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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encontrado que se llega de modo sencillo a an-
traquinona, calentando l,4-naftoquinona con butadieno en ni-
trobenceno hasta la formacién de la tetrahidroantraquinona,

a temperaturas entre 70 a 110°’y, seguidamente, hasta la for-
Se macidn de la antraguinona, a temperaturas de por lo menos 180%

Convenientemente se utiliza por 1 mél de naftoquinona
1 mol de butadieno. A menudo puede ser conveniente un exceso
menor de este Gltimo por ejemplo hasta un aproximadamente 10%,

Preferentemente se utiliza aproximadamente ? partes én

10, peso de nitrobenceno por 1 parte de naftoquinona. Para impedir
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la polimerizacidén del butadieno se muegtra como ventajosa la
adicidn de uno de los inhibidores usuales, por ejemplo de la
p-terciario-butilpirocatequina. Puesto que para la formacién

de la tetrahidroantraguinona que se origina como aducto de die-
no son necesarias dentro de un espacio de tlempo Irazonable
temperaturas de 70 a 110°, convenientemente tales de 90 a 110°,
es necesario para la primera fase reacclional operar en vaso
cerrado. A las temperaturas indicadas la acumulacidn de dieno
ya queda terminada al cabo de pocas horas.

Para la segunda fase reaccional, o sea la deshidroge-
nacidn, son necesarias temperaturas de por lo menos 180°,
convenlentemente talesg de 180—2100, A estas temperaturas la
deshidrogenacidn estd terminada en una hasta dos horas. El ni-
trobenceno al efecto tiene tanto el papel de disolvente, como
asimismo é1 del aceptor de hidrégeno? Por razones econdmicas se
reconienda no aislar de la mezcla reaccional la tetrshidroan-
traquinona obtenida en la primera fase, sino deshidrogenar en el
mismo disolvente y recipiente reaccional, La deshidrogenacién
puede ser llevada a cabo, tanto en vaso abierto, como asimismo
cerrado. En el caso citado en primer lugar existe la posibili-
dad de eliminar de modo continuo por destilacidn el agua que
se origina en la oxidacidn,

Una vegz terminada la reaccidn se deja enfriar el 11-
quido reaccional, a cuyo efecto la antraquinona se segrega en
estado finamente cristalino y en pureza elevada,.

Una forma de realizacidn particularmente conveniente
del procedimiento segln la invencidn consiste en utilizar
en lugar naftoquinona pura la torta de prensado acuosa que se
presenta en la preparacidn de la misma, conteniendo por ejemplo

uno 20 a 60% de agua. As{ se puede evitar el operar con nafto-
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guinrona seca, pura, que presenta propiedades desagradables que
irritan la piel. Bl empleo de esta naftoquinona técnica précti-
camente no perjudica rendimiento y pureza de la antraquinona
obtenida.

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se indique
otra cosa, las partes significan partes en peso, los porcen-
tajes tantos por ciento en peso, y las temperaturas estdn in-
dicadas en grados Celsius. '

1

EJEMPLO 1

—

158 partes de naftoquinona, 60 partes de butadieno,
500 partes de nitrobenceno y 1 parte de p~terclario-butilpiro-
catequina son calentadas en autoclave cerrada durante 5 horas

a 100 - 1050, Entonces es calentado en la autoclave, bajo se-

. paracién por destilacidn del agua reaccional, a 200° y se man-

tiene durante 1% horas a 200 - 2lO°, Entonces se deja enfriar
hasta la completa cristalizacidn de la antraquinona formada
que eg filtrada por aspiracién y lavada con 50 partes de ni-
trobenceno. Los (iltimoe restos del nitrobenceno son eliminados

mediante destilacién con vapor de agua, Después del secado se

obtiene una antraguinona de alta pureza y en rendimiento eleva
do,.

EJEMPLOQO 2

3380 partes de una torta de presentado acuosa de naf-
toquinona que contiene 1810 partes ( = 53,5% ) de naftoquinona
y 720 partes de butadieno, el cual como estabilizador contiene
12 partes de p-terciario-butilpirocatequina, son calentadas en
6000 partes de nitrobenceno durante 5 horas en la autoclave a
100 - 105o bajo agitacién, Entonces es calentado bajo elimina-
cidén de agua por destilacidén dentro de 2 horas a 200 - 210° y

se mantiene durante 1% horas a esta temperatura. Seguidamente
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es enfriado bajo agitacidén a temperatura ambiente, La antraqui-
nona crigtalizada en forma pura entonces es separada por fil~
tracidn y la torta de filtracidn es posteriormente lavada dos
veces con 600 partes de nitrobenceno. El nitrobenceno aun ad-
herente a la antraquinona es eliminado mediante destilacidn
con vapor de agua. Rendimiento: 2300 partes de antraquinona
pura con un punto de solidificaéién de 283,9 a 284,0 grados,
La invencidn, dentro de su essncialidad, puede ser

desarrollada en otras formas de realizacidn que difieran en
detalle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales al-
canzar§ igualmente la proteccién que se recaba, Podrd, pues,
realizarse con los medios y aparatos mids adecuados, por que-

dar todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivin-
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn se declars nuevas
y de propia invencidn las siguientes reivindicaciones, con
prioridades suizas nlms 81 342 del 1 de Diciembre de 1959 y
11185/60 del 5 de Octubre de 1960 existisndo en ambas unidad
de invencidn:

1. Procedimiento para la preparacidn de entraquinona,
caracterizado porque se calientsa 1,4-naftoquinona con butadie-
no en nitrobenceno hasta la formacidn de la tstrahidroantra-
guinona a temperaturas entre 70 - 1200, preferentemente entre
90 - 110° y sucesivamente hasta la formacidn de la antraquinona
a8 temperaturas encima de 1800, preferentementé entre 190-2100.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte-
rigado porque se lleva a cabo la adicidn de dieno y la deshi-
drogenacidn en el mismo disolvente sin aislamiento de la te-
trahidrogntraquinona,

'5. Procedimisnto segin la reivindiceecidn 1, caracte-
rizado porque se utiliza por 1 mol de naftogulnona, aproxima-
demente un mol de butadieno,

4, Procedimiento segin lss reivindicaciones 1 a 3,
cerscterizado porgue se opera en presencia de un inhibidor
de polimerizacidn,

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3
caracterizado porgue la naftoquinona es utilizada ch forma de
una torta de prensado acuosa,

6. Procedimiento segin las reivindicaclones 1 a 5,
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caracterizado porgue el agua presente en la mezcla reaccional
durante la deshidrogenacibn y el agua yila anilina que se
originan durante la reaccidn son continuamente eliminadas por
destiiacién.

7 Procedimiento para la preparacidén de antraquino-
na.

Seglin se describe y reivindica en la presente memoria
que conste de sels hoJes foliadas y escritas a mdquinag por
una sola cara.

Madrid, a 30 de Noviembre de 1960.

UIBA SOCIETE ANONYLE.
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