritemente baja de modo que \PAN < 1. 

Como se usa en is presente, ci incremento del ndrnoro 

de PAN do caprol.sctama durante is destiiaoidn se ref aru 

F1 
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al nümero de PAN do la caprolactama que deja la coiurnr.i 

de destilacldn menos ci nümerc do PAN de la caprolactama 

que entra a la columna de destilación. Como se usa en la 

presente, ci incremento del nümero de PAN de la 

5 caprolactama durante la destilacidn bajo las miuinas 

condiciones pero en una colurnna do destiiación libre do 

niquel se refiere al incremento del ndmero de PAN do Li 

caprolactama duranto la destilacidn bajo las m:Lsma; 

condiciones debido a causas diforentes a la presencie 

10 niquel en la co.Iumna de destilación. Como se usa or 

presente, ci nCmero do PAN (nürnero de absorción  del 

permanganato) Os determinado de conformidad con ci 

estÆndar ISO 8660. El nOmero de PAN de la caprolactama us 

una medida del contenido do irnpurezas oxidables de la 

15 caprolactama. On nümero de PAN mds alto significa quo 

estÆ presente una cantidad mÆs alta de irnpurezss 

oxidables. 

DESCRIPCION DE LA INVENCION 

El proceso de la presente invención tambiØn 

20 corlcierne a Lin proceso para purificar caprolactama, dicho 

proceso quo comprende 

(a) someter la caprolactama a una hidrogenación  poi 

tratamiento de la caprolactama con hidrógeno en l.a 

presencia de on niquel heterogeneo quo contenga ut 

25 catalizador de hidrogonaciôn,  

/0 
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(b) destilar al menos una porción de ILa cap olactsmc 

hidrogenada en una columna do destilacidn, caracterada 

porque la columna de destilacibn coritiene niquel on una 

cantidad suficientemente baja de mode que LPAN 3, cu 

5 donde SPAN = incremento del nümero de PAN de caprolactama 

durante la desLilacidn. Preferibiemente, ].a cantidad dcc 

niquel en dicha columna de destiiacidn es suficiencernentc 

baja de mode que L.PAN :? 2. MÆs preferibiemente, ia 

cantidad de niquel durante dicha columna de destiiacidn 

10 es suficiontemente baja de mode quo SPAN t 1. 

Sorprendentemente se encontró que la calidad de la 

caprolactama so deteriora, en particular el ndmero do PAN 

aumenta, durante dicha destiieción en particular cuando 

se tienen que destilar cantidades altas de caprolacLatu 

15 hidrogenada. El proceso de la invencidn proporciona un 

proceso en el cual es poaible destilar una cantidad mar 

alta de caprolactama hidrogenada mientras que o.L 

deterioro de la calidad de la caprolactama en dicho 

des Li lade pa rinanacu i.gual a es adn reducido. 

20 Sorprendentemente se encontrO quo reducir 

cantidad de niquel en la columna de desLilaciOn da come 

resultado menos deterioro de la calidad de I   

caprolactama durante dicha destilacidn, crc partici.Har 

reducir la cantdad de niquel en la columna dn 

25 destilación da come resultado que ci ndmero de PAN de c 
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caprolactarna durante dicha destiiacidn increments en 

menor grado. Reducir ía cantidad de niquel en ía columns 

he destilacihn a una cantidad tal que ía columns do 

destilación contenga niquel en una cant Ldad 

5 suficienternente baja de modo que /PANNI 3 cc 

especialmente ventajoso en caso de que ci destilado de is 

caprolactarna hidogenads so efectde continuamente. 

dicha destilaciÆn continua ía caproiactama hidrogenads  

surninistrada continuamente a la columns he destilacihn 
y 

0 los p.roducLoc dcc Li. lados son sacados con Linuamente do l.a 

columns de destiiacidn. A fin de reducir is 
necesidacl 

do 

reducir is cantidad de niquel por ejemplo por limpieza do 

la col.umna de destiiacidn y POE consiguiente a fin do 

reducir Is necesidad de interrupciones de una destiiucdc 

15 continua, es importante que grandes cantidades puedan ser 

destiladas sin gran deterioro de la calidad del produ:’H 

a ser destilado. POE consiguiente, ci proceso de is 

presente invención concierne especiaimente a un proceso 

en ci cual dicha destilaciÆn se efectüa continuamente. 

20 Sorprendentemente cc encontró que ía poesenci.a do 

niquel en ía columns de destilacidn ha probado ser is 

causa del deterioro de ía caiidad he ía caprolacLarna 

durante dicha destilación ya que ci niquel fdciirnicnLe 

convierte ía caproiactama en las denominadas iacLwj:-. 



7 

nsaturadas (UCL) principaJmente en el cornpuest:c 

denomindo como UCL-1: 

5 Co 
UCL-1 

]\dcr’i .:e L Lrr oLrs L.cs 1ctarnas insaLu.:s 

0 con sus formulas estructurales, denominadas cairo Ufll�-, 

UOL-3 y UCL-4. 

HN 

0/ 
S 

15 
UCL-2 

20 UCL-3 

0 

C

UCL-4 

(3 



El ntimero de PAN es una medida del contenido de 

impurezas oxidables en la caprolactama. Las UCLa entre 

otras cosas pertenecen a las impurezas oxidables. 

No se esperO que el deterioro de la calidad durante 

la dest–lación de la caprolactama. hidrogenada fuer,:, 

causado en gran medida par la presencia de niquel en 

caprolacatama hidrogenada alimentada a dicha destilación. 

De hecho, se encontró que aunque las tcnicas acostuinbradas 

son aplicadas para separar las particular; de catalizador 

de la caprolactama hidrogenada, Ja caprolactama 

hidrogenada, obtenida despuØs de dicha separación aün 

contiene niquel. AdemÆs, la formaciôn drias lactamas 

insaturadas puede ser causada por otros tipos de reacciones 

quimicas, como par ejemplo oxidación, y/o puede ser 

causada por la presencia de impurezas en compuestos usados 

en las varias etapas qulmicas para producir caprolactama. 

AdemÆs, el niquel generalmente no es conocido por formar 

lactamas instauradas a partir do caprolactama bajo las 

condiciones de destilación aplicadas usualmente. 

La caprolactama hidrogenada que entra a dicha 

destilación usualmente tiene un nümero de PAN de entre 2 y 

5. A mayor nirnero de PAN de la caprolactama hidrogenada que 

entra a dicha destilación, menor es el valor 

preferido de LPAN. En el proceso de la invención, La 

15’ 
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caprolactama es sometida a una hidrogenacidn en la 

presencia do un catalizador que contiene niquH 

heterogdneo. En dicha hidrogenación, son hidrogenados 

compuestOs orgÆnicos insaturados, que pueden esLàr 

5 presentes en là caprolactama sometida a hidrogenacidri 

Ejemplos do catalizadores quo contienen nique.l. 

heterogdneo son catalizadores de niquel de Raney o 

catalizadores de niquel. sopoctados. Los catalizadores 

niquel soportados adecuados, generalmente tienen us 

0 contenido do niquel. do 5 a 80 % en peso, con base eni a 

contenido do metal y portador. AdomÆs del niquel, cH 

catalizador, pueda tambien connener aditivos activadcc 

tales come zirccnio, manganese, cobre, molibdeno, h.i.arr 

O cromo, per ejemplo en cantidades desde 1 a 20 % en 

5 peso, con base en la contidad de niquel empleado. as 

portadores usados ventajosamente son al8mina, suilco, 

tierras diatomÆceas o carbon activado. Portado.res 

particularmente ventajosos son aidmina y silice. La 

h.idrogenacidn puede ilevarse a cabo en cuaiquier ruararu 

20 conocda per el experto en la materia. En una modalidacl, 

la caprolactama es puesta en contacto con hidrOqan 

gaseoso en là presencia del catalizador. En eLsa 

modalidad preferida, la caprolactama es primero mezclada 

con hidrógeno, per ejemplo, en un mezolador estÆtico as 

16 
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poesta en contacto con ci catalizador do hidrogonac:.dn 

baja condiciones de hidrogenación. 

La hidrogenacibn poede llevarse a cabo coma par 

ejemplo on proceso en fase de lechada 0 con on 

5 catalizador en lecho fijo. En one hidrogenacibn an fase 

de lechada, las particulas de catalizador que contiene 

niquel son sospendidas en Ia caprolactama a sor 

hidrogenada. En caso de que la hidrogenacidn se lieve a 

cabo con on catalizador en lecho fijo, la hidrogenac dn 

10 se efectda en on reactor do lecho fijo con el catalizador 

fijo en ci reactor. Preferiblemente la hidrogenacibn a: 

lieva a cabo coma un proceso en fase be lechada o Sr cc 

reactor do lecho fijo con ci catalizador fijo en ci 

reactor. En caso do que la hidrogenaciOn se ileve a cabo 

15 como on proceso en fase be lechada, la hidrogenación so 

ileva a cabo preferiblemonte en on tanqoe reactor con 

agitacibn en ci coal las particulas do catalizador son 

suspendidas en la caprolactama a ser hidrogenada en una 

forms pulverizada a granular. En dicha hidrogenaciÆn en 

20 fase de lechada, las particulas de catalizador y li 

caprolactama hidrogenada son separadas en one etapa del 

proceso adicional despuØs be is etapa de reaccrión rio 

hidrogenación. Osualmente, dicha separacibn se efect.üa 

por medio de filtracidn. Se encontrd que, aonque 

25 tØcnicas do separación acostumbradas como por ejemplo, Ia 



fiitración, son aplicadas para separar las particulas do 

catalizador de la caprolactama hidrogenada, 1: 

caprolactama hidrogenada, obtenida despuØs de dicha 

separación, aün contiene niquel. Un ejempiLo de una 

5 tØcrnica de separacidn acostumbrada para separar las 

particulas do catalizador de la caprolactama hidrogenada 

es la fiitracidn de la torta usando por ejemplo textiles 

tejidos do agodón o fibras sintdicas. Otro ojemglo ct’ 

una tØcnica de separación acostumbrada para separar 

0 particulas he ca LaJcLzador do Ia caprolactama hidrocjenci 

es usar un filtro Funda. 

Mds preferibiemente, la hidrogenacidn es efectuada 

en un .reoct:or do lecho f.Ljo con el catalizador fijo on cl. 

reactor. Se encontrd sorprendentemente que efectuar la 

15 hidrogenacion en un reactor de lecho fijo con cl 

catalizador fijo al reactor tambiØn da como resultado l.a 

presencia do niquel en la caprolactama hidrogenada .Sin 

embargo, la hidrogenacion es efectuada en un reactor on 

lecho .fijo con ci catalizador fijo en e]. reactor p0mm.’ 

20 la etapa adicional do separar las particulas do 

catalizador de la caprolaccama hidrogenada puede sen 

distribuida. Uri ejernpio do un posible reactor he lecho 

fijo es ci reactor en fase de goteo. 

La temperature de hidrogenacion ostd generalmente 

25 entre 20 y 160 °C, en este intervaio ci tiempo ct 
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reacción puede ser acortado y la calidad de l.a 

caprolactama es optima. Par consiguiente, la temperature 

preferibiemente estÆ entre 60 y 130 OC. La presión de 

hidrogenaciOn puede estar entre 0.1 y 3 mpa. 

5 Proferibiemonte la presiOn estÆ entre 0.2 y 2 MPa, a 

hidrogenaciOn puede lievarse a cabo como se describe par 

ejemplo en EP-A-11455 a EP -A--635487. 

Proferihiemente, la caprolactama que as sornetida 

la hidrogenaciOn es disueita en un solvenLc, 

10 preferibiemente en aqua .La caprolactama que as someLd.: 

a la hidrogenaciOn preferibiemente contiene entre 10 y 98 

9 en peso de caprolactama y preferib.iemente entre 2 y 80 

9 de aqua. 

En caso de que la caprolactama hidrogenada contenqa 

15 una cantidad substanciai de aqua, par ejemplo, mÆs de 2 9 

en peso de aqua en re.Lación a la cantidad total do 

caprolactama hidrogenada, ci aqua es pre feribiement.a 

separada de la caprolactama hidrogenada antes de  

destiiacibn do Ia caprolactama hidrogeriada. La separacdri 

. 20 del aqua de la caprolactama hidrogenada puede ofect:uarsc 

de cuciquier manera adecuada, por ejemplo evaporaciOn a 

destilación a presión reducida. 

La caprolactama hidrogenada que entra a diode 

destiiaciOn puede contener caprolactama, 

25 componentes iigeros (entre otros iactamas insaturadas) y 
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componentes pesados. Como se usa en ía presente, los 

componentes ligeros y pesados son componentes que tienen 

un punto de ebuiiición mÆs bajo y mds a.1-LO 

respectivamente quo ci punto do ebuilición do la 

5 caprolactama. Dicha destilación ayude a recuperar la 

caprolactama de ía caprolactama hidrogenada. Dicha 

destilación puede incluir separar los componentes 

ligeros/pesados do ía caprolactama hidrogenada. 

Preferibiernente, dicha destilación se ileva a cabo en una 

10 columna de dstilación al vaclo. 

Preferihiemente, Là presión aplicada en ía porte 

superior de ía columna de destilaciÆn esti entre 0.2 y S 

kPa y ía temperatura en ía porte inferior estS 

preferibiernente entre 110 y 180 °C. Se encontrÆ quo ci 

15 proceso do la invenciÆn es especialmente ventajoso cuando 

dicha destiiación do la caprolactama hidrogenada so 

efectda en una columna de destjlacjón en ía cual la 

caprolactama de ía caprolactama hidrogenada ti.ene un 

tiempo de residencia do al menos 5 minutos, por ejemp.io 

20 entre 5 y 50 minutos. Con el tiempo de residencia se 

quicre decir el perlodo do tiempo entre la a1imentac.Sn 

de ía  caprolactama hidrogenada que comprende una cierta 

cantidad de caprolactama y retirar esa cantidad cJc 

caprolactama de la columna de destilación. MÆs en 

25 particular, el proceso do ía presente invención 

// 
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especiaimente ventajoso cuando is destiiación de is 

caprolactama hidrogenada es efectuada en una columns de 

destiiación quo tiene uns temperatura en is part& 

inferior do entre 110 y 180 °C y en is cual is 

5 caprolactama de la caprolactama hidrogenada tiene u   

tiempo de residencta de al menos 5 minutos, Un ejemplo do 

una columns de dostiiacidr’ en is cual el tiempo do 

residencia do caprolactama as de al menos 5 miriuton C..; 

una columns de destilación con piacas o empaques de 

10 tmizado en el. cual is caprolactama hidrogenada cu; 

alimentada encima de o sobre el rnismo nivel que I  

Spiacas o empaques de 

El proceso de conformidad con la invención puede 

Jievarse a cabo en una variedad de modalidades. Todas ]as 

15 modalidades se dirigen hacia ser capaz de incrementa:r is 

cantidad de caprolactama hidrogenada que puede son 

destilada mieritras que la cantidad de niquel en la 

columns de destilsción permanece suficientemente baja de 

modo que /PANN 3, preferiblemente APN 3. Pars 

. 20 lograr esto, se prefiere que is concentración do niquol 

en .La caprolactama hidrogenada alimentada a dicha 

destiiacidn sea tan baja como sea posibie. El tdrrni.n.; 

partes por miiión se comprende como la proporcidn 

consistente de grarnos de niquel por un milión do granion 



de capTo] :aen en ,jna rnezcTle qua comprende nIquai y 

caprolactama. 

En una primera modalidad, la cantidad de niquel en 

la columna de destilación se conserva suficientement:e 

5 baja de modo que \PAN 3, preeriblemente SPAN 3, 

par .Limpieza de la columna de destilación con suficienLe 

frecuencia. La limpieza de la columna de destllación  

preferiblemente efectuada par interrupciÆn de la 

destilación de la caprolactama hidrogenada, alimentar una 

10 solución dcida en la cual el niquel tiene una’ a.i.t& 

solubilidad, coma par ejemplo Æcido nitrico, y enjuague 

de la columna con dicha solucidn Æcida. Preferiblemente, 

la solución dcida as una solución acuosa Æcida. 

En una segunde y preferida modalidad, la 

15 caprolactama hidrogenada as sebstancialmente liberada (en 

operación separada) de niquel antes de dicha destilación. 

En esta modalidad, el procesa de la presente invencidn 

compreride adicionaimente, anies de dicha destilacion y 

despuØs de dicha hidrogenacion, separar el niquel de in 

. 20 caprolactama hidrogenada. En caso de una hidrogenacion en 

face de lechada, dicha separación del niquel de la 

caprolactama hidrogenada se ileva a cabo despus de haber 

separado las particulas de catalizador de la caprolactama 

hidrogenada y antes de dicha destilación. En caso de quc 

25 el aqua sea separada de la caprolactama hidrogenada antes 

21 
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de dicha destilacidn de la caprolactama hidrogenada, la 

operación de separar ci niquel de la caprolactama 

hidrogenada preferiblemente es efectuada despuØs de haber 

separado e] agua y antes de dicha destiiación.  1-1 

5 separación del niquel de la caprolactama hidrogenada 

preferiblemente se efectda despuØs de dicha separación dc 

la cantidad de nIquel en is caprolactama hidrogenada que 

entra a dicha destiiación es menor que 50 ppm, 

pre.ferrbiemente menor que 10 ppm, mÆs preferiblemente 

10 menor que 1 ppm, sOn mÆs preferiblemente menor que 500 

ppb y sOn mÆs preferiblemente menor que 100 ppb. La 

operación pare liberar la mezola de caprolactama 

hidrogenada del niquel puede ser cualquier operacSón 

conocida par un experto en is materia pars remover e 

IS niquel de uns solución. Preferibiemente, se efectOa L 

separación del niquel de is caprolactama hidrogenada, 

usando filtracidn. On ejemplo de filLtraciOn adecusdo so 

describe en GB-A--226911. On ejemplo de un filtro 

adecuado as an filtro guards. En esta madalidad de ie 

20 invención, dicha destilación puede ser efectuada durante 

an periodo de operación prolongado sin tener que remover 

el niquel, de is columns de destiiacidn m.ientras quo 

APANNi permanezca menor que a igual a 3. En un 

modalidad, dicha destilacidn se efectOs continuamente y 

25 APANNi 5 3, preferiblemente L\PAN 5 3 durante un periodo 
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de al menos 1 mes, preferibiemente ci menos 2 meses, rnÆs 

preferiblemente ci rnenos 6 meses, aCin mÆs preferiblement-e 

ci menos 1 ano y aün mÆs preferiblemente al menos 2 ones. 

En otra modalidad, Ia cantidad de niquel en in 

5 caprolactama hidrogenada que entra a dicha destilación en 

suficientemente baja de mode que APANNI 

preferiblemente APANNI 2, mÆs preferiblemente APANNI 1 

durante on per lode do el. nones 1 mes, pre.[eribiemenLe al-

menos 2 meses, mÆs preferiblemente al menos 6 meses, ain 

10 mÆs preferiblemente ci menos 1 aæo 
y 

ann rns 

preferiblemente al menos 2 aæos. En esta modaiidad de in 

invencidn, la canLidad de niquei en la caprolaccarns 

hidrogenada quo entra a dicha destiiación en 

preferiblemente menos de 50 ppm, preferiblemente menos do 

15 10 ppm, mÆs preferiblemente menos de 1 ppm, adn mÆs 

preferiblemente menos de 500 ppb y aün mar 

preferiblemente menos de 100 ppb. 

La invencidn tcmbiØn proporciona on proceso quo 

comprende someter Ia caproiactcrna a una hidrogenaci.On pen 

20 tratarniento do la caprolactama con hid.rdgeno en In 
� 

presencic de on catalizador de hidrogenacion que contenqa 

nIquel heterogØneo, y destilar al menos una porciOn do In 

caprolactama hidrogenada en una columna de destiiac:i.dn, 

en donde la cantidad de niquel en la caprolactama 

25 hidrogenoda qor ent.r.n a dicha destiiación es de menos,  do 

23 



50 ppm, preferibtemente do menas de 10 ppm, mª  

preferiblemente de menas de 1 ppm, sun mÆ   

preferiblemente de menos de 500 ppb y ain rs 

preferibiemente de rnenos de 100 ppb. Esta permite que .1 

5 destiiación sea operada par un tiempa prolangado sin o 

con limitado incrementa del numero de PAN durante is 

destiiación. 

En una tercera y aün mÆs preferida madalidad de Is 

invención, se apiican tanto is primers coma la segundo 

O madalidad. 

La capralactama a ser purificada puede ser preparado 

Spor do media de is redistribución be ciclahexanona oxima 

Beckmann en presencia de un óleum, coma se describe por 

cjemplo en DE -A-2508247 u atras procesos de preparacidn, 

15 tales camo par ejemplo la reacción de redistribución en 

is presencia de ui1 intercambiador iónica Æcido como se 

describe en GB-A-4342550. La capralactama obtenida por 

despalimerización de nylon 6, coma se describe par 

ejempla en US -A-5169870, puede tamblØn ser purificada 

20 ventajasamente usando el pracesa de is presonta 

invencron. Es particularmente ventajaso ussr is saluc.00 

acuasa do capralactama abtenida inicianda a parttr do 

ciciohexanana axima, preparada par aximación do 

ciciohexanona can sales de hidraxiiamonio, par media de 

25 una redistribución do is ciclohexanona axima de Beckmann 

2 ? 
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en la presenc–a de dcido sulfCirico u dleum, subsecuente 

neutralización con amoniaco que da como resultado una 

solución de  caprolactama en aqua y una solución de 

sulfato de amonio en aqua, remocidn de la caprolactamc 

5 sometiendo la mecla de redistrtbución neutralizada o là 

solucióri de caprolactama en aqua para extracción con un 

hidocarburo aromÆtico coma benceno o tolueno, 

opcionalmente lavar la solución orgÆnica de caprolactama 

obtenida con aqua a con una solución acuosa alcalina que 

10 da coma resultado una solución iLavada, y remociÆn 

subsecuente del solvente orgânico par ejemplo por 

evaporación a destilacidn. 

La invención  sera ahora elucidada con referenc a 

los siguientes ejemplos no limitantes. El contenido de 

IS niquel Sc detenTd nÆ usando la EspectrometrIa Atdmica pci 

Absorción de Flama. 

Experimerito Comparat–vc, 

A un gasto de 90,000 kg/hora una rnezcla acuosa de 

caprolactama, quo contiene 38 % en peso de capro1acamu, 

20 6 ppm de UCL-1 (en relacidn a la caprolactama) y 62 % en 

peso de aqua, es sometido a una hidrogenacion. Ta 

hidrogenaciÆn se ileva a cabo en un recipiente reactor 

con un volumen de reacción total de 15 m3 con una 

concentraciOn de catalizador de niquel de Raney de 15 % a 

25 una temperaura de 90 °C. El catalizador es suspendido i.n 
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la mezcia a aer hidroqenada por agitación. Ta 

alimentaciOn do hidrógeno cc controlada do modo que la 

presidn de hidrógeno es de 0.5 MPa.. El efluente del. 

reactor do hidrogenación contiene menos de 2 ppm do UCL-i 

5 (en relación a le ceprolactama) y se deja tener una 

primera separación por sedimentación en un recipiente do 

15 rn3 desde ci coal so envia La cape liquida supe.i.or 

decantada a una unidad de filtración. Esta unidad de 

filtración incluye un grupo do 2 filtros de banqu.ilio 

10 idØnticos equipados con tela do aigodón tejido con tamado 

de malta de alrededor 15 p, Antes de tomar una unidad do 

.filtración en servicio, so hace circular un pequeæa 

efluente del reactor sobre ci filtro durante 2 horas pare 

aumentar una capa de torte sobre La tela del filtro, La 

15 operacidn de la unidad continda haste que la caida de 

presión sobre la unidad excede 300 kPa, luego on 

retrolavado por descarga cc ileva a cabo y el material 

del catalizador cc regresado al reactor. 

Subsecuentomente, so removió el agua por destilac–dn 

20 en un grado tel que La caprolactama contenga 05 % do 

agua. Subsecuentemente, 30,000 Kg/hora do e s L a 

ceprolactama son alimentados a una columna do destilaciÆn 

al vaclo con un diimetro de 2.5 m adaptada con dos lechos 

do empaque Meilapack 250Y teniendo cede uno una alLura 

25 do 4 m; la caprolectama es alimentada a un nivel enLre 

c,G 
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los dos lechos he empaquc. La presión aplicada en ci 

fondo de la columns es de 3 kPa y is temperstura en e 

fondo do is columns es de 160 °C. 

DespuØs do un periodo de tres meses en opersción, el -

5

i5

 incremenLo del edmero do PAN he Is caprolactams du anLc 

is destilación (ndmero de PAN de is caprolactams que des 

is columns de destilacidn menos ci nhmero do PAN do La 

caprolactarna que entrs a is columns de destilscidn) fue 

do 3.5 puntos PAN (txPAN) 

10 Ejemplo 1 

So detuvo La corrida y is columns se lavd par 

descarga de aqua con 5.4 rn3 he una solución de Æcido 

nitrico al 10 % circulando la soiución de dcido nitrico 

sobre los interiores e intercsmbiadores de calor de is 

15 columna durante un periodo de 4 horas. Se encontró qua e 

niquel se acumuld en is coiumna. El contenido de niquel 

en ci dcido nitrico liquido quo results de esL 

opersción se anaiizd usando Espectrometria por Absorcdn 

Atómica do Fiama. Do astos andiisi.s se podris derivr cu 

20 300 kg do niquel se han scumulado en is columns de 

destilsción, aparentemente presente como incrustsciones 

sobre los interiores do la columns, en bombas a 

intercambiadores do calor do la columns. DespuØs do habrr 

removido el niquel do la columns he destiiscidn, so 

25 continuó is corrida. El incrernento del nhmero do PAN he 



caprolactama durante la destilación fue ahora de ce.r:c. 

Como en esta sa.tuacion la columna no contuvo nque.), 

APANN1Q fue tambtØn cero. 

El des empeFlo de las un idades do filtracidn luc 

5 evaluado per andlisis semanal del contenido do Ni de is 

corriente de caprolactama que deja la unidad do 

filtración.  Durante on perlodo de tres meses el contenido 

de Ni promedic fue superior a 2 ppm. En la caprolactama 

que entra a la columna do destilación el contenido do Ni. 

10 promedio fue de 6 ppm. El contenido de nIquel so anailzd 

usando Espectrometria de Absorción Atómica de Fiama. 

EjempJ.o 2 

La corrida se continuó por medio aæo adicional, 

excepto que la caprolactama deshidrogenada, desprovLs 

15 de aqua fue filtrada antes de entrar a la columna de 

dostilación usando una unidad do filtro adicional, is 

cual foe instalada al frente do la columna do 

destilación. La unidad contiene dos cartuchos paralelos 

con malla de 10 p que son alternados en servicio pors 

20 asegurar la operaciÆn continua. El contenido do niquel en 

is corriente do caprolactama quo deja esta unidad do 

filtración fue de 1 ppm en promedio (medido con 

Espectrometria por Absorción Atómica do Flama) . A]. 

comienzo de esta corrida, ci nümero de PAN do la 

25 caproiactama que entra y que deja la columna do 
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destilación fue de 2.5. Durante el periodo de medic aæo, 

el nmero de PAN de la caprolactama que deja la columna 

de destilación asciende gradualmente a 3.5, mientras dura 

este periodo los nümeros de PAN de la caprolactama qua 

5 entra a la columna do destilacldn no carnhL 

significativamente (de 2.4 a 2.6) . Por consiguiente, 

despuØs de medic aæo de operación, el incremento del 

n8imerc de PAN de la caprolactama durante is destilacidn 

(APAN) fue do aproximadamente 1 punto (0.9 - 1.1) . 

10 decidió limpiar is columna de destiiecidn otra ve’z do ura 

manera idØntica quo bajo el Experimento Comparativo A. So 

sacaron 80 kg de nlquei que ostuvo presente coca 

incrustacidn en la columna. Cuando PAN–o = 0 (ver cH 

Ejemplo 1), APANN, fue tambiØn de sproximadamente 1. 

15 Ejemplo 3 

Despus de haber limpiado is columns de deti1aci6n, 

la corrida se continud adicionaimente excepto que Los 

cartuchos en la unidad de filtración ci frente do la 

columna de dest.LiaciOn fueron reempiazados por un tipo de 

20 mails mae fina (5 q) El contenido do nIquel on F iltrado 

fue seguido durante un periodo de tiempo dando coma 

resuitado figures bien inferiores a 1 ppm (100 ppb) 

Durante un periodo do 2 aæos de operación, ci nümej.c do 

PAN de la caprolactama que deja esta columna auments a 

25 2.8 puntos PAN, mientras que durante este periodo has 

9- ? 
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nümeros de PAN de la caprolactarna que eritra a la colurnria 

do destilacidn no cambian significativamente (desde 2,4 a 

2.6) . Por consiguierite, despuØs de 2 aæos de operacidn, 

ei incremento del nOirnero de PAN de is c&prolact:arnu 

5 durante la destilsción  (SPAN) fue aproximadamente do 0.3 

puntos (0.2-0.4) . La columns fue limpiada despuØs de este 

perlodo en servicio en la misma manera que bajo ci 

Experimento Comparativo A. Se encontrd que In 

acumulación do niquel en la columns no fue de mAs do 1 

10 kg. Cuando APANNIO 0 (ver el Ejernpio 1), APANN, fue 

tsmbiØn de aproximadamene 0.3. 

Ejemplo 4 

DespuØs de haber limpiado la columna de destilacióri, 

la 

corrida so continuó adicionalmente, excepto que Ia 

15 hidrogenación en fase de lechada, se reemplazó po.r una 

hidrogenacidn en lecho fijo y se instald una unidad do 

filtración al frente de la columns de destiiacidn quo 

consiste de dos cartuchos paralelos, uno de los cuales 

estÆ en uso, que tienen una mafia de 5 p. El caalizador 

20 de tipo lecho fijo fue un catalizador de niquel sobre 
. 

aidmina. La carga del catalizador al reactor do 

hidrogenación fue de 9 torieiadas de un catalizador de 

niquel basado en aidmina. El contenido de niquel es de 25 

%, ci tamaæo de particula de 3.2 mm. La presión de 

25 hidrógeno aplicada es de 0.5 MPa; la hidrogenación so 
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llevó a cabo a una temperatura de 90 °C. La caprolacLarna 

hidrogenada quo deja la hidrogenación  eri lecho fijo se 

sometió a la elirninacidn do agua y subsecuentemenLe la 

caprolactama sin aqua, hidrogenada fue alimentada a la 

5 columna de destilaci.ôn. Al comienzo de esta corrida, el 

nürnero de PAN de la caprolactama que entra y que deja la 

columna do destiiación fue de 2.5. No pudo ser detect-ado 

ningdn incremento significotivo on el ndrnero de PAN do 

caprolactama que deja la columna de destilación durarite 

10 on por odo de rriÆs do 2 anon do openación, mientrau quo 

durante este periodo los ndrneros de PAN de La 

caprolactama que entra a la columna do destilacidn no 

cambiaron significativamente. El anÆlisis incidental do.]. 

contenido de niquel de Ia corriente efluente de la unidad 

15 de filtración mostró muy bajas figuras (alrededor do 10 

30 ppb) 

20 

25 

3/ 
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REIVINDICACIONES 

1. Un proceso para purificar caprolactamas, donde proceso 

se encuentra caracterizado porque comprende: 

(a) someter la caprolactama a una hidrogenaciôn por 

tratamiento de la caprolactama con hidrógeno en la presencia 

de un catalizador de hidrogenación que contenga niquel 

heterogØneo, y 

io (b) destilar per lo menos una porción de la 

caprolactama, hidrogenada en una columna de destilación, 

caracterizado porque la destilación se lieva a cabo de manera 

continua durante un periodo de pot lo menos de 3 meses y 

porque la columna de destilación contiene niquel en manera 

15 tal que el APANNI ::-? 3 durante dicho periodo de destilación de 

per lo menos tres meses, en donde 

APANN = APAN - APANNO, 

en donde APAN es ci incrernento del ndmero de PAN de 

caprolactama durante la destilación, y 

20 APANNIO es el incremento del nümero de PAN de la caprolactama 

durante la destilación bajo las mismas condiciones en una 

columna de destilación libre de niquel, cuando se mide el PAN 

de acuerdo con ci estÆndar 8660. 

25 2. El proceso de conforrnidad con la reivindicación 1, 

caracterizado porque la columna de destilaoión contiene 

niquel en una cantidad tal que ci APAN :!? 2, 
3 
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3. El proceso de conformidad con la re–vindicaciÆn 2, 

caracterizado porque la columna de dest–lacidn contierie 

niquel en una cantidad tal que el APANN1 :? 1-

S 4. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el proceso 

comprende adicionalmente, antes de dicha destilación, separar 

el nIquel de la caprolactama hidrogenada. 

is 10 5. El proceso de conformidad con la reivindicación 4, 

caracterizado porque dicha separación es efectuada mediante 

la utilización de filtración. 

6. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

15 reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el catalizador / 

de hidrogenación que contiene nIquel es un catalizador en-

lecho fijo. 

7. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

20 reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque la hidrogenación - 

as una hidrogenación en fase de lechada en donde las 

partIculas del catalizador de hidrogenación que contiene 

nIquel estÆn suspendidas en la caprolLactama a ser 

hidrogenada. 

25 

B. El proceso de conformidad con la reivindicación 7, 

caracterizado porque despuØs de dicha hidrogenación, las 

33 
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particulas de catalizador son separadas de la caprolactama 

hidrogenada. 

9. El proceso de conformidad con las reivindicaciones 41’i 8, 

5 caracterizado porque dicha separación del nIquel de la 

caprolactama hidrogenada se lieva a cabo despuØs de dicha 

separación de particulas de catalizador de la caprolactama 

hidrogenada. 

10 10. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque ]a cantidad de 

nIquel en la caprolactama hidrogenada que entra a dicha 

destilación es menor que 10 ppm. 

15 11. El proceso de conformidad con la re–vindicación 10, 

caracterizado porque la cantidad de niquel en la caprolactama 

hidrogenada que entra a dicha dest–lación es manor que 1 ppm. 

12. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

20 reivindicaciones 1 a 11, caracterizado porque dicha 

destilación se efectda en una columna de destilación qua 

tiene una temperatura en la parte inferior entre 110 y 180°C. 

13. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

25 reivindicaciones 1 a 121 caracterizado porque dicha 

destilación se efectüa en una columna de destilación en la 

cual la caprolactama de la caprolactama hidrogenada tiene un 

-37 
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ticmpo de residencia de par lo menos 5 miriutos. 

14. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

reivindicaciones 1 a 13, caracterizado porque la cantidad de 

5 nlquel en la caprolactarna hidrogenada que entra a dicha 

dcst–lación es tal que  APANNI :5 3 durante ci perlodo de popr 

lo rnenos 6 meses. 

15. El proceso de conforrn–dad con una cualquiera de las 

10 reivindicaciones 1 a 14, caracterizado porque ci aqua es 

separada dc la caproiactama hidrogenada antes de dicha 

destilación. 

16. El proceso de conformidad con las reivindicaciones 1 a 

15 15, caracterizado porque la separaciôn del nIquel de la 

caprolactarna hidrogenada se efcctüa despuØs de la separación 

del aqua y antes dc la destiiación. 

17. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

20 reivindicaciones 1 a 16, caracterizado porque la caprolactarna 

que entra a dicha hidrogcnac–ón es obtcnida por media de la 

redistribución de ciclohexanona oxirna con Æcido sulfürico u 

ole urn. 

25 18. El proceso de conformidad con una cualquiera de las 

reivindicaciones 1 a 17, en doiide dicho proceso comprenide: 

3c 
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(a) someter la caprolactama a una hidrogenación par 

tratamiento de la caprolactama con hidrogeno en la presencia 

de un catalizador de hidroqenación que contenga nIquel 

heterogØnea, y 

(b) destilar de manera continua al menos una porción de 

la caprolactama hidrogeriada en una columna de destilación, 

caracterizado porque la destiiación se hace de manera 

io continua par un periodo de par lo menos tres meses y porque 

la cantidad de niquel en la caprolactama hidrogenada que 

entra a dicha destilación es menor que 50 ppm, 

preferiblemente menor que 10 ppm, mÆs preferiblemente menor 

que 1 ppm, aØn mÆs preferiblemente menor que 500 ppb y ailn 

15 mÆs preferiblemente menor que 100 ppb 

3G 
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RESUMIEN DE LA INVENCION 

La invencidn concierne a un proceso para pur.H;ar 

caprolactama, dicho proceso comprende (a) sorneter Ia 

5 caprolactama a una hidrogenación per tratamiento de la 

caprolactama con hidrdgeno en la presencla de un 

catalizador de hidrogenación que contenga nquo] 

heterogeneo, (b) destilar al menos una porción de Ia 

caprolactama hidrogenada en una columna de destilacidn, 

10 que contenga niquel en una caritidad suficienLemeriLe buja 

de rnodo que PANN:i :? 3, en donde APANNi = APAN - 

APAN - incremento del ndmero de PAN de caprolacLumu 

durante la destilación, APANNIC incrernento del numero 

de PAN do la caprolacLama durante la destilación bajo las 

15 mismas condiciones en una columna de destilación libre do 

niquel. El niquel es removido de la solución de 

caprolactama antes de la etapa de destilación. 

25 
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1. Documentos estudiados 

06-7733 
011 
378 
430 

05 

Patente de Modelo de Utilidad 

Cap.I 1XI Cap. II 

PCT/EP2004/008009 
16 de Iulio de 2004 

DescripciOn: Folios: 118 a 142 modificada 
Reivindicaciones: Folios: 143 a 147 modificadas 
Prioridad: 25 de julio de 2003, EP 03077338.6 

2. Objeto de la invención 

Titulo de la invención 
Procesos para purificar caprolactamas (folio 1). 

El problema planteado en esta solicitud es como obtener un proceso para la 
purificación de caprolactama en donde el nümero de PAN de la caprolactama 
obtenida es reducido adicionalmente. 

Para solucionar este problema tØcnico se desarrolla un proceso de destilación de 
la caprolactama hidrogenada en condiciones particulares en relación con el 
catalizador, tiempo, presiOn y temperatura. 

ClasificaciOn internacional de Patentes (IPC) en C07D201/16. 

3. De la solicitud de Patente (segün el caso) 

Reivindicaciones (articulo 30 D 486) 

� El tØrmino "por Ia menos" utilizado para denotar el valor de ciertas 
caracteristicas de la invenciOn, descritas en las reivindicaciones 1, 13, 14 y 
18, no proporciona precisiOn ni concision a la invenciOn. Por Jo tanto, se debe 
sustituir esta expresiOn por tØrminos precisos o rangos concretos de valores. 
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� En la reivindicación I se menciona el mØtodo para medir el PAN ’de 

acuerdo con el estÆndar 86601, pero el nombre correcto del mØtodo es 
mØtodo ISO estØndar 8660. 

� En la reivindicaciôn I se afirma que la destilaciOri se lieva a cabo de manera 
continua durante un periodo de par Ia menos 3 meses. Pero este periodo de 
tiempo no es consistente con los divulgados en la descripciOn ni en el 
anterior capitulo reivindicatorio, ya que en la descripciOn se divulga que el 
periodo es de al menos 1 mes, preferiblemente al menos 2 meses, mÆs 
preferiblemente al menos 6 meses, etc (folio 134) y en la reivindicación 16 
del anterior capitulo reivindicatorio es de al menos 6 meses. 

� El objeto de la invención de procedimiento se encuentra conformado par "una 
serie a sucesiOn de operaciones que inciden sobre una materia (solida, 
liquida a gaseosa) que se encuentra encaminada a la obtención de una cosa 
o de un resultado. De acuerdo a lo anterior la parte caracterizante de las 
reivindicación I muestra el resultado a obtener cuando define LPANNI y 
SPAN ya que estos valores dependen de la eficiencia del proceso de 
purificación y estos valores no son condiciones caracterIsticas de un equipo 
coma presión, temperatura, rata de alimentación, entre otras. De esta 

. manera el valor de APANNI y /\PAN es un resultado a alcanzar por medio del 
proceso de purificación de caprolactamas, ya que esto equivaidrIa a definir el 
problema tØcnico a resolver y el alcance de la reivindicación incluirla no solo 
Is propuesta par el solicitante, sino todas las alternativas presentes a futuras 
que Ileguen a ese resultado. Es asI como Is condición establecida en la 
reivindicación LPANNI 15 3 no puede considerarse una caracteristica tØcnica 
esencial. Es asI coma no se aceptan reivindicaciones que caractericen usos 
o aplicaciones, ventajas, efectos a resultados. 

� La reivindicación I define que la destilación se Ileva a cabo de manera 
continua durante un periodo de par Ia menos 3 meses. La anterior afirmación 
no es coherente ya que un tØcnico media en el arte conoce que un proceso 
continuo es aquel en el que los materiales se introducen y se extraen, en el 
sistema de transformación, sin que se produzca interrupciOn alguna. Los 
valores de las variables en cada punto del sistema son distintos pero el valor 
en cada purito no varla con el tiempo. 

Par Ia anterior, el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisito de claridad de 
acuerdo al art. 30 de la Decision 486. 

4. Determinación del Estado de la TØcnica 

La fecha para determinar el estado de la tØcnica es el 25 de julio de 2003, de 
acuerdo a! la fecha de prioridad invocada. 
Tendiendo en cuenta la anterior fecha indicada, se realiza la bUsqueda de las 
anterioridades de la presente solicitud, encontrÆndose los siguientes documentos 
relevantes: 

N° Documento Titulo 
Fecha de 

PROCEDIMIENTO DE HIDROGENACION PARA LA 
_publicaciOn 

Dl ES2148276 PURFICICACION DE UNA MEZCLA DE CAPROLACTAMA 1995-01-25 
YAGUA  

PROCEDIMIENTO PARA RECUPERAR CAPROLACTAMA 

D2 ES8505339 
DEL RESIDUO QUE QUEDA EN LA DESTILACION BAJO 

1985-09-01 PRESION REDUCIDA, DE CAPROLACTAMA IMPURA 
PORTRANSPOSICION_DE_CICLOHEXANONA-OXIMA  

Dl: folios 97 a 100; D2: folios 101  105 
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S. Anâlisis de patentabilidad (segün requisito) (artIculo 14 D486) 

Novedad (articulol6 0486) 

Respecto a la reivindicaciOn I 

La reivindicación I dice: "Proceso para purificar caprolactamas, dicho proceso esta 
caracterizado porque comprende: 
a) someter la caprolactama a una hidrogenación par tratamiento de la 
caprolactama con hidrogeno en la presencia de un catalizador de hidrogenación 
que contenga niquel heterogØneo, y 
b) destilar par to menos una porción de la caprolactama hidrogenada, en una 
columna de destilación, caracterizado porque la destilaciOn se Ileva a cabo de 
manera continua durante un periodo de par to menos de 3 meses y porque la 
columna de destilación contiene niquel en manera tat que APANNI 3 durante 
dicho periodo de destilaciOn de por to menos tres meses, 
en donde, APANNI = APAN-APANNjQ, 
APAN= incremento del numero de PAN de caprolactama durante la destilaciOn, 
AFANNFO= incremento del numero de PAN de caprolactama durante la destilación 

Sbajo las mismas condiciones en una columna de destilación libre de niquel, 
cuando se mide el PAN de acuerdo con el estndar 8660. 

Respecto at estado de la tØcnica: 

Dl describe un procedimienta para la purificaciOn de -caprolactama que implica 
hidragenación de una mezcla de agua- c -caprolactama con hidrogeno en 
presencia de un catalizador de hidrogenaciôn (PÆg. 2 lIneas 4-6). Preferilbemente 
el proceso se realiza en at modalidad de procedimiento continuo (PÆg. 3 linea 54). 
El PAN de la c-caprolactama obtenida a partir de una mezcla agua- - 
caprolactama que se ha purificado de acuerdo con la invención es menor de 4 y 
generatmente mayor que 1. Preferibtemente el PAN es menor que 3 (PÆg. 4 IIneas 
25-29) En el ejemplo I -Ill Se especifican las condiciones de hidrogenacion y at 
cabo de 12 horas, se toma la primera muestra la cual se trata ulteriormente por 
media de evaporaciOn y destilaciÆn despuØs de to cual se determinaron los 
nUmeros de PAN y PM (Pag. 6 Imneas 15-20). En la tabla 2, se muestra los valores 
obtenidos de PAN en un rango de 1.8-2.1 y una concentraciOn en la descarga de 
Ni menor de lppm. 

D2 esta invenciôn se refiere a un procedimiento para recuperar caprolactama del 
residuo que queda en la destilación, baja presión reducida, de caprolactama 
impura obtenida por transposición de ciclohexanona-oxima con acido sulft:irico 
óleum (PÆg, I Ilneas 1-5). La hidrogenaciOn del destilado que contiene 
caprolactama en media acuoso puede realizarse de acuerdo con procedimientos 
conocidos, empleando catalizadores de hidrogenación niquel Raney, niquel sabre 
oxido de silicio (Pâg. 3 Ilneas 11-17). La hidrogenacion se realiza con una 
concentración de 30-75% del destilado que contiene caprolactama en medio 
acuoso (Reiv. 5). Se recupera el caprolactama del producto de hidrogenación 
resultante par destilaciôn (Rely, 8). Mostrando un Ind ice de permanganato (PM) de 
12000. 
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AnÆlisis de las diferencias con respecto at estado de la tØcnica: 

Caracteristicas Esenciales de la invención D1 
??ES214?8276 

D2 
£58505339 

Proceso para purificar caprolactamas 
SI (PÆg. 2 Uneas St (Hoja I Ilneas 

Sorneter I   caprolactama a una 
SI (Hoja 3 lIneas 

hidrogenación per tratamiento de la SI (PÆg. 3) 11-17) 
caprolactama con hidrógeno  

en la presencia de un catazador de 
SI (Pªg. 4 lIneas SI (Hoja 3 lIneas 

hidrogenación que contenga niquel 25-26) 17-18) 
heterogØneo, y  

destilar por to menos una porción de la SI (PÆg. 6 lirieas SI (Hoja 4 tIriea 5, 
caprolactama hidrogenada 16) Hoja 6 lineas 6-7) 

De acuerdo a lo descrito en las anterioridades Dl y D2 se observa todas las 
caracterIsticas tØcnicas de la reivindicación 1 ya eran conocidas en el estado de la 
tØcnica. Ademâs Dl tambiØn relaciona las caracteristicas de las reivindicaciones .  
dependientes asi: reivindicaciOn 6 (Pâg. 3 linea 14), reivindicación 7 (Pâg. 3 lineas 
8-I1), reivindicaciOn 8 (PÆg. 3 lInea 11-12), reivindicaciOn 10, 11 (tabla 2, ppm en 
la descarga), reivindicaciOn 12 (PÆg. 6 lInea 16), reivindicaciOn 15 (evaporaciôn, 
PÆg. 6 linea 16), reivindicación 17 (PÆg. 2 Ilnea 10) y reivindicaciOn 18 (tabla 2, 
ppm en la descarga) 

Asi mismo D2 incluye las caracterIsticas de las reivindicaciones dependientes 
reivindicación 4, 5, 8 (hoja 6 Ilneas 2-3), reivindicación 12 (hoja 5), reivindicación 
15 (destilación hoja 6 linea 5) y reivindicación 17 (hoja 1 IIrieas 1-5). 

Dade to anterior, el objeto de la invención recogido en  la reivindicación 1 y sus 
dependientes ha side divulgado idØnticamente en las anterioridades Dl y D2 pot to 
tanto esta reivindicaciOn y sus dependientes no se pueden considerarse nuevas. 

7. Conclusion 

Los requisitos de patentabilidad de la presente solicitud se encuentran afectados 
asi: 

I 

No Documento 
Reivindicaciones 

Requisito que afecta afectadas 

DI ES2148276 1-21 Novedad 

02 ES8505339 1-21 Novedad 

8. Respuesta a los argumentos del solicitante 

El solicitante afirma qua su invenciOn cumple cabalmente los requisitos de 
novedad en vista de las anterioridades Dl y 02, toda vez que la 
caracterIstica principal del proceso reivindicada es que la cantidad a destilar 
incluye por lo menos un porciOn de la caprolactama hidrogenada, la 
destllación se realiza en LJfl columna do destilaciOn do manera continua 
durante un periodo do por Jo menos 3 moses y que el n/vol do n/quo! en la 
column a de destilación es tal qua el APANNj as menos o igual a 3 durante 
dicho periodo do destifación. 

De acuerdo a to anterior, el proceso reivindicado incluye al menos una porciOn 
de la caprolactama hidrogenada, es asi come las anterioridades Dl y 02 
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describen que se destila toda la caprolactama hidrogenada es decir no solo 
se destila una porción sino la totalidad de de la caprolactama hidrogenada, 
siendo 10 anterior coherente con el propósito de purificar los caprolactamas ya 
que el paso de la destilaciOn mejorar la calidad de los caprolactamas. 

Par otro lado respecto a la condiciÆri de que se Ileva a cabo la destilación 
donde es una etapa continua, como ya se analizo en el numeral 3 
(Reivindicaciones), cuando un proceso se dice que es continua se conoce que 
en algUn momento dada deben hacerse paradas para el mantenimiento de los 
equipos pero la condición para este mantenimiento nunca se incluye dentro de 
los procesos de fabricaciôn, por Ic tanto esta caracteristica no se debe tomar 
coma una caracteristica esencial en el anÆlisis de novedad. AsI mismo, en el 
numeral 3, se sustento porque la coridición de APANNj no se considera una 
caracteristica tØcrlica esencial, ya que este es un resultado a obtener 
dependiente do la eficiencia de los procesos do separación del niquel antes de 
la destilaciôn y no es una variable que caracterice los procesos de destilación 
coma son presión, temperatura, velocidad de flujo y concentraciones (Manual 
del ingeniero quImico, 1999, Chapter 13, 13-22 Analysis of Elements). 

� El solicitante afirma que su so/ic/hid se basa en el hal/az go del problema 
re/a cionado con la presencia de niquel en la columna de destilación Ia cual 
conduce a un deterioro inesperado del nmero de PAN de ía e-
caproalctama obtenida. 

Respecto a Ia anterior, Dl describe el proceso que el solicitante reivindica y el 
PAN final de este proceso se encuentra en el rango de 1.8-2.1, par lo tanto 
esta anterioridad tambiØri resuelve el problema de PAN altos en procesos 
donde una caprolactama es mezelada con agua, para luego ser hidrogenada 
en presencia do un catalizador de niquel suspendido en la mezcla acuosa de 
caprolactama a ser purificada, donde el catalizador es subsecuentemerite 
separado por filtración y se remueve el agua par destilaciôn a presión 
atmosfØrica; finalmente el producto remanente es destilado. 

. En cumplimiento del articulo 45 de la Decision 486 de la Comisión de la 
Cornunidad Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del tØrmino de 60 
dias contados a partir de la fecha de natificaciOn de la presente comunicaciOn. En 
caso de no dar respuesta al presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta 
subsistieran los impedimentos para la concesión, se denegarÆ la patente. 

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), 
del cItuIo quinto del tItulo rimero de la Circular Unica N° 10 de 2001. 

JES

 

GARCIA GARCIA 
Director de Nuevas Creaciones (E) 

El anterior requerimiento fue notificado par fijación en lista, de fecha 

CONCEPTO TECNICO EXAMINADOR TECNICO 
N°4221 C6digoN°202090  
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