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19 JUR

PATENTE DE INVENCION

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  
s o b re :

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PEROXIDO DE HIDROGENO".

SOLICITANTES: LAPORTE CHEMICALS LIMITED, e n tid a d  i n g l e s a ,  
r e s i d e n t e  en : K ingsw ay , LUTON, B e d f o r d s h i r e ,  
I n g l a t e r r a .

E s te  in v e n to  s e  r e f i e r e  a  un p ro c e d im ie n to  
p e r fe c c io n a d o  p a r a  l a  o b te n c ió n  de p e ró x id o  de h id ró g e n o .

Es ya  s a b id o  que e l  p e ró x id o  de  h id ró g e n o  se  
fo rm a p o r  a u to - o x id a c ió n  de c i e r t o s  com puestos o r g á n ic o s .

5 .  Los com puestos o rg á n ic o s  fo rm ados en l a  a u to - o x id a c ió n  s e
re d u c e n  de c u a lq u ie r  modo c o n o c id o , p a r a  r e g e n e r a r  e l  
com puesto  o rg á n ic o  p r im i t iv o ;  e l  p r o c e d im ie n to , puede 
t r a n s f o r m a r s e  p o r  t a n t o  en c í c l i c o .  E l  com puesto  o r g á n ic o ,  
p o r  e je m p lo , un d e r iv a d o  de a n t r a q u in h id r o n a ,  puede  a u to -  
o x id a r s e  e n  una m ezcla  de dos d i s o l v e n t e s ,  s ie n d o  uno de10
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e l l o s  un  d i s o lv e n te  de l a  a n t r a q u in h id r o n a ,  y  e l  o t r o  un 
d i s o lv e n t e  de l a  a n t r a q u in o n a .  P a ra  e l  p r im e ro  se  h an  
s u g e r id o  d i f e r e n t e s  d i s o l v e n t e s ,  y  l a  M em oria d e  l a  P a ­
t e n t e  b r i t á n i c a  N* 465.0 7 0 , p o r  e je m p lo , se r e f i e r e  a l  

13 . a l c o h o l  a m í l ic o ,  a l  c ic lo h e x a n o l  y  a l  m e t i l - c i c l o h e x a n o l ,
como d i s o lv e n te s  de l a  a n t r a h id r o q u in o n a .  La M em oria de  
l a  P a te n te  b r i t á n i c a  508.081 y l a  M em oria d e  l a  P a te n te  
n o r te a m e r ic a n a  N* 2 .2 1 5 * 856, m encionan  l o s  mismos d i s o l ­
v e n t e s .  E s te  com ponente de l a s  m e z c la s  d i s o l v e n t e s ,  adem ás 

20. de d i s o l v e r  l a  a n t r a q u in h id r o n a ,  i n f l u y e  ta m b ié n  en l a
f a c i l i d a d  de e x t r a c c ió n  a c u o sa  d e l  p e ró x id o  d e  h id ró g e n o  
o b te n id o ,  dado que e l  c o e f i c i e n t e  de d i v i s i ó n  d e l  p e ró x id o  
de h id ró g e n o  e n t r e  e l  agua  y l a  m ezc la  d i s o l v e n t e ,  depende  
en g ra n  p a r t e  de a q u é l .

2 5 . Los d i s o lv e n t e s  u sa d o s  con a n t e r i o r i d a d  p r e s e n ­
t a n ,  s i n  em bargo, a lg u n o s  in c o n v e n ie n te s .  E l c ic lo h e x a n o l ,  
p o r  e je m p lo , e s  un buen  d i s o lv e n te  p a r a  l a  a n t r a q u in h id r o ­
n a ,  p e r o  e s  muy s o lu b le  en  a g u a  y se  o x id a  p a r a  fo rm a r 
á c id o  a d íp i c o .  E l a lc o h o l  a m íl ic o  e s  m ls c ib le  con a g u a , y  

30. e l  m e t i lc ic lo h e x a n o l  es s o lu b le  en a g u a . Además, l o s  coe­
f i c i e n t e s  d e  d i v i s i ó n  de l a s  m e z c la s  de  c ic lo h e x a n o l  o de 
a lc o h o l  a m í l ic o  con l a  a n tr a q u in o n a  d i s o lv e n t e  son  re d u ­
c i d o s .

Be a c u e rd o  con e s t e  in v e n to ,  se h a  oompxobado 
35.  que l o s  e s t e r e s  de c ic lo h e x a n o l  y  d e  a l e o h i l - c i c lo h e x a n o -  

l e s ,  son  buenos d i s o lv e n t e s  p a r a  l a s  a n t r a q u in h id r o n a s .
De a c u e rd 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  s e  em plea un p ro c e s o  e í c l i c o  p a r a  l a  
o b te n c ió n  d e  p e ró x id o  de h id ró g e n o  p o r  a u to - o x id a c ió n  de 

40.  u n a  a n t r a q u in h id r o n a  en una m ezc la  d i s o l v e n t e ,  con l a  u l -
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t e r i o r  s e p a ra c ió n  d e l  p e ró x id o  de h id ró 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 tr a q u in o n a  a  a n t r a q u in h id r o n a  n u e v a ­
m e n te , que v u e lv e  a  a u to - o x id a r s e ,  y  en e l  que e l  compo­
n e n te  de  l a  m ezc la  d i s o lv e n te  que es e l  d i s o lv e n te  p a r a  
l a  a n t r a q u in h id r o n a  e s  un e s t a r  a l i f á t i c o  d e  un c ie 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 p r e f e r e n c i a ,  e l  
g ru p o  o g ru p o s  a l c o h i l o  no c o n t ie n e n ,  en t o t a l ,  mas de 
8 a tom os de c a rb o n o .

E l em pleo de un e s t a r  de 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 ,  da  p o r  r e s u l t a d o  una s e r i e  de 
v e n t a j a s  con r e s p e c to  a  l o s  d i s o lv e n t e s  a c o s tu m b ra d o s , 
t a l e s  como e l  c ic lo h e x a n o l  y e l  a lc o h o l  a m í l ic o ,  A s i ,  
l o s  e s t e r e s  d e  c ic lo h e x a n o l  y de a l c o h i l - c i c l o h e x a n o l ,  
t i e n e n  una s o lu b i l i d a d  i n f e r i o r  en  a g u a , y  son  más r e s i s ,  
t e n t e s  a  l a  o x id a c ió n .  Aunque l a  s o l u b i l i d a d  de l a  a n t r a  
q u in h id ro n a  e n  l o s  mismos es  m enor que en  e l  c ic lo h e x a n o l  
c o r r e s p o n d ie n te ,  e l  p e ró x id o  de h id ró g e n o  s e  e x t r a e  más 
f á c i lm e n te  p o r  t e n e r  a q u e l lo s  un c o e f i c i e n t e  d e  d i v i s i ó n  
más e le v a d o .

Son e je m p lo s  de e s t e r e s  ad ec u a d o s  p a r a  em­
p l e a r s e  en e l  p ro c e d im ie n to  d e  e s t e  in v e n to ,  l o s  e s t e r e s  
d e  l o s  á c id o s  a c é t i c o  o p ro p ió n ic o  de c ic lo h e x a n o l  o de 
m e t i l - c i c l o h e x a n o l  (en  e s te  u l t im o  c aso  l o s  isó m e ro s  1 ,  
2 o 3 °  una m ezcla  d e  l o s  m ism o s).

Los e je m p lo s  s i g u i e n t e s  a c l a r a n  d e  que modo 
p u e d e  a p l i c a r s e  en l a  p r á c t i c a  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 ,  y  l a s  v e n ta j a s  d e l  m ism o.

Se p re p a ró  una s o lu c ió n  a l  10% p e so /v o lu m en  
d e  2 - e t i l - a n t r q u i n o n a  en una m ezcla  de vo lúm enes ig u a l e s  
d e  benceno  y a c e ta to  de m e t i l - c i c l o h e x a n o l .  E l c o n te n id o70
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d e  e s t a r  d e  e s t e  u l t im o ,  e ra  e l  96%. E s t a  s o lu c ió n  se  
h id ro g e n ó  con h id ró g e n o  en p r e s e n c i a d o  un c a t a l i z a d o r  
de n í q u e l ,  a  20* 0 . d u r a n te  2 h o r a s ,  d e  t a l  modo que e l  
46% de l a  2- e t i l - a n t r a q u i n ó n a ,  se r e d u jo  a  2- e t i l  a n t r a -  
q u in h id r o n a .  D espués de s e p a r a r  e l  c a t a l i z a d o r ,  l a  s o lu ­
c ió n  de q u in in h id ro n a  se  a u to - o x id ó ,  p o r  i n s u f l a c i ó n  de 
a i r e  a  s u  t r a v é s ,  re g e n e ra n d o  l a  q u in o n a  con fo rm a c ió n  
s im u l tá n e a  de p e ró x id o  de h id ró g e n o , que s e  e x t r a j o  de 
l a  s o lu c ió n  p o r  p a so  a  t r a v é s  de una  colum na de p l a t i l l o s  
c o n v e n c io n a l ,  en c o n tr a  c o r r i e n t e  con un c h o rro  d e  a g u a .
La r e c u p e r a c ió n  de p e ró x id o  de  h id ró g e n o  fu é  de 99%, y 
l a  c o n c e n tr a c ió n  en e l e x t r a c t o ,  de 162 g .  p o r  l i t r o  de 
p e ró x id o  de h id ró g e n o .

Se o b s e r v a r á  que e l  em pleo d e  una m e z c la  d i ­
s o lv e n te  de e s t a  n a tu r a l e z a  puede p r o p o r c io n a r  una e le v a ­
da  c o n c e n tr a c ió n  de p e ró x id o  de h id ró g e n o  en e l  e x t r a c to  
a c u o s o , con un e le v a d o  p o r c e n ta je  d e  r e c u p e r a c ió n  de p e ­
r ó x id o  de h id ró g e n o .

La c o n v e n ie n c ia  de un d i s o lv e n te  p a r a  em p lea r 
l o  en e s t e  in v e n to ,  puede  m e d irse  d e te rm in a n d o  l a  concen­
t r a c i ó n  de  a n t r a q u in h id r o n a  o su  d e r iv a d o  en  una s o lu c ió n  
s a t u r a d a ,  y l a  c o n c e n tr a c ió n  máxima de p e ró x id o  de  h id r ó ­
geno en s o lu c ió n  a c u o sa  s u s c e p t i b l e  de  e x t r a e r s e  con ag u a , 
de  l a  s o lu c ió n  o r g á n ic a ,  d e sp u é s  de  a u to - o x id a r s e  l a  a n ­
t r a q u in h id r o n a  p a r a  p a s a r  a  a n t r a q u in o n a ,  c o n  fo rm a c ió n  
s im u l tá n e a  de p e ró x id o  de h id ró g e n o .

En l a s  c o n d ic io n e s  d e l  e jem p lo  a n te s  in d ic a d o ,  
s e  o b tu v ie r o n  l o s  r e s u l t a d o s  s i g u i e n t e s ,  u t i l i z a n d o  2- e t i l -  
a n t r a q u in h id r o n a  como a g e n te  a u to - o x id a b le ,  d i s u e l t a  en 
u n a  m ezc la  de vo lúm enes ig u a l e s  d e l  e s t e r  y d e  b en cen o , a
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20*C . a c tu a n d o  e s t e  ú l t im o  como d i s o lv e n te  de l a  2 - e t i l -  
a n t r a q u in h id r o n a ,  y c o n te n ie n d o  p a r t e  de  l a  2 - e t i l - a n t r a -  
q u in o n a .

C on ten id o  C o n c e n tra c ió n  C o n c e n tra c ió n  C o n c e n tra c ió n  ^ 05. de e s t e r  de  2 - e t i l - a n -  de  2 - e t i l - a n -  máxima de  HpOp- E s t e r  en  e l  com t r a q u in o n a ,  t r a q u in h id r c n a  e x t r a j o .  ^ ^ ̂ p o n e n te  p o r  l i t r o .  p o r  l i t r o .  (gram os p o re s t e r i c o  l i t r o ) .

1 1 0 . A c e ta to  de c ic lo h e x a n o l 98% 4 1 ,5 gramos 58,5 gram os 180

.

P ro p io n a to  de c i c l o ­h e x a n o l 99% 58,o " 42,0 " 290

115.

A c e ta to  dem e t i l - e ic lo -h e x a n o l . 97% 5 4 ,o " 46,0 " 345
L as p ro p ie d a d e s  de l a  m ezc la  d i s o lv e n t e pueden  v a -

r i a r s e  e n t r e  c i e r t o s  l í m i t e s ,  a l t e r a n d o  l a s  p ro p o rc io n e s  de 
e s t e r  y d e  b e n c e n o , m o d if ic a n d o  a s í  l a s  c o n d ic io n e s  máximas
d e  l a  a n tr a q u in o n a  y l a  a n t r a q u in h id r o n a  que pueden  e m p lea r- 

1 2 0 . s e ,  y  tam b ién  l a s  máximas c o n c e n tr a c io n e s  a  e x t r a e r  de  p e ró ­
x id o  de h id ró g e n o . Los r e s u l t a d o s  da l a  T a b la  s i g u i e n t e  po ­
nen  d e  r e l i e v e  lo  que se  h a  d ic h o .

% de ester Concentración Concentración Concentración 
-  . en la  mez- de 2 -e til-a n - de 2 -e til-a n - máxima de HgOg

125. nsüer. d a ,  ^  traquinona, -traquinhidro extraído gra-
volum en . p o r  l i t r o .  n a  p o r  l i t r o "  mos p o r  l i t r o .

Propionatoáe
ciclohexanol 65 17 gramos 53 gramos 263
Propionato
ciclohexanol 5 0 58 " 42 " 290
Acetato de
m e til-e ie lo -
hexanol 70 68 " 240
Acetato de
m e til-c ic lo -
hexanol 60 23 gramos 5 7  " 235
Acetato de
m e til-c ic lo -
hexanol 50 5 4  " 46 " 3 4 5



L as p ro p ie d a d e s  de l a  m ez c la  d i s o lv e n te  pueden  
v a r i a r s e  tam b ién  a l t e r a n d o  e l  c o n te n id o  de  e s t e r  d e l  com­
p o n e n te  e s f  é r i c o ,  p o r  a d ic ió n  d e l  c ic lo h e x a n o l .  E s te  m éto­
do a d o le c e  d e l  in c o n v e n ie n te  de que se  aum enta l a  concen­
t r a c i ó n  de d i s o lv e n te  en e l  p e ró x id o  de h id ró g e n o  e x t r a í d o ,  
a  c a u s a  de  l a  m ayor s o lu b i l id a d  d e l  c ic lo h e x a n o l ,  aunque 
l a  c o n c e n tr a c ió n  es  muy i n t e r i o r  a  l a  o b te n id a  cuando se  
u s a  c ic lo h e x a n o l  p u ro .  Los e je m p lo s  s i g u i e n t e s  a c l a r a n  
e s t e  e f e c t o .  Como m ezc la  d i s o lv e n te  s e  u s a  a c e t a to  d e  me- 
t i l - c i c l o h e x a n o l ,  con a d ic ió n  d e  p ro p o rc io n e s  v a r i a b l e s  de 
c ic lo h e x a n o l ,  m ezclado con un volum en ig u a l  de b e n c e n o .
C o n te n id o  de e s t e r  d e l  com p o n e n te  esté*! r i c o .

C o n c e n tra c ió n  de 2 - e t  i l - a n t r a q u i  nona  p o r  l i t r o .
C o n c e n tra c ió n  de  2 - e t i l - a n -  t r a q u i n h i d r o -  n a  p o r  l i t r o .

C o n c e n tra c ió n  máxima de H-0p e x t r a í d o ,  (gram os por l i t r o )
96,5% 48,5 gram os 51,5  gramos 370
93,0% 4 5 ,5  * 5 4 ,5  * 300

90,o% 5 8 ,5  " 61,5 " 270

-  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 tu r a l e z a  d e l  in v e n ­

t o ,  a s í  como l a  m anera de r e a l i z a r l o  en  l a  p r á c t i c a ,  d e b e  
h a c e r s e  c o n s t a r  que e l  p ro c e d im ie n to  a n te r io r m e n te  in d ic a d o ,  
e s  s u s c e p t i b l e  de  m o d if ic a c io n e s  de d e t a l l e ,  m  c u a n to  no 
a l t e r e  s u  p r i n c ip io  fu n d a m e n ta l , s ie n d o  lo  que c o n s t i t u y e  
l a  e s e n c ia  de e s t e  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 a ñ o s  en E sp añ a : "PROCEDIMIENTO P&.RA IA 
OBTENCION DE PEROXIDO DE HIDROGENO"; c a r a c te r i z á n d o s e  p o r  
l o  s i g u i e n t e :

1% -  P ro c e d im ie n to  p a r a  l a  o b te n c ió n  de p e ró x id o  
d e  h id ró g e n o , c a r a c t e r i z a d o  p o r  a p l i c a r s e  c íc l ic a m e n te ;  p o r  
f u n d a r s e  en l a  a u to - o x id a c ió n  de una a n t r a q u in h id r o n a  en
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nna m ezc la  d i s o l v e n t e ,  con l a  e x t r a c c ió n  s u b s ig u ie n te  d e l  
p e ró x id o  de h id ró 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 -  
t r a q u in o n a  nuevam ente a  a n t r a q u in h id r o n a ,  que se  a u to - o x id a  
d e  n u e v o , y  p o rq u e  e l  com ponente de l a  m ezc la  d i s o lv e n te  que 
e s  un d i s o lv e n te  p a r a  l a  a n t r a q u in h id r o n a ,  e s  un  e s t e r  a l i -  
f a t i c o  de  un e ic lo h e x a n o l  o de un a l c o h i l - c ie lo h e x a m o l .

23 -  P ro c e d im ie n to ,  según  lo  e s p e c i f i c a d o  e n  l a  
r e i v in d i c a c ió n  1 , c a r a c te r i z a d o  p o rq u e  e l  g rupo  o l o s  g ru p o s 
a l c o h í l i c o s  no c o n t ie n e n ,  en  t o t a l  mas d e  8 atom os de carbon o .

33 -  P ro c e d im ie n to , según  lo  e s p e c i f i c a d o  en  l a  
r e i v i n d i c a c i ó n  1 o 2 ,  c a r a c te r iz a d o  p o rq u e  e l  e s t e r  e s  e l  
a c e t a t o  o p ro p io n a to  d e  e ic lo h e x a n o l ,  o e l  a c e t a t o  o p r o p io -  
n a to  de m e t i l - c i c l o h e x a n o l .  *

4S -  P ro c e d im ie n to  p a r a  l a  o b te n c ió n  de p e ró x id o  
d e  h id ró g e n o ; t a l  y como queda s u b s ta n c ia lm e n te  d e s c r i t o

*
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