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r e s id e n t e  en: Kingsway,LUTON, (B e r d fo r d s h ir e )  

I n g l a t e r r a .

E s te  in v e n to  se r e f i e r e  a  p e r fe c c io n a m ie n to s  

en l a  r e d u c c ió n  c a t a l í t i c a ,  y  se r e la c io n a  e sp e c ia lm e n te  

con l a  re d u c c ió n  de a n tra q u in o n a s  a a n tra q u in o n h id ro n a s  o 

a n t r a q u in o le s ,  y  con a i a p l ic a c ió n  a  l a  o b te n c ió n  de p e r ó -  

5 .  x id o  de h id ró g en o  (agu a  o x ig e n a d a ) .

Es ya b ie n  sa b id o  que e l  p e ró x id o  de h id ró g en o  

puede o b te n e r s e  p o r  un p ro c e d im ie n to  en e l  que se emplea l a  

a u to o x id a c ió n  d e  d eterm in ad o s com puestos o r g á n ic o s .  E s to s  

com puestos o r g á n ic o s  a u t o o x id a b le s ,  p o r  ejem plo a n tra q u in o n -  

h id r o n a s , se  som eten a La o x id a c ió n  a lt e r n a d a  con o x íg e n o  u10
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o t r o  g a s  que co n te n g a  o x íg e n o  l i b r e ,  t a l  como a i r e ,  co n  

r e d u c c ió n  d e l  com puesto a u to o x id a d o  a m a t e r ia l  de p a r t i d a ,  

d esp u és de h a b e rse  r e t i r a d o  e l  p e r ó x id o  de h id ró g en o  f o r ­

mado p o r  l a  o x id a c ió n .  E s te  p ro ce d im ie n to  puede h a c e r s e  

c í c l i c o .  S a b id o  e s  tam b ién  que l a  f a s e  de r e d u c c ió n  d e l 

p ro c e d im ie n to  puede l l e v a r s e  a cabo p o r h id ró g e n o  en p re se n ­

c i a  de un c a t a l i z a d o r .  P a ra  u t i l i z a r l o s  a i  l a  f a s e  d e  re d u c ­

c ió n  se han p ro p u e s to  v a r i o s  c a t a l i z a d o r e s  sien d o  e l n iq u é l 

a c t iv a d o  uno de l o s  mas em p lead o s. S in  em bargo, l o s  c a t a l i ­

z a d o re s  de n íq u e l  son p i r o f ó r i c o s  y pueden c o n s t i t u i r  un 

s e r i o  p e l ig r o  con e l  h id ró g e n o  o s i  en e l  p ro c e d im ie n to  s e  

em plean d is o lv e n t e s  in f la m a b le s .  P re se n ta n  tam b ién  e l  i n ­

c o n v e n ie n te  de p e r d e r  su  a c t iv i d a d  con gran  r a p id e z ,  ya  que 

s e  h a  comprobado que l a  s u p e r f i c i e  a c t i v a  se  o x id a  p o r  e l  

p e r ó x id o  d e h id ró g e n o  o e l  o x íg e n o  r e s i d u a le s  que s e  en­

c u e n tr a n , en t r a z a s ,  en l a  s o lu c ió n  d e  t r a b a j o ,  y  que son 

d i f í c i l e s  de e l im in a r .  E s ta  s u p e r f i c i e  o x id a d a  de l o s  ca ­

t a l i z a d o r e s  de n íq u e l  no puede r e d u c ir s e  lu e g o  con h id r ó ­

g e n o , a l a s  te m p e ra tu ra s  y  p r e s io n e s  n o rm a le s .

La Memoria b r i t á n i c a  N* 5 0 8 .0 8 1  m enciona e l  empleo 

d e l  p a la d io  a c t iv o  como c a t a l i z a d o r  de h id r o g e n a d .ó n , p ero  

no d e t a l l a  e l  modo de em pleo d e l  c a t a l i z a d o r .  P a ra  c o n se g u ir  

una e f i c i e n c i a  s a t i s f a c t o r i a  en l a  f a s e  de h id io g e n a c ió n  es 

n e c e s a r io  que e l  c a t a l i z a d o r  de p a la d io  pueda su sp e n d e rse  

en l a  m ezcla  d is p lb e n t e .  Se ha com probado que é s to  s e  con­

s ig u e  cuando a l m a t e r ia l  c a t a l i z a d o r  de p a la d io  t i e n e  un 

tam año de p a r t í c u l a s  c o r r e s p o n d ie n te s  a una a b e r tu r a  de 

ta m iz  com prendida e n t r e  0 ,0 2 5 4  mía. y  2 ,5 4  mm. Un h id r o g e n a -  

d or adecuado para  u t i l i z a r l o  con e l  c a t a l i z a d o r  a n t e r i o r ,  

e s  e l  que se d e s c r ib e  en l a  Memoria d e  l a  S o l i c i t u d  de p a -
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t e n t e  e sp a ñ o la  N* 2 0 8 .9 3 7. ** '

De acu erd o co n  e l  p ro ced im ien to  de e s t e  in v e n t o , 

p a r a  l a  o b te n c ió n  de a n tra q u in o n h id ro n a s  o a n t r a q u in o le s ,  

p a r t ie n d o  d e  a n tr a q u in o n a s , se  r e d u c e , p o r  medio d e h id r o ­

g e n o , una a n tra q u in o n a  -e n  s o lu c ió n  en una m ezcla  d is o lv e n ­

t e  que co n ten ga  un e s t e r  a l i f á t i c o  d e  un c ic lo h e x a n o l  o de 

un a l c o h i l - c i c l o h e x a n o l -  en p r e s e n c ia  de un c a t a l i z a d o r  de 

p a la d i o ,  de un tamaño de p a r t í c u l a s  c o r r e s p o n d ie n te  a  una 

a b e r t u r a  de m a lla  com prendida e n tr e  0 ,0 2 5 4  mm. y  2 ,5 4  mía., 

en su sp e n sió n  l i b r e  en  d ic h a  s o lu c ió n ,  h a b ié n d o se  form ado 

e l  m a t e r ia l  c a t a l i z a d o r  m encionado p o r  l a  r e d u c c ió n  de uno 

o más com puestos d e  p a la d i o ,  con p r e f e r e n c i a  uno o más ó x i ­

d o s o c a rb o n a to s  b á s ic o s  de e s t e  m e t a l ,  p re fe re n te m e n te  

d e p o s ita d o s  en , o a d s o rb id o s  p o r , un s o p o r t e .

E s te  in v e n to  comprende tam b ién  un p ro c e d im ie n to  

c í c l i c o  p ara  l a  o b te n c ió n  de p e r ó x id o  de h id ró g en o  p o r  l a  

a u to o x id a c ió n  de una e n tra q u in o n h id ro n a  o un a n t r a q u in o l ,  

en una m ezcla  d is o lv e n t e  que c o n te n g a  un e s t e r  a l i f á t i c o  

de un c ic lo h e x a n o l  o de un a l c o h i l - c i c l o h e x a n o l ,  con o x íg e n o  

o con un g a s  que co n te n g a  o x íg e n o  l i b r e ,  con l a  u l t e r i o r  

e x t r a c c ió n  d e l p e r ó x id o  de h id r ó g e n o , s e g u id a  p o r l a  re d u c ­

c ió n  de l a  a n tra q u in o n a  form ada en l a  s o lu c ió n ,  a l  e sta d o  

de a n tra q u in o n h id ro n a  o d e  a n t r a q u in o l ,  p o r  h id ró g e n o , e n  

p r e s e n c ia  de un c a t a l i z a d o r  de p a la d io  que te n g a  un tamaño 

de p a r t í c u l a s  c o r r e s p o n d ie n te  a una a b e r tu r a  d e  m a lla  com­

p r e n d id a  e n tre  0 ,0 2 5 4  Km. y  2 ,5 4  mm., su sp en d id o  en l a  s o lu ­

c ió n  y  formado p o r re d u c c ió n  de uno o más com puestos de p a­

l a d i o ,  con p r e f e r e n c ia  uno o más ó x id o s  o c a rb o n a to s  b á s i ­

co s  de e s te  m e ta l,  p re fe re n te m e n te  d e p o s ita d o s  en , o a d so r­

b id o s  p o r , un s o p o r t e ,  sep a rá n d o se  l a  s o lu c i ó n r  e d u cid a  d e l

2 0 8 981
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c a t a l i z a d o r ,  f i l t r á n d o s e  con p r e f e r e n c i a  p ir a  e lim in a r  

c u a lq u ie r  p o lv o  c a t a l í t ic a m e n t e  a c t i v o ,  y  re g e n e rá n d o se  

p o r  o x id a c ió n .

Se ha compiobado que r e s u l t a  v e n ta jo s o  e l  que e l  

m a t e r ia l  c a t a l i z a d o r  co n ten ga  e n tr e  0 , 1% y  10% de p a la d io .

E l empleo d e  tam añas de p a r t í c u l a s  c o r r e g ? e n d ie n ­

t e s  a una a b e r tu r a  de m a lla  i n f e r i o r  a 0 ,0 2 5 4  ^m* r e s u l t a  

i n d e s e a b le ,  d ad o que e l  c a t a l i z a d o r  en e se  ca so  r e s u l t a  

d i f í c i l  de s e p a r a r  de l a  s o lu c ió n ,  y  l a s  p a r t í c u l a s  c o r r e s ­

p o n d ie n te s  a  una a b e r tu r a  d e  ¡m alla s u p e r io r  a 2 ,5 4  mm. son 

d i f í c i l e s  de su sp e n d e r en l a  s s l u c i o n .

Empleando un c a t a l i z a d o r  de un tamaño d e  p a r t í ­

c u la s  t a l  que s e  e n cu e n tre  en su sp e n s ió n  l i b r e  en l a  s o lu ­

c ió n  a r e d u c ir ,  s in  n e c e s id a d  de a p l i c a r  una a g i t a c ió n  

e n é r g ic a ,  se o b tie n e  una a c t iv id a d  c a t a l í t i c a  muy s u p e r io r  

con una mayor d u ra c ió n  de l a  a c t i v i d a d .  Adem ás, dado que 

e l  c a t a l i z a d o r  perm anece en su sp e n sió n  s in  a g i t a c ió n  e n é r­

g i c a ,  e x i s t e  muy poco ro c e  en l a s  p a r t í c u l a s  d e l c a t a l i z a ­

d o r ,  y  d ism inuye c o n sid e ra b le m e n te  e l  p e l i g r o  d e  d e s in t e ­

g r a c ió n .

E l c a t a l i z a d o r  de p a la d io  p r e f e r id o  e s t á  c o n s t i ­

t u id o  p r á c t ic a m e n te  p o r  p a la d io  m e t á lic o  formado p o r  re d u c ­

c ió n  de uno o más ó x id o s  o c a rb o n a to s  b á s ic o s  d e e s t e  m eta l 

d e p o s ita d o s  so b re  a lú m in a , carb ón  v e g e t a l ,  m agn esia  u o t r o  

s o p o r te  a d s o r b e n te  a d ecu ad o , y  puede p r e p a r a r s e  tr a ta n d o  

e l  s o p o r te  a d so rb e n te  con una s o lu c ió n  acu o sa  de una s a l  de 

p a la d io  p a ra  que e s t a  s e a  a d s o r b id a  p o r  l a  s u p e r f i c i e  d e l  

s o p o r t e .  E s te  ú ltim o  se t r a t a  lu e g o  con un h id r ó x id o  o 

c a rb o n a to  m e t á lic o  s o lu b le  en a g u a , form ándose un ó x id o  

h id r a ta d o  o un ca rb o n a to  b á s ic o  d e  p a la d io ;  después de l a -
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v a r i o  p a ra  s e p a r a r  l a s  s a l e s ,  s i  se  d e s e a , e l  s o p ó r t e s e  

s e c a  y  e l  ó x id o , ó x id o  h id r a t a d o ,  o c a rb o n a to  b á s ic o  de 

p a la d i o ,  s e  r e d u c e . E s ta  re d u c c ió n  puede r e a l i z a r s e  con 

h id ró g e n o  u o t r o s  a g e n te s  r e d u c t o r e s .  La r e d u c c ió n  puede 

l l e v a r s e  a cabo fu e r a  d e l h id ro g e n a d o r  o ,  s i  se  u t i l i z a  

h id ró g e n o  p ara  l a  minma, puede r e a l i z a r s e  su sp en d ien d o l a  

form a o x id a d a  d e l  c a t a l i z a d o r  en l a  s o lu c ió n  d e  a n t r a q u i-  

nona en p r e s e n c ia  de h id r ó g e n o , p o r  e je m p lo , en e l  h id r o -  

g e n a d o r . S i  como so p o rte  se  u sa  l a  a lú m in a , puede em p learse  

en c u a lq u ie r  form a d e se a d a , a c t iv a d a  o i n a c t i v a d a .  A s í ,  

puede s e r  gam m a-alúm ina, o m on oh id rato  de gam m a-alúm ina, 

o un m a te r ia l  h id ra ta d o  o b ten id o  p r e c ip ita n d o  h id r ó x id o  de 

a lu m in io  (por e je m p lo , añadiendo h id r ó x id o  am ónico o h id r ó ­

x id o  só d ic o  a una s o lu c ió n  de alum bre p o t á s ic o ,  la v a n d o  con 

agua y  secando a b a ja  te m p e r a tu ra , p o r  e jem p lo , una tem pe­

r a t u r a  com prendida e n tr e  60^0. y  120 ^0 . ) .

Los c a t a l i z a d o r e s  em pleados de e cu erd o  con e l  

p ro c e d im ie n to  a que e s t e  in v e n to  se r e f i e r e ,  son adecuados 

p a ra  u t i l i z a r s e  en su sp e n sió n  l i b r e  en un h id r o g e n a d o r . ¡El 

s o p o r te  e le g id o  s e ra  de un tamaño de p a r t í c u l a s  t a l  que l a  

s e p a r a c ió n  de l a  s o lu c ió n  pueda r e a l i z a r s e  s e n c i l l a  y  p r á c ­

t ic a m e n te  p o r medio de una f i l t r a c i ó n  b a s ta  o de un c o r to  

p e r ío d o  de p o sa d o . E l tamaño de l a s  p a r t í c u l a s  d e l  so p o rte  

pued e v a r i a r s e  de a cu e rd o  con l a s  n e c e s id a d e s  y ,  de e s t e  

modo, es p o s ib le  c o n t r o la r  e l  tamaño d e l  c a t a l i z a d o r  p o r 

e s t e  método de p r e p a r a c ió n . Una e le c c ió n  adecuada d e l 

s o p o r te  e lim in a r á  p r a c t ic a r a s n te  e l  m ateriaL  f i n o  form ado 

p o r d e s in t e g r a c ió n  o r o t u r a  que puede r e s u l t a r  d i f í c i l  de 

s e p a r a r  de l a  s o lu c ió n .  E s to s  c a t a l i z a d o r e s  pueden r e - a c t i ­

v a r s e ,  por e je m p lo , cuando se u t i l i z a n  con aLÚmina, p o r
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c a l c i n a c i ó n  d e l  m a te r ia l  o r g á n ic a  d e p o s ita d o .

Los e s t e r e s  a l i f á b i c o s  d e  c ic lo h e x a n o l  o de 

a l c o h i l - c i c l o h e x a n o l  em pleados como d is o lv e n t e s  p a ra  l a  

a n tra q u in o n h id ro n a  o en a n t r a q u in o l ,  pueden s e r ,  p o r ejem ­

p l o ,  e l  a c e ta t o  o e l  p ro p io n a to  de c ic lo h e x a n o l  o de m e t i l -  

c ic lo h e x a n o l .  E l o t r o  componente de l a  m ezcla  d is o lv e n t e  

no es t a x a t iv o  y  puede s e r  e l  benceno u o t r o  h id ro c a rb u ro  

l í q u i d o ,  t a l  como e l  to lu e n o  o e l  x i l e n o .

E l  c a t a l i z a d o r  puede r e - a c t i v a r s e ,  d e sp u é s  de 

h a b e rs e  u t i l iz a d o  d u ran te  a lg ú n  tie m p o , c a le n tá n d o lo  en 

una c o r r ie n t e  de o x íg e n o , a i r e  u o t r o  g a s  que co n te n g a  

o x íg e n o , p o r e jem p lo  a 250^ 0., h a s ta  que en lo a  g a s e s  

e ü u e n te s  no se  d e sc u b re  b ió x id o  de c a rb o n o .

Los e jem p lo s  s ig u i e n t e s  a c la r a n  e l  modo de 

a p l i c a c i ó n  p r á c t i c a  d e l  p ro c e d im ie n to  de e s t e  in v e n t o .  

EJEMPLO 1  -

Se p re p a ra ro n  60 1 . de una s o lu c ió n  a l  10%, 

peso/volum en de 2 - e t i l  a n tra q u in o n a  en una m ezcla  d e  v o ­

lúm enes i g u a le s  de benceno y  a c e t a t o  de m e t i l - c ic lo h e x a n o l .  

E l c o n te n id o  de e s t e r  d e  e s t e  ú lt im o  e ra  de 96%. E s ta  so ­

l u c i ó n  se h id ro g e n ó  con h id ró g en o  en un a p a ra to  de h id r o -  

g e n a c ió n , t a l  como e l  d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  s o l i c i ­

tu d  de p a te n te  e sp a ñ o la  208.937 su  p r e s e n c ia  de un ca ­

t a l i z a d o r  de p a la d io  (p rep arad o  como a  c o n tin u a c ió n  se  

i n d ic a )  h a c ié n d o la  p a s a r  a t r a v é s  de un r e c i p i e n t e  de 1 1  

l i t r o s  d e  volum en, que c o n te n ía  120 g .  de c a t a l i z a d o r .  

D u ran te  l a  r e d u c c ió n , se a g i t ó  e l  c o n te n id o . E l c a t a l i z a d o r  

se  p re p a ró  añadiendo 120 g .  de a lú m in a  a c t iv a d a  c o m e r c ia l 

(p rá c tic a m e n te  gamma-alúmina) de un tamaño de p a r t í c u l a s  

com prendido e n tr e  100 y  240 m a lla s  ( ta m iz  i n g lé s  n o rm a l) ,
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a 360 c . c .  de una s o lu c ió n  que c o n te n ía  2 ,4  g* de p a la d lo ,  

a l  e s ta d o  de c lo r u r o ,  y  3 g .  de a c id o  c l o r h & r i c o .  Se s e ­

p a ró  l a  a lú m in a , se t r a t ó  con una s o lu c ió n  ai 2% de h id r ó -  

x id o  s ó d ic o ,  s e  la v ó  p a ra  e lim in a r  e l  á l c a l i  y  l a s  s a l e s  

de m e ta l a l c a l i n o  y  s e  a ñ a d ió  a l a  s o lu c ió n  d# p a la d io .

E s t e  tr a ta m ie n to  se r e p i t i ó  h a s ta  cu e p r á c t ic a m e n te  s e  hubo 

a d s o r b id o  todo e l  p a la d i o .  La a lú m in a  ya  c u b ie r t a  con una 

cap a de ó x id o s  h id r a t a d o s  de p a la d i o ,  se h iz o  perm anecer 

en una c o r r ie n t e  de h id ró g e n o  a l a  te m p e ra tu ra  am b ien te , 

h a s t a  que e l  p a la d io  se  hubo r e d u c id o  p r á c t ic a m e n te  a m e ta l. 

E l  c a t a l i z a d o r  r e s a l t a n t e  c o n te n ía  1,8 5%  de p a la d io .

La s o lu c ió n  se  h id ró g e n o  d u ra n te  un p e r ío d o  de 

2 h o r a s  d e  t a l  modo que e l  33% de l a  2- e t i l - a n t r a q u in o n a  

s e  r e d u jo  a  2- e t i l  a n tra q u in o n h id ro n a . D espués de se p a ra ­

c ió n  d e l  c a t a l i z a d o r ,  l a  s o lu c ió n  de a u in o n h id ro n a  s e  a u to -  

o x id ó  in s u fla n d o  a i r e  a su  t r a v é s ,  re g e n e rá n d o se  l a  quinona 

con fo rm ació n  s im u ltá n e a  de p e r ó x id o  de h id r ó g e n o . E s te  

ú lt im o  se r e t i r ó  de l a  s o lu c ió n  p o r  p aso  de é s t a  a t r a v é s  

de una columna de p l a t i l l o s  co n v e n cio n a l en c o n t r a c o r r ie n t e  

con un ch o rro  de a g u a .

No se a d o p ta ra n  p r e c a u c io n e s  e s p e c i a l e s  p a r a  

l a  e lim in a c ió n  de l a s  t r a z a s  d e  p e r ó x id o  d e h id ró g e n o  de 

l a  s o lu c ió n ,  d esp u és de l a  s e p a r a c ió n  d e l  a g u a .

EJEMPLO 2 -

Se p re p a ró  una s o lu c ió n  a l  10%, p eso /vo lu m en , 

de 2- e t i l  a n tra q u in o n a  en una m ezcla  d e  volúm enes ig u a le s  

de benceno y  a c e t a t o  de m e t i l - c i c lo h e x a n o l .  E s ta  s o lu c ió n  

s e  h id ro g e n ó  00n h id ró g e n o  en un a p a r a to  de h id r o g e n a c ió n , 

t a l  como e l  d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  s o l i c i t u d  de p a te n ­

t e  e s p a ñ o la  N* 208.937 en p r e s e n c ia  de un c a t a l i z a d o r  de
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p a la d io  (p rep arad o  como a c o n tin u a c ió n  s e  in d ic a r a )  ¡ha­

c ié n d o la  a t r a v e s a r  un r e c i p i e n t e  de 11  l i t r o s  de volum en, 

a ra z ó n  de 30 l i t r o s  p o r  h o r a . D u ran te  l a  r e d u c c ió n , l o s  

com ponentes se  a g it a r o n  p or medio de l a  c o r r ie n t e  de h i ­

d rógen o usado p a ra  l a  r e d u c c ió n . A l  com enzar l a  o p e r a c ió n , 

se  a ñ a d ie ro n  a l  r e c i p i e n t e  1$0  g .  de c a t a l i z a d o r  p re p a ra d o , 

de acu erd o  con e l  m étodo d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  S o l i ­

c i t u d  de p a te n te  e sp a ñ o la  N* 208.938 añadiendo 130 g .  de 

l a  a lu m in a a c t iv a d a  em pleada en e l  E jem plo 1 de un tamaño 

de p a r t í c u l a s  com prendido e n tr e  100 y  240 m a lla s  (ta m iz  

norm al i n g lé s )  a 450 c . c . d e  una s o lu c ió n  que c o n te n ía  3 ,0  

g .  de p a la d io  a l  e sta d o  d e  c lo r u r o  y  3 ,7 5  6 - de a c id o  c l o r ­

h í d r i c o .  Se e x t r a jo  l a  a lú m in a , se  t r a t ó  con una s o lu c ió n  

a l  2% de h id r ó x id o  s ó d ic o ,  se la v ó  p a ra  se p a ra r  e l  á l c a l i  

y  l a s  s a l e s  de m e ta l a l c a l i n o  y  se a ñ a d ió  de nuevo a l a  

s o lu c ió n  de p a la d i o .  E s te  tr a ta m ie n to  se r e p i t i ó  h a s t a  

que p rá c tic a m e n te  se  hubo a d so rb id o  todo e l  p a la d io  p o r  

l a  a lú m in a . E s t a ,  ya  c u b ie r t a  con una capa de ó x id o s  h id r a ­

ta d o s  de p a la d io ,  se  d e se c ó  y  lu e g o  se  c o lo c ó  en una co­

r r i e n t e  de h id ró g en o  a l a  te m p e ra tu ra  am bien te h a s ta  que 

e l  p a la d io  se hubo re d u c id o  p r á c tic a m e n te  a  m e ta l.

E l  c a t a l i z a d o r  se c o n se rv ó  en e l  r e c i p i e n t e  

de h id r o g e n a d  ón, r e t ir a n d o  l a  s D lu c ió n  h id ro g e n a d a  a 

t r a v é s  de un f i l t r o  b a s to  d e  t e l a  m e t á l ic a  de 325 m a l la s .  

D espués de u l t e r i o r  f i l t r a c i ó n  p a ra  e lim in a r  c u a lq u ie r  

p o lv o  c a t a l í t ic a m e n t e  a c t i v o ,  l a  s o lu c ió n  se a u to o x id ó  

p o r i n s u f l a c ió n  d e a i r e  a su  t r a v é s ,  re g e n e rá n d o se  l a  q u i-  

nona con fo rm a c ió n  s im u ltá n e a  de p e r ó x id o  d e h id r ó g e n o .

E s te  se r e t i r ó  de l a  s o lu c ió n  h a c ié n d o la  p a s a r  a t r a v é s  

de una columna c o n v e n c io n a l de p l a t i l l o s ,  en  s e n t id o  con-
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t r a r i o  a  una c o r r ie n t e  de a g u a . D espués de s e c a r  p a r c i a l ­

m ente l a  s o lu c ió n ,  v o l v i ó  a in t r o d u c i r s e  en e l  h id ro g e n a d o r . 

No se  ad o p taro n  p r e c a u c io n e s  e s p e c i a l e s  p a ra  l a  e lim in a c ió n  

de t r a z a s ,  de p e r ó x id o  d e h id ró g e n o  de l a  s o lu c ió n  a n te s  de 

i n t r o d u c i r lo  de n u ev o .

A l  p r i n c ip i o  d e l  p ro ced im ien to  , se r e d u jo  a q uin on - 

h id r o n a  e l  64% de l a  2 - e t i l  a n tra q u in o n a ; é s to  e q u iv a l ía  a 

una c o n c e n tra c ió n  de 4 .3  g* de p eró x id o  d e  h id ró g e n o  p o r 

l i t r o  de s o lu c ió n .  E l c a t a l i z a d o r  s e  a g o tó  e i n a c t i v ó  le n t a ­

m en te , h a s ta  que, d e sp u é s  de 250 h o r a s , e l  11% de l a  2- e t i l  

a n tra q u in o n a  se h a b ía  re d u c id o  a q u in o n h id ro n a , e q u iv a lie n d o  

a una c o n c e n tr a c ió n  d e  0 ,7 5  S* de p eró x id o  de h id ró g e n o  p o r 

l i t r o  de s o lu c ió n .

A l  f i n a l  d e  e s t e  tie m p o , se  r e c u p e r ó  d e l  r e c i p i e n ­

t e  de h id ro g e n a c ió n  p r á c t ic a m e n te  todo áL c a t a l i z a d o r ,  y  se 

comprobó que p erm an ecía  p r á c t ic a m e n te  in a lt e r a d o  e l  c o n te n i­

do de p a la d io  o a tamaño de p a r t í c u l a s .  Se re g e n e ró  a  su 

a c t iv i d a d  p r i m it iv a ,  c a le n tá n d o lo  en una c o r r ie n t e  de o x íg en o  

a  400SC. y  r e d u c ié n d o lo  lu e g o  con h id ró g e n o  a l a  te m p eratu ra

a m b ie n te .

EJEMPLO 5 -

Una s o lu c ió n  p re p a ra d a  d is o lv ie n d o  80 g .  de 2- e t i l  

a n tra q u in o n a  en cada l i t r o  de una m ezcla  de 4 p a r t e s  en vo ­

lum en de a c e ta t o  de m e t i l - c ic lo h e x a n o l  y  1  p a r t e  en volum en 

d o 6 en cen o , se  h iz o  a t r a v e s a r  un a p a r a to  de h id r o g e n a c ió n  t a l  

como e l  d e s c r i t o  en  l a  Memoria de l a  S o l i c i t u d  de p a te n te  e s­

p añ o la  NS 208.937 a  ra zó n  d e  30 l i t r o s  p o r h o r a .  E l h id ró g en o  

s e  h iz o  p a s a r  a  r a z ó n  de 60 c . c .  p o r  segu n d o. E l  c a t a l i z a d o r  

de h jd r o g e n a c ió n  empleado e s ta b a  c o n s t i t u id o  p o r 2,02% de 

p a la d io  d e p o s ita d o  en una a lu m in a  a c t iv a d a  c o m e rc ia l ( p r é c -
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t ic a m e n te  gam m a-alúm ina), p re v ia m e n te  ta m iza d a  p a ra  s e p a r a r  

to d a s  l a s  p a r t í c u l a s  r e t e n id a s  en e l  ta m iz  de 100 m a lla s  y  

que a tr a v e s a b a n  e l  d e  240 m a lla s  y  p rep arad o  p o r  e l  método 

d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  s o l i c i t u d  de p a te n te  e sp s& o la

2 5 5 . N* 20 8 .9 3 8 .

A l  com enzar e l  p r o c e d im ie n to , s e  añ ad ió  c a t a l i z a ­

d o r a l a  s o lu c ió n  d e l  h id ro g e n a d o r , en c a n tid a d  t a l  que su  

c o n c e n tr a c ió n  media e ra  de 9 ,1  g .  por l i t r o .  Se r e a l i z a r o n  

u l t e r i o r e s  a d ic io n e s  de c a t a l i z a d o r  a l  h jd ro g e n a d o r , a 

26o. m edida que e l  c a t a l i z a d o r  p r im it iv o  se  a g o ta b a  o i n a c t i v a ­

b a , en c o n d ic io n e s  t a l e s  que l a  c o n c e n tr a c ió n  m edia de 

2 - e t i l  a n tra q u in o n h id ro n a  en l a  s o lu c ió n  que s a l í a  d e l  h i ­

d ro gen ad o r e ra  d e  5 6 ,2  g .  p o r  l i t r o  ( e q u iv a le n te  a  4 ,0 5  g .  

p o r  l i t r o  de p e r ó x id o  de h id ró g e n o  d e s p u é s  de o x id a r  l a  

265. s o lu c i ó n .  E l  r itm o  m edio d e  a d ic ió n  de c a t a l i z a d o r  d u ra n te  

e l  p ro c e d im ie n to  era de 15*5  g* ca d a  24 h o r a s .  E l p r o c e d i­

m ien to  se te rm in ó  a l  cabo de 373 h o r a s ,  cuando l a  c o n c e n ­

t r a c i ó n  media de c a t a l i z a d o r  en l a  s o lu c ió n  d e l  h id ro g e n a ­

d o r e r a  de 3 0 ,9  g* P ° r  l i t r o .  A l  f i n a l  d e l  p r o c e d im ie n to , 

270. e l  c o n te n id o  d e  p a la d io  d e l  c a t a l i z a d o r  y  s u  tamaño de

p a r t í c u l a s  se comprobó q u e, p r á c t ic a m e n te ,  no h e b fa  v a r ia d o  

D esp u és de l a v a r l o  con benceno y de c a le n t a r lo  en una c o ­

r r i e n t e  de a i r e  a 250*0. d u ra n te  15  h o r a s ,  se  r e g e n e r é  p ra c  

t ic a m e n te  su  a c t i v i d a d  p r i m i t i v a .

2 75 . EJEMPLO A -

Se p re p a ró  una S 3 lu c ió n  que c o n te n ía  80 g .  de 

2 - e t i l 4n tra q u in o n a  d i s u e l t o s  en cada l i t r o  d e  una m e zcla  

d e  4 p a r t e s  en vclum en de a c e t a t o  de m e t i l - c ic lo h e x a n o l  y  

1 p a r t e  en volum en de b en cen o . Se p re p a ró  un c a t a l i z a d o r  

280. de modo a n á lo g o  a l  d e s c r i t o  en e l  E jem plo  1 , empleando
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gamma-alúmina c o m e rc ia l de un tamaño de p a r t í c u l a s  com pren­

d id o  e n tr e  100  y  240 m a lla s  (ta m iz  i n g l é s  norm al) y  que con­

t e n í a  2 , 02% de p a la d i o .  La s o lu c ió n  d e  2- e t i l - a n t r a q u in o n a  

se  h iz o  p a s a r  a t r a v é s  de un r e c i p i e n t e  de h id r o g e m c ió n  

como e l  empleado en e l  Ejem plo 1 , que c o n te n ía  e l  c a t a l i ­

z a d o r ,  a g itá n d o s e  p o r  una c o r r ie n t e  de h id ro g en o  l o s  cu erp os 

c o n te n id o s  en e l  mismo; lu e g o  se a p l ic a r o n  l o s  tr a ta m ie n to s  

de o x id a c ió n  y  de fo rm a c ió n  de p e r ó x id o  de h id r ó g e n o , a un 

r itm o  t a l  que a l  cabo de 2 h o ra s  se h a b ía  r e a l i z a d o  un 

c i c l o  co m p le to . E l  c a t a l i z a d o r  se  in tr o d u jo  en e l  r e c i p i e n ­

t e  de h id r o g e n a c ió n  en p r o p o rc io n e s  t a l e s  que l a  c o n c e n tr a ­

c ió n  de com puestos r e d u c id o s ,  en l a  s o lu c ió n  que abandonaba 

e l  r e c i p i e n t e ,  s e  co n se rv ó  p r á c t ic a m e n te  c o n s t a n te ,  r e d u ­

c ié n d o s e  a 2- e t i l  a n tra q u in o n h id ro n a  a lr e d e d o r  d e l  65% de

l a  2- e t i l  a n tra q u in o n a . A s í  se  c o n tin u ó  h a s ta  h a b er añ ad id o 

un t o t a l  de 340  g .  de c a t a l i z a d o r .  A l f i n a l  de e s t e  tiem po 

se  r e t i r ó  e l  c a t a l i z a d o r  d e l  r e c i p i e n t e  de h id r o g e n a c ió n , 

s e  la v ó  con benceno y  lu e g o  se r e - a c t i v ó  c a le n tá n d o lo  en 

una c o r r ie n t e  de a i r e  a una te m p e ra tu ra  de 250*C . h a s t a  que

en e l  a i r e  em pleado no se d e s c u b r ía  l a  p r e s e n c ia  de d ió x id o  

de ca rb o n o . E l c a t a l i z a d o r  se  r e d u jo  lu e g o  nuevam ente con 

h id r ó g e n o  y  se r e p i t i ó  e l  ejem plo em pleando e s t e  c a t a l i z a ­

d o r  r e - a c t i v a d o .  E l p ro c e d im ie n to  se  r e p i t i ó  d os v e c e s  más. 

L o s re n d im ie n to s  de p e r ó x id o  de h id ró g e n o  por gram os de c a t a ­

l i z a d o r ,  o b te n id o s  en l a s  c u a tro  o p e r a c io n e s ,  fu e r o n  l o s  

s i g u i e n t e s :

O p eració n  n*________ Gramos de H^O^/aramo ds c a t a l i z a d o r .

1
2

3
4

162
123
1 2 1
104
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C o rrien tem e n te  no es p r e c is o  c a le n t a r  e l  c a t a l i z a d o r  

u sad o  h a s ta  que se haya c a lc in a d o  to d p  l a  manera o r g á n ic a ;  

se  o b tie n e  una r e - a c t i v a c i ó n  s a t i s f a c t o r i a  sL e l  c a t a l i z a ­

d o r se c a l i e n t a  a 2503(3 . d u ran te  4 h o r a s .

EJEMPLO 5 -

A t r a v é s  de un r e c i p i e n t e  de h id r o g e n a c ió n , t a l  

como e l  empleado en e l  E jem plo 1 ,  a g it a d o  p o r  una c o r r ie n t e  

de h id r ó g e n o , se h iz o  p a s a r  una s o lu c ió n  c o n s t i t u id a  p o r  

50 g .  de 2 - e t i l  a n tra q u in o n a  en cada l i t r o  de una m ezcla  de 

volúm enes ig u a le s  de benceno y  d e  a c e t a t o  de m e t i l - c i c l o h e -  

x a n o l (co n te n id o  d e  e s t e r  de e s t e  u lt im o ,  99%)* D espués de 

o x id a r s e  con una c o r r ie n t e  de a i r e ,  se  e x t r a jo  de l a  s o lu ­

c ió n  con agua e l  p e r ó x id o  de h id ró g e n o  y  l a  s o lu c ió n  o r g á ­

n i c a  se v o l v i ó  a in t r o d u c ir  en l a  e ta p a  d e h id r o g e n a c ió n .

E l  r itm o  d e  c i r c u l a c i ó n  de l a  s o lu c ió n  e r a  de 4 ,4 4  l i t r o /  

h o r a .

Se a ñ a d ie ro n  a l  h id ro g e n a d o r  10 g .  de un c a t a ­

l i z a d o r  de p a la d io  en alúm ina de un tamaño de p a r t í c u l a s  

com prendido e n tre  100  y  24O m a lla s  ( ta m iz  normal i n g l e s )  y  

se  l l e v ó  a cabo l a  h id r o g e n a c ió n  h a s ta  que e l  c a t a l i z a d o r  

se  a g o tó  o in a c t i v ó  p r á c t ic a m e n te  p o r  co m p leto ; se  d e t e r ­

m inó e l  p eso  t o t a l  d e  p e r ó x id o  de h id ró g e n o  form ado d u ran te  

e s t e  p r o c e s o . De e s t e  modo s e  u t i l i z a r o n  l o s  c a t a l i z a d o r e s  

s i g u i e n t e s :

I  -  En alúm ina c o m e r c ia l,  c o n s t i t u ía  a  p r á c t ic a m e n te  

p o r  gamma-alúmina de tamaño com prendido e n tr e  100  y  24O ma­

l l a s  (tam iz normal i n g l e s )  p re p a ra d o  p o r  e l  m étodo d e s c r i t o  

en l a  Memoria de l a  s o l i c i t u d  de p a te n te  e s p a ló la  N" 208.938 

em pleando c lo r u r o  p a la d io  so en á c id o  c l o j h f d r i c o  y  c o n te n ie n ­

do 2,02% de p a la d io .340
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I I  -  En a lú m in a  c o m e rc ia l o o S r s titu iu a  p r á c tic a m e n te  

p o r  m onohidrato de gamma-alúmina de un tamaño de p a r t í c u l a s  

com prendido e n tr e  100 y  240 m a lla s  (ta m iz  norm al i n g lé s )  

p re p a ra d o  p or e l  miaño método y  c o n te n ie n d o  1,3%  de p a la d io .

I I I  -  En alú m in a c o m e r c ia l,  c o n s t i t u id a  p rá c tic a m e n te  

p o r  m onoh idrato  de gamma-alúmina de un tamaño de p a r t í c u l a s  

co m p re n d ió  e n tr e  100 y  240 m a lla s  (ta m iz  normal i n g lé s )  

p re p a ra d o  p or e l método d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  S o l i ­

c itu d  de p a te n te  e sp a ñ o la  Ne 20 8.938, u t i l iz a n d o  a c e t a t o

2 O 8 9 8 1
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350. p a la d io s o ,  y c o n te n ie n d o  1,8%  de p a la d i o .

Los r e s u lt a d o s  o b te n id o s  con e s to s c a t a l i z a d o r e s

fu e r o n :

3 5 5 .

C a t a l i z a d o r  
N* .

C o n c e n tra c ió n  i n i c i a l  de a n t r a -  
q u in o n h id ro n a  en s o lu c ió n  hidro^ 
g en ad a , en gram o s/l de HpOp 
e q u iv a le n t e .   ̂ ^

T o t a l  de HpO, 
o b te n id o  
p o r gramo de 
c a t a l i z a d o r .

1 4 ,2 104

1 1 3 ,7 122

1 1 1 3 ,9 153
360. EJEMPLO 6 -

3? 0 <

E l c a t a l i z a d o r  se  su sp e n d ió  en s o lu c ió n  en un r e ­

c i p i e n t e  de h id r o g e n a c ió n , p o r  a g i t a c ió n  m ecá n ica , y  se d e ­

te rm in ó  e l  grado d e  d efo rm ació n  d e  a n t r a q u in o l .  Los c a t a l i ­

z a d o r e s  s e  p re p a ra ro n  como se d e s c r ib e  en l a  M emoria de l a  

s o l i c i t u d  de p a te n te  esp añ o la  NB 208*938 en alúm ina com er­

c i a l  c o n s t i t u id a  p rá c tic a m e n te  por gamma-alúmina y en a lú ­

m ina c o m e r c ia l c o n s t i t u id a  p rá c tic a m e n te  por m on oh id rato  d e  

gam m a-alúm ina; ambas de un tamaño de p a r t í c u l a s  com prendidas 

e n t r e  100  y  240 m a lla s  (ta m iz  normal i n g l é s ) .  Se h id ro g e n a ­

ro n  s o lu c io n e s  que o o n ten ian  100 g .  de 2 - e t i l  a n tra q u in o n a
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en cada l i t r o  de una m ezcla  de "volúmenes ig u a le s  de benceno 

y  de a c e t a t o  de m e t i l - c ic lo h e x a n o l ,  y  en cad a l i t r o  de una 

m e z c la  d e  volúm enes ig u a L e s  de x i le n o  y  d e  a c e t a t o  de m e t i l -  

c i c lo h e x a n o l .  Los r e s u lt a d o s  o b te n id o s  f i g u r a n  en l a  T a b la  

3 7 5 * s i g u i e n t e .  E l grado de fo rm ació n  de a n t r a c u in o l  ae e x p re sa  

en e q u iv a le n te  d e l p e ró x id o  d e h id r ó g e n o .

T A B L A  .

D is o lv e n te S o p o r te  d e l  
c a t a l i z a d o r

% de p a la d io  Grado de fo im a- 
en e l  c ió n  de HpOp/gra

c a t a l i z a d o r ,  mo de c a ta liz a d o r

3 9 0 .

3 9 5 .

400.

B e n c e n o -a c e ta to  de 
met i 1 - c i  c lo h e x a n o l

gamma-Al20^ 2 ,0 2 2 ,3 g/h o ra

B e n c e n o - a c e ta to  de 
met i l - c i  c lo h e x a n o l

gamma AlgO^.HgO 1 ,3 2 ,5 w

X ile n o - a c e t a t o  de 
m e t i l  c ic lo h e x a n o l

gamma AlgO^ 2 ,0 2 2 , 1 w

X ile n o - a c e t a t o  de 
m e t i l  c ic lo h e x a n o l

gamma AlgO^.HgO 1 ,3 2 ,5

EJEMPLO 7 -

Se p r e c i p i t ó  a lú m in a añadiendo h id ró x id o amonio 0

a una s o lu c ió n de alum bre de p o ta s a  a una te m p e ra tu ra  de

6 o s c .  E l p re cip ita d o  se f i l t r ó ,  se la v ó  con agua y  s e  s e c ó  

a 1202C. Se la v ó  nuevam ente o n  agua y  se secó  a 1202o .

Luego en un baño de agua se e va p o ró  una s o lu c ió n  

de c lo r o p a la d iu r o  s ó d ic o ,  en p r e s e n c ia  de e s ta  alúm ina f i n a ,  

en c o n d ic io n e s  t a l e s  que se  o b tu vo  un s ó lid o  que c o n t a i í a  

e l  e q u iv a le n t e  de 0 , 7% de p a la d i o .  S in  r e d u c c ió n  a  p a la d io  

m e t á l ic o ,  se su sp e n d ió  e l  c a t a l i z a d o r ,  p o r  a g i t a c ió n  mecá­

n i c a ,  en una s o lu c ió n  de l a  misma co m p o sició n  que en e l  

E jem p lo  1 , en un r e c i p i e n t e  de h id r o g e n a o ió n . La s a l  de
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4 1 5 .

420.

4 2 5 .

430.
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p a ía d ió  se re d u jo  a m e ta l y  se o b tu vo  un grado de form a­

c ió n  de a n t r a q u in o l ,  en e q u iv a le n te  de HgOg, de 0 ,8 5  gramo/ 

hora/gram o de c a t a l i z a d o r .

EJEMPLO 8 -

Se p re p a ró  un c a t a l i z a d o r  como en e l  E jem plo 7 ,  

p ero  empleando alúm ina form ada m ezclando s o lu c io n e s  de 

alum bre p o t á s ic o  y  de h id r ó x id o  s ó d ic o ;  e l  p r e c ip i t a d o  se 

s e c ó  tam b ién  a 12 0 *0 .

Ensayado como en e l  E jem p lo  7 ,  eL grado de form a­

c ió n  de a n tra n a u in o , exp resad o  en e q u iv a le n te  de p e ró x id o  

de h id r ó g e n o , fu e  de 1 ,6  gramos/hora/gramo de c a t a l i z a d o r .  

Como en e l  E jem plo 7 ,  se o b te n ía  un c a t a l i z a d o r  a c t i v o  

em pleando alúm ina que se h a b ía  t r a t a d o  a una te m p e ra tu ra  

de 120*C .

EJEMPLO 9 -

Se r e p i t i ó  e l  E jem plo 7 ) p e ro  e l  p r e c ip i t a d o  se 

s e c ó  a 60*C . E l  grado d e  o b te n c ió n  de HgOg fu e  de 0 ,8 5  

gram os/hora/gram o de c a t a l i z a d o r .

EJEMPLO l o  -

Se p re p a ró  un c a t a l i z a d o r  como en e l  E jem plo  7 ) 

p e ro  empleando alú m in a  p - p r e c ip it a d a  a l e sta d o  d e  t r i h i -  

d r a t ó  m ezclad o de a l f a -  y  de gam m a-alúm ina, p o r  e l  paso  de 

CO.2 a t r a v é s  de una s o lu c ió n  de a lu m in a to  s ó d ic o .  La a lú ­

mina se la v ó  a c o n tin u a c ió n  y  lu e g o  se  s e c ó  a 250*0. p a ra  

o b te n e r  p rá c tic a m e n te  m onoh id rato  de gam m a-alúm ina.

A l  r e p e t i r  e l  E jem plo 7 con. e s t e  c a t a l i z a d o r ,  e l  

g ra d o  de fo rm ació n  de a n t r a q u in o l ,  en e q u iv a le n t e  d e 

fu e  de 3 ,6  gram os/hora/gram o de c a t a l i z a d o r .

EJEMPLO 1 1  -

Se r e p i t i ó  e l  E jem plo 4 , empleando 10  g .  de un
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4 4 0 .

4 4 5 .

4 5 0 .

455 .
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c a t a l i z a d o r  de p a l a d i o d e  p a r t í c u l a s  de un tamaño com pren­

d id o  e n t r e  100 y  240 m a lla s ,  que se  a ñ a d ió  a  un h id ro g e n a d o r , 

a p lic á n d o s e  l a  h id r o g e n a c ió n  h a s ta  que e l  c a t a l i z a d o r  se  ín a c  

t i v ó  o a g o tó  p rá c t ic a m e n te  p o r  co m p le to . Se d eterm in ó  e l  pe­

so t o t a l  de p e r ó x id o  de h id ró g e n o  form ado d u ra n te  e s t e  p ro ­

c e d im ie n to . De e s t e  modo, se  u saro n  l o s  c a t a l i z a d o r e s  s i ­

g u í e n t e s :

(a) P a la d io  en gamma-alúmina co m e rc ia l de tam años de 

p a r t í c u l a s  com prendido e n tre  100  y  240 m a lla s ,  p rep arad o  

p or e l  m étodo d e s c r i t o  en l a  Memoria de l a  s o l i c i t u d  de p a ­

t e n t e  e s p a ñ o la  N* 208.938 empleando c lo r u r o  p a la d io s o  en 

a c id o  c lo r h íd r i c o  y  c o n te n ie n d o  2,02% de p a la d io .

(b) P a la d io  en  ó x id o  de m agnesio c o m e r c ia l  d e  un t a ­

maño de p a r t í c u l a s  com prendido e n t r e  100 y  240 m a lla s ,  p r e ­

p arad o  p o r  im p regn ació n  con c lo r u r o  d e  p a la d io  ,en a c id o  

c l o r h í d r i c o  y  co n te n ie n d o  1 ,1%  de p a la d i o .

(c)  P a la d io  en carb ón  v e g e t a l  a c t iv a d o ,  d e  un tamaño 

de p a r t í c u l a s  com prendido e n tr e  100 y  240 m a lla s ,  p rep arad o  

p o r im pregn ación  con un c lo r u r o  d e  p a la d io  en á c id o  c l o r h í ­

d r i c o  y  co n te n ie n d o  1,2 %  de p a la d io .

Los r e s u lt a d o s  o b te n id o s  con e s t o s  c a t a l i z a d o r e s , f u e r o n :

T o t a l  de ELOp 
o b te n id o   ̂  ̂
p o r  gramo de 
c a t a l i z a d o r .

C o n c e n tra c ió n  i n i c i a l  de a n t r a -  
C a t a l i z a d o r  q u in o n h id ro n a  en s o lu c ió n  h id r o  

wg g e n a d a , en gramos/1 d e  HpOp
e q u iv a l e n t e .   ̂ ^

(a) 3 .3 5 85

(b) 1 ,4 5 13

460. (0) 1 , 1 5 19

La denom inación  "una a n tra q u in o n a "  t a l  como en e s ta  

Memoria se em p lea, comprende d e r iv a d o s  y  p ro d u c to s  d e  su b s-
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4 6 5 .

470.

4 75 .

480.

485.

490.

t i t u c i ó n  de l a  a n tra q u in o n a , p o r  e je m p lo , l o s  que c o n tie n e n  

s u b s t i t u t i v o s  a l c o h p i l i c o  y / o  a r f l í e o s ,  t a l e s  como l a  2- e t i l  

a n tra q u in o n a  y  l a  2- b u t i l  a n tra q u in o n a  t e r c i a r i a *

La p r e p a r a c ió n  d e l c a t a l i z a d o r  p r e fe r id o  empleado 

en l o s  p ro c e d im ie n to s  de e s t e  in v e n t o ,  s e  d e s c r ib e n  en  l a  

M emoria de l a  s o l i c i t u d  de p a te n te  e s p a ñ o la  NB 208.938*

-  N O T A  -

D e s c r i t a  s u f ic ie n te m e n te  l a  n a t u r a le z a  d e l  in v e n to , 

a s í  como l a  manera de r e a l i z a r l o  en l a  p r á c t i c a ,  d eb e  h a c e r ­

se  c o n s ta r  que l a s  d is p o s ic io n e s  a n te r io rm e n te  in d ic a d a s ,  

son s u s c e p t ib le s  de m o d if ic a c io n e s  de d e t a l l e ,  e n  cuanto 

no a l t e r e n  su  p r i n c ip i o  fu n d a m e n ta l. Tam bién se  h a c e  c o n s­

t a r  que e l  in v e n to  co rresp o n d é  a una P a te n te  p re se n ta d a  en 

I n g l a t e r r a  con fe c h a  28 de A b r i l  de 1 9 5 2 , NS 1 0 . 6 8 6 , a co ­

g ié n d o s e , p or lo  t a n t o ,  a l o s  b e n e f i c i o s  que conceden l o s  

C o n ve n io s  I n t e r n a c io n a le s  en v i g o r ,  y  sien d o l o  que c o n s t i ­

t u y e  l a  e s e n c ia  d e l r e f e r i d o  in v e n to  y  p o r  l o  que se s o l i c i ­

t a  P a te n te  de In v e n c ió n  p o r  20 años en E spaña: "PROCEDIMIEN­

TO DE REDUCCION CATALITICA, PARA LA OBTENCION DE PEROXIDO 

DE HIDROGENO"; c a r a c t e r iz á n d o s e  p o r  l o  s ig u ie n t e :

IB -  P ro c e d im ie n to  de r e d u c c ió n  c a t a l í t i c a  p a ra  l a  

o b te n c ió n  de p e ró x id o  de h id r ó g e n o , c a r a c t e r iz a d o  porque se 

p a r t e  de l a  p r e p a r a c ió n  de a n tra q u in o n h id ro n a s  o a n tra q u in o -  

l e s  m ed ian te a n tr a q u in o n a s , en l a  que una a n tra q u in o n a  en 

s o lu c ió n  en una m ezcla  d is o lv e n t e  que c o n tie n e  un e s t e r  a l i -  

f á t i c o  de un c ic lo h e x a n o l  o d e  un a l c o h i l - c i c l o h e x a n o l ,  s e  

re d u c e  p o r medio de h id ró g e n o  en p r e s e n c ia  de un m a t e r ia l  

c a t a l i z a d o r  d e p a la d io  que t i e n e  p a r t í c u l a s  de un tamaño 

c o r r e s p o n d ie n te  a  una a b e r tu r a  de m a lla  com prendida e n tr e  

0 ,0 2 54  mm. y  2 ,5 4  mía* Y e s t á  l ib r e m e n te  suspendido en l a
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s o lu c ió n  mendnnada, h a b ié n d o se  p r e p a r a d í^ ic h p  m a t e r ia l  c a ­

t a l i z a d o r  p or l a  r e d u c c ió n  de uno o mas com puestos de p a la d io .

2* -  P r o c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en l a  

r e i v i n d i c a c i ó n  1 , c a r a c t e r iz a d o  porq ue e l  com puesto o com­

p u e s to s  de p a la d io  es  o son uno o más ó x id o s  o ca rb o n a to s  

b á s ic o s  de p a la d io ,  con p r e f e r e n c ia  d e p o s ita d o s  so b re  un 

s o p o r t e .

38 -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en l a s  

r e iv i n d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r iz a d o  porque d ich o  

p r o c e s o  c í c l i c o  se r e a l i z a  m ed ian te  a u to o x id a c ió n  de una 

a n tra o u in o n h id ro n a  o de un a n tr a q u in o l en una m e z c la  d i­

s o lv e n t e ,  que c o n tie n e  un e s t e r  a l i f á t i c o  de un c ic lo h e x a -  

n o l o d e  un a l c o h i l  c ic lo h e x a n o l ,  con o x íg e n o  o con un g a s  

que co n ten ga o x íg e n o  l i b r e ,  con l a  e lim in a c ió n  s u b s ig u ie n ­

t e  d e l  p e ró x id o  de h id r ó g e n o , s e g u id a  p o r l a  r e d u c c ió n  de 

l a  a n tra q u in o n a  form ada en l a  s o lu c ió n ,  a l  e s ta d o  d e  a n tr a -  

q u in o n h id ro n a  o d e  a n t r a q u in o l ,  p o r  m edio d e  h id r o g e n o , en 

p r e s e n c ia  de un m a t e r ia l  c a t a l i z a d o r  de p a la d io  de un tam a­

ño de p a r t í c u la s  c o r r e s p o n d ie n te  a una a b e r tu r a  de m a lla  

com prendida e n tr e  0 ,0 2 54  mm. y  2 ,5 4  mm. su sp en d id o  en l a  

s o lu c ió n  y  p re p a ra d o  p o r r e d u c c ió n  de uno o más compues­

t o s  de p a la d io ,  con p r e f e r e n c ia  uno o más ó x id o s  o c a rb o ­

n a to s  b á s ic o s  de p a la d io ,  p r e fe r e n te m e n te  d e p o s ita d o s  en, 

o a d s o r b id o s  por un s o p o r t e ,  sep arán d o se  d e l  c a t a l i z a d o r  

l a  s o lu c ió n  r e d u c id a ,  f i l t r á n d o s e  con p r e f e r e n c ia  p a ra  

e l im in a r  c u a lq u ie r  p o lv o  c a t a l í t ic a m e n t e  a c t i v o ,  y r e g e ­

n e rán d o se  por o x id a c ió n .

48 -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en l a  

r e i v i n d i c a c i ó n  2 o 3 c a r a c t e r iz a d o  porque e l  s o p o r te  es

una alu m in a
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-  p r o c e d im ie n to , s e g u n d o  e s p e c i f ic a d o  en l a  

r e i v i n d i c a c i ó n  4 , c a r a c t e r iz a d o  porque l a  alum ina es un 

5 2 5 * h id r a t o  de gam m a-alúm ina.

6 s -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en l a  

r e iv i n d ic a c ió n  4 , c a r a c t e r iz a d o  p o rq u e  l a  alúm ina es un ma­

t e r i a l  h id r a ta d o  p rep arad o  secan d o  un h id r ó x id o  p re cip ita d o  

de a lu m in io  a b a ja  te m p e r a tu r a , p o r  e je m p lo , una te m p eratu - 

53 0 . r a  co m p re n d id a ,e n tre  602c y  120^0 .

* P r o c e d im ie n to ,se g ú n  l o  e s p e c i f ic a d o  en c u a l­

q u ie r a  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,c a r a c t e r i z a d o  p o r­

que e l  d is o lv e n t e  p a ra  l a  a n tra q u in o n h id ro n a  o e l  a n tr a q u in o l 

e s  e l  a c e t a t o  o e l  p r o p io n a to  de c ic lo h e x a n o l  o de m e t i l - c i  

333. c lo h e x a n o l .

82 -  P r o c e d im ie n to , según lo  e s p e c i f ic a d o  en c u a l­

q u ie r a  de l a s  r e iv i n d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r iz a d o  

porque l a  a n tra q u in o n a  es l a  2 - e t i l  a n tra q u in o n a .

oe -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en c u a l -  

3 4 0 . q u ie r a  de l a s  r e iv i n d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r iz a d o

porque e l  c a t a l i z a d o r  ee r e a c t i v a  o r e g e n e ra  d esp u és de 

u s a r l o ,  p o r c a le n ta m ie n to  en una c o r r ie n t e  de o x íg e n o , a i r e  

u o t r o  gas que co n ten ga  o x íg e n o .

102 -  P ro c e d im ie n to  de r e d u c c ió n  c a t a l í t i c a ,  p ara  

^43. l a  o b te n c ió n  de p e r ó x id o  de h id ro g e n o ; t a l  y  como queda
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