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MEMODRIAB DESCRIPPLTIVA
sobrae:

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCICN DE FEROXIDO DE HIDROGENO",

SOLICITANTES; LAPORTE CHEMICALS LIMITED, entidad inglesa,

residente en: Kingsway, LUTON, Bedfordshire,
Inglaterra.

Este invento se reflere & un procedimiento
perfeccionado para la obtencidn de perdxido de hidrdgeno.

Es ya sabido que el perdxido de hidrdgeno se
forma por auto-oxidacién‘de ciertos compuestos orgénicos.
Los compuestos orgenicos formados en la'auto~oxiéacién se
reducen de cualgquier modo conocldo, para regenerar el
compuesto organico primitivo; el procedimiento, pueds
transformarse por tanto en cfoclico. El compuesto organico,
por ejemplo, un derivedo de antraquinhidrona, puede auto-

oxldarse en una mezcla de dos disolventes, siendo uno de
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ellos un disolvente de la antraquinhidrona, y el otro un
disolvente de la antragquinona. Para el primero se han
sugerido diferentes disolventes, y la Memoria de la Pa-
tente briténica N® 465.070, por ejemplo, se refiere al
alcohol amflico, al ciclohexanol y el metil-ciclohexanol,
como digolventes de la antrshidroquinona. La Memorie de

la Patente britdnica 508.081 y la Memoria de la Patente
norteamericana Nf 2.215.856, mencionan los mismos disol-
ventes. Este componente de las mezclas disoclventes, ademds
de disolver la antraquinhidrona, influye también en 1a
facilided de extraccidn acuosa del perdxido de hidrdgeno
obtenido, dado que el coeficiente de divisidn d el perdxido
de hidrégeno entre el agua y la mezcla disolvente, depsndse
en gran parte de aquél.

Los disolventes usados con anterioridad presen-
tan, sin embargo, algunos inconvenientes. El clclohexanol,
por ejemplo, es un buen digolvente para la antraquinhidro-
na, pero es muy soluble en agua y se oxida para formar
dcido adfpico. El alcohol amflico es miscible con agua, ¥y
el metileiclohexanol es soluble en agua. Ademas, 108 coe=
ficientes de divisidn de las mezclas de ciclohexanol o ds
alcohol amflico con la antraquinona disolvente son redu-
clédos.

De acuerdo con este lnvento, se ha comprobado
que los esteres de ciclohexancl y de alcohil-ciclohexano-
les, son busnos disolventes para las antraguinhidronas.

De acuerdo con el procedimiento a que este
invento se refiere se emplea un procesoc e¢fclico para la
obtencidn de perdxido de hidrdgeno por auto-oxidacidn de

una antraquinhidrona en una mezcla disolvents, con la ul-
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terior separacidn del perdxido de hidrdgeno, seguida por
la reduccidn de la antraquinona a entraquinhidrone nueva-
mente, que vuelve a auto-oxidarse, y en el que el compo=
nente de la mezcla disxrlvente que es el disolvente para
la antraquinhidrona es un ester al;fético de un cieclohe-
xanol o de un algohil-ciclohexanol. Con preferencia, el
grupo o grupos alcohilo no contienen, en total, mas de

8 dtomos de carbono.

Bl empleo de un ester de ciclohexanolyo de
un alecohil-ciclohsxanol, da por resultado una serie de
ventajas con respecto a los disylventes acostumbrados,
tales como el ciclohexanol y el aleohol amflics, Asi,
los esteres de ciclohexanol y de alcohil-eciclohexanol,
tienen una solubilided inferior en agua, y son méas resis
tentes a la oxidacidn. Aunque la solubilidad de la antrg
gquinhidrona en los mismos es menor que en el ciclohexanol
correspondlente, el perdxidc de hi&régena se extrae mas
fécilmente por tener aquellos un coeficiente de divisidn
mds elevado.

Son ejemplos de ssteres adecuados para e~
plearse en el procedimiento de este invento, los esteres
de los acidos acético o propiénico de ciclohsxanol o de
metil-ciclohexanol (en este Ultimo caso los isdmeros 1,
2 0% o una mezcla de los mismos).

Los e jJemplos siguientes aclaran ds qué moé&o
puede aplicarse sn la préctica el procedimiento a gue
este invento se refiere, y las ventajas del mismo.

Se prepard una solucidn al 10% peso/volumen
de 2-etil-antrguinona en una mezcla de voldmenes 1guales

de benceno y acetato de metil-cliclohexanol. El contenideo
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de ester de este Ultimo, era el 96%. Esta solucidn se
hidrogend con hidrdgeno en presencia de un catalizador
de niquel, & 202C. durante 2 horas, de tal mod que el
46% de la 2-etil-antraquinéne, se redujo a 2-etil antra-
quinhidrona. Después de separar el catalizador, la solu-
cidn de quininhidrona se auto-oxidd, por insuflacidn de
airs a su través, regenerando la quinona con formacidn
simulténea de perdxido de hidrdgeno, que se extrajo de
le solucidn por pasoc & través de una columna de platillos
convenclonal, en contra corriente con un chorro de aguae.
La recuperacidn de perdxido de hidrdgeno fué de 99%, y
la concentracidn en el extracto, de 162 g. por litro de
perdxido de hidrdgeno.

Se observard que el empleo de una mezecla di-
solvente de esta naturaleza puede proporcionar una eleva-
da concentracidn de perdxido de hidrdgeno en el extracto
acuoso, con un elevado porcentaje de recupsracidn de pe-
rdxido de hidrdgeno.

La conveniencia de un disolvente para emplear
lo en este invento, pueds medirse determinando la concen-
tracidn de antraquinhidrona o su derivado en una solucidn
saturada, y la concentracidn mdxima de perdxide de hidrd-
geno en solucidn acuosa susceptible de extraerse con agua,
de la solucidn orgdnica, después de auto-oxidarse le an-
traquinhidrona para pasar a antraquinons, con formacidn
simulténea de perdxido de hidrdgeno.

En las condiciones del ejemplo antes indicado,
se obtuvlieron los resultados siguientes, utilizendo 2-etil-
antraquinhidrona como agente auto-oxideble, disuslta sn

una mezcla de volilmenes iguales del sgter y ée benceno, a
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202 C. actuando este Ultimo como disolvente de la 2-etil-

antraquinhidrona, y conteniendo parte de la 2-etil-antra-

guinona.
Contenido Concentracidn Concentracidn Concentracidn
de ester de 2-etil-an- de 2-etil-an- méxime de H,0
Ester en el com traquinona, traquinhidrama extrafdo. = 2
ponente por litro. por litro. (gramos por
esterico litro).
Acetato de
cielohexanol 984 41,5 gramos 58,5 gramos 180
Proplonsto da
ciclo- :
hexanol o9% 58,0 » 42,0 " 290
Acetato de . ‘
metil-elclo-
hexanol. 97% 54,0 " 46,0 " 345

[

Las proplededes de la mezcla disolfente pueden va~-

riarse entre clertos lfmites, alterando las proporciones de

ester y de benceno, modificando as{ las condiciones maximas

de le antraquinona y la antraquinhidrona que pueden smplear-

se, y también las méximas concentraciones a extraer de perd-

xido de hidrdgeno. Los resultsdos .ée la Tabla siguiente po-

nen de relieve lo que se ha dicho.

% de ester Concentracidn Concentracién Concentracidn
Ester en la megz- de 2-gtil-an- de 2-etlil-an- maxima de H20
* cla, en traquinona, -trequinhidrg extrafdo gra-
volumen. por litro. na por litro. mos por litro.
Propionatode
ciclohexanol 65 17 gramos 53 gramos 265
Propionato
ciclohexanol 50 58 n 42 " 290
Acetato de
metil-ciclo-~
hexanol 70 - 68 n 240
Acetato de )
metil-ciclo-
hexanol 60 23 gramos 57 * 235
Acetato de )
metil-ciclo- .
hexanol 50 54 " 46 " 345
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Las propiedades de la mezcla disgrlvente pueden
variarse también alterando sl contenido d&e ester del com=
ponente et érico, por adiecidn del ciclohexanol. Este méto-
do adolece del inconveniente de qus se aumenta la concen-
tracidn de disoclvente en el perdxido de hidrdgeno extrafdo,
a causs de la mayor solubilidad del ciclohéxanol, aunque .
la concentracidén es muy interior a la obtenida cuando se
use clelohexanol puro. Los ejemplos siguientes sclaran
este efecto. Como mezocla disolvente se usa scetato de me-
til-clielohexanol, con adicidn de proporciones variables de
clclohexanol, mezclado con un volumen igual de benceno.
Contenido de Concentracidn de Concentracidn concentracion

ester del cgm 2-etil-antraqul de 2-etil-an- méxima de H 02
ponente esté= nona por litro. traquinhidro- extraido,

rico. na por litro. (gramos porlitro)
96,5% 48,5 gramos 51,5 gramos 370
93,0% 45,5 » 54,5 " 300
90,0% 38,5 " 61,5 " 270

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe
hacerse constar que el procedimiento anteriormente indicedo,
8s susceptible de modificaciones de detalle, en cuantoc no
altere su principio fundamental, sisendo lo que constituye
la esencia de este invento y por lo que se solicite Patente
de Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA IA
OBTENCION DE PEROXIDO DE HIDROGENO"; caracterizdndose por
lo siguiente'

1¢ - Procedimiento pare la obtencidn de perdxido
de hidrégeno; caracterizado por aplicarse c{clicamente; por

fundarse en la auto-oxidacidn de une antraquinhidrons en
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una mezela disolvente, con la extraccidn subsigulente del
perdxido de hidrdgeno, seguida por la reduccidén de la an-
tragqulnona nuevamente a antraquinhidrona, que se auto-oxida
de nuevo, y porque el componente de la mezcla disolvente que
ss un disoclvente para la antraquinhidrona, es un ester alil-
fatico de un ciclohexanol o de un aslecohil-ciclohexanol.

22 - Procedimiento, segin lo especificado en la
reivin&icaciGﬁ l, caracterizado porqus el grupo o los grapos
alcoh{licos no contienen, en total mas de 8 Atomos de carbono.

32 - Procedimiénto, segin lo especificado en la
reivindicaoiéﬁ 1l o 2, caracterizado porque el sster es el
acetato o proplionasto de ciclohexanol, o el acetato o propio-
nato de metil-clclohexanol. | *

4% - Procedimiento para la obtencidn de perdxido
de hidrégeno; tal y como queda substancialmsente descrito
en la presente Memoria, que consta de giete hojas escritas

a maguina por une sola de sus caras.
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