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Por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE NAFTOQUINONAY, a favor
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MEMORLA DESCRIPTIVA

Sabido es que mediante la oxidacién de la nafta-
lina por medio de aire y con ayuda de catalizadores puede ob-
tenerse naftoquinona. En el estado actual de la técnica no se
logra realizar la oxidacién de modo gue gse forme Vinicamente
naftoquinona, Siempre se origina también anhidrido de Acido
ftélico, que cuando se emplean cilertos catalizadores puede

incluso predominar, Al mismo tiempo queda siempre una gran
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proporcién de naftaline sin modificar, Por lo tanto es preoi-
g0 apartar de la corriente gaseose de oxidacidén los tres com~
puestos naftaliha, naftoquinons y anhidrido de dcido f£tdlico

y separarlos entre si. Hasta ahora se ha recurrido a extraer
conjuntamente los tres productos de la corriente gaseosa y

a separarlog luego entre gf, por medio de la distribucidén en~
tre disolventes y extraccién., Para ello se han separado siem-
pre la naftoquinona y la naftalina juntas del anhfdrido de
dcido £t4lico y a continuacién se han separado entre si la
naftoquinona y la naftalina.

Ahora se ha descubierto que puede obtenerse naf-
foquinona de manera ventajosa y sin empleo de disolventes or-
génicos si se segrega con agua de la corriente gageosa, en con-
diciones apropiadas, solamente la naftoquinona y el anhidrido
de Acido £t4lico, con lo cual queda en la corriente gaseosa
por lo menos la mayor parte de la naftalina y es segregada de
ella por separado. Objeto del invento que aqui se expone es
por lo tanto un procedimiento para separar naftoquinona de
una corriente gaseosa caliente que contiene naftoquinona, an-
hidrido de dcido £tdlico y naftalina y que es tal como se ob-
tiene en la oxidacidén catalitica en fagse gaseosa de naftalina
a naftoquinona, el cual procedimiento se caracteriza por pul-
verizarse agua en una instalacién pulverizadora de tal modo
que la corriente gaseosa adquiera una temperatura de 30 a T0°
0, vy preferentemente de 50 a 60°C, oon lo cual la nafioqui-
nona y el anhfdrido de doldo £fdlico son retenidos por el me-



dio acuogo caliente & 30-70°C, y preferentemente 50~60°C,
mientras la mayor parte de la naftalina queda en la corriente
gaseosa, y por gepararse la naftoquinona del medio acuoso.
Eg conveniente emplear una cantidad tal de agua que ge arigi-
5. ne una solucidén muy concentrade de dcido ffdlico. La separa-
cidén de la naffoquinona y del anhidrido de dcido f£tdlico pueden
corduoirse de tal modo gque quede en la corriente gaseosa
précticamente toda la naftalina.
§i la mezcla gaseosa presenta un contenido extre-
10,  mademente alto de naftalina, puede segregarse por el medio
aguogo una cantidad secundaria de naffalina, que luego ge se~
para del medio_acuogo junto con la naftoquinona segregada. Ta
naftoquinona asi impurificada con naftalina puede, siempre que
egto se desee, elaborarse con medidas apropiadas para conver-
15, tirla en naftoquinona pura, que contiene tan solo 1 a 2% de
naftalina, )
Por motivos econdmicos es mreciso aislar, ademds
de la naftoquinona, también el 4cido ftdlico de la solucidén
de dcido f£tdlico y la naftoquinona disuelta en ella y recu-
20. perar la naftalina no consumida, existente en la corriente de
gages de desecho desgpués de pasar la ingbtalacién de pulveri-
zacién, agl como la naftoquinona todavia presente. Otro obje-
to de egte invento se refiere por lo tanto a la elaboracidn

y recuperacién de estog tres productos,
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Bl nuevo procedimiento ofréce las ventajas capi-
tgles sigulentes:
1. Separacidn econémica de la naftoquinona de los otros'
p?oductos del reactor, directamente de la corriente gaseosa.
2. Obtencién de una naftoquinona de pureza técnica,
en condiciones suaves, de modo que no se produce ninguna
dgscomposicién del producto térmicamente 14bil.
3. Segregacidén e hidrdlisis del onhidrido de &cido
ftdlico inmediatamente en la instalacidén pudbverizadora y ob-
tencidn de una solucidén muy conc?ntrada de 8cido ftédlico, que
pgrmite una elaboracién sencilla.
4, Obtencidn o respectivamente retorno de la naftoqui-
nona todavia existente en la corriente de gas de escape de la
instalacidén pulverizadora.
5. Obtencidn o retorno de la naftoquinona existente
en la solucidn de Acido £tdlico, con exclusidn simultlnea
de las substancias impurificadoras presentes.
6. Obtencidn de un 4cido ftdlico que puede eclaborar-
se por métodos conocidos, copvirtiéudolo en anhidrido de
éFido ftdlico de gran pureza,
7. Operacidn bien cerrada, que practicaments no da
aguas residuales, y cuyo airc de escape sale purificado de
la instalacidn.

A continuccidn se describen sucesivamente 1§s eta-
pas del procedimiento, representadas en la figura 1, para la

preparacidn de naftoquinona, en la cual 1, significa el
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evaporador, 2 el reactor, 3 la instalescidn pulverizadera,

h:
3

ot
%

4 el filtro, la flecha 5 indica la entrada de aire, la 6 12
cntrada de naftalina, la 7 la entrada de agua de lavado y de
las aguas madres de Acido ftdlico al evaporedor 3, la 8 la
entrada de liquido de lavado al filtro, la 9 el escape a
partir de la instalaclén pulverizadora 3, los cuales pasan

a la recuperacién de los productos contenidos en ellos,

& la salida del filtro 4 se obticne la naftoquinona 10 y

la solucién de &cido ftdlico 11 que pasa a un proceso de
elaboracidn y recuperacidn de los productos contenidos en

la misme.

a) Preparacidn de los gascs del convertidor

Se evapora naftalina cn una corriente de aire y
se la envia sobre un contacto especifico de naftoquinona, La
concentracién de naftalina en la mezcle se halla entre 0,1.y

5 moles por % y preferentemente entre 0,5 y 2 moles por %.

La temperatura en el converti@or, se¢ halla entre 350 y 450e(C.
La oxidacidn pucde efectuarse, segin el contact? de que sc
disponga, en lecho sdlido o en lecho turbulento. E1 tiempo ne-
cesario dc contacto depende considecrablemente de las propieda-
des del contacto empleado; con los catalizadores conocidos
actualmente, es de 0,5 a 20 scgundos.

En todos los contactos de naftoquinona descritos
hasta hoy dia, se origina de la naftalina, ademds de la nafto-
quinona descada, también aphidrido de Acido ftdlico. Ademés,
la naftoquinona formade sigue oxidéndose despacio sobre el

contacto convirtiéndose en anhidrido de &cido ftélico. Por

ello debe actuarse con descomposicibn incompleta, si quieren
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obtenerse rendimientog utilizables de naftoquinona, Los goses
del convertidor contienen siempre también, ademdg de la nafio-
quinona deseada, ahidrido fiélico y naftalina., En ocasos ti-
picos, a la salida del convertidor 25 a 50% de la naftali-
na utilizadsa se ha convertido en naftoquinona y 20 a 40% en
anhidrido de dcido f£tdlico, mienmbras que del 15 al 55% estd
sin modificar. Un contacto de le cho g6lido sumamente apto
para la preparacién de naftoquinona es el que se¢ describe en
la patente belga no 644.828.

b) Segregacién de naftoquinona y anhfdrido ft4lico y obbencidn

de naftogquinona

' La condengacién de la naftoquinona y el anhi drido
ft4lico se efectla rociando agua.t o respectivamente golucién de
4dcido f£tdlico en la corriente gaseosa caliente del convertidor.
la ingtalacidn que sirve para esta fase del proceso, a la que
en adelante se llamard pulverizador, puede sger una boquilla
convergente con aportacidén central del liquido o bien un di g-
positivo del tipo eyector (llamedo "Fume Scrubber! en la lite-
ratura anglosajona). A

' Este tipo de refrigeracidén tiene sobre otros mé-
todos de enfriamiento la ventaja de que: 1) el enfriamiento
se produce muy répidamente, lo cual es escncial para la mre-
servacién de la sensible naftoquinona; 2) en la zona de enfria-

miento la densidad de los micleos de condensacibn (gotitas de
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agua) es tén grande gue no se for ma ninguna nieble (los gases
de conver%idor gon comocidog por su tendencia a formar, al en-
friarse, nieblas que no puden eliminarse sino es con extraore
dinaria dificultad); 3) a causa de la presencia de agua, el
anhfdrido f£f4lico se hidroliza esponténeamente (mientras que
eg precisa una etapa especial de procedimiento para la hidré-
ligis imprescindible para la separacién del anhidrido Pt4li-
6o, cuando se refrigera con un disolvente orgénico; véase la
patente norteamericana 2,938.,913); y 4) en la condensacién

de la naftoquinona y el anhfdrido ft4lico, puede mantenerse

la naftalina casi por completo en la fase gaseosa. Mediante los
métodog convencionales de refrigeracidén, con la naftoquinona
se segrega siempre tanmbién naftalina, Adn con el procedimiento
aqui descrito, las condiciones de segregacién deben ajustarse
con mucho cuidado, si se quiere obtener naftoquinona exenta

de naftalina: debe digtribuirse el agua uniforme mente en la
corriente gaseosa y debe evitarse el enfriamiento excesivo del
agua de inyeccién.

Yor lo general se actia de modo que la temperatura del
agua afluente coincida, dentro de un intervalo de pocos grados
centigrados, con.la temperatura de los gases que salen del pulve-
rizador. Asi, pues, la refrigeracién se efectiia fundamentalmen-
te por evaporacién de agua, La figura 2 muestra lag relaciones
entre lag variables de servicio del pulverizador. En las abg-
cisas se ha registrado la temperatura de salida, mientras en

lag ordenadas 1 gignifica la concentraclén de saturacidén de
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la naftalina (o sea la concentracidén de naftalina a la temperag.
tura de salida dada) en gramos por metro ocfbico normal de

aire seco que penetra en el pulverizador (por "metro cibico
normal' se entiende en adelante la cantidad de gas contenida
en 1 e a 00 ¢ y 760 Torr); 2, la temperatura de los gases

del counvertidor necesaria para alcanzar la respectiva tempera-
tura de salida (usumiendo que el agua afluya con temperatur~.

de salida); y 3, le cantidad de agua que se evapora por me-

tro ofbico normal de aire seco (g ds 1{20/n13 normal).

En la fase de procedimiento gue se ha descrito,
la corriente de log gases del convertidor ge divide por lo
tanto en una corriente gascosa de escape, que contiene mréc—
ticamente toda la naffalina asf como algo de naftoquinona
(3al3¢% de la cantidad total), y una suspensién acwosa,
que conbiene prdcticamente todo ¢l anhfdrido ft4lico (en for-
ma de dcido fHdlico disuelto) asi como la mayor parte de la
naftoquinona, El tratamiento ulterior del aire de escape se
describc en el apartado 4),

La suspensidn acuosa se divide, mediante filbtra-
cién, on naftoquinona sélida y uwma solucibn acuosa que contie-
ne précticamente todo el dcido f£tdlico y wn poco de maftoqui-
nona ( 5 a 10% de la cantidad total), La elaboracién final
de la solucién de dcido £t&lico se describe en el apartado
)



10.

15-

20,

La naftoquinona gatisface en general, después de
lavado con agua caliente (u otras soluciones apropiadas que
se presentan en el curso del proceso), las exigencias de pu~-
reza planteadas por su ulterior utilizacidén, 8i su contenido
de naftalina sobrepasa el limite admisible, se la trata ulte-
riormente de la manera que se explica en el apartado e). Ia
golucién de lavalo puede combinarse con la golucidn de dcido

ft4lico, pero es mejor devolverla directamente al pulveriza-—

dor,

o) Elaboracién final de la golucidén de dcido f£talico

Ta solucién acuosa de 4cido Tt4lico que se presenp
ta en el pulverizador contiene naftoquinona a tenor de su con-
centracién de saturacidn a la temperatura de segregacién, asi
como materias impurificadoras (productos secundarios, coloran-~
tes, de la reaccidn de oxidacidn).

Ia solucibén de &cido ftdlico contiene, si la apor-
tacién de agua cgtd bien ajustada, mucho més doido £tdlico del
que corresponde o la concentracidén de saturacidén del decido £té-
lico a la temperatura. de segregacidén. Egte hecho sorprendente
eg importante en dos aspectos para ol procedimiento gue aqui
gse describe. En primer lugar, porque la golucidn para obtener
el dcido ftdlico debe enfriarse y volverse a calentar y porque

por kilogramo de 4cido ftdlico debe transmitirse tanto menos
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calor cuando mayor es la concentracidén de la solucibn., En se-
gundo lugar, porque la golucidén contiene también naftoquinona
en proporcidén a su solubilidad y por kg de Acido fthlico se
cxtrae tanto menos naftoquinona en egba solucién cuanto mayor
eg la concentracidén de decido ftdlico. Para obtener el 4cido
ftélico y _también para recuperar la naftoquinona) deben extraer-
se de la solucién acwosa la naftoquinona y lag materias impu-
rificadoras, En cl estado actual de la técnica esto se reali-
za medlante extraccidn con disolventes, pero méds ventajosamen-~
te poxr una de las dos fascs de procedimiento due se describen

o continuacidng

1) Bs posible hacer oristalizar por enfriamiento naf-
toquinona de soluciones de Acldo ftdlico muy sobfesaturadas,
sin que cristalice el 4cido £t4licos

De urna golucidn que, por ejemplo, estd saturada
de dcldo ft4lico a 60°C, contiene 1,2 g de nafitoquinona por
litro y sc halla impurirficada por un poco de materias extra-
fas, ge eliminan esgtas materias extrafias, antes de la crista-
lizacién de la naftoquinons, pasando la solucidn caliente poxr
una columna de ozrbdén activo saturzda con naftoguinona, Al en-
friar hagbta 300C egta solucién purificada, cristalizan enton-
ces 0,6 g de nafbtoguinona por litro de solucidn, con una pure-

za del 90%, de modo que este cristalizado puede combinarse con
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la cantidad principal de naftoquinona. Si la soluocidn estd im-
purificada por muchas substencias extrafias, exigte el peligro

de que la columna de carbén activo se agote demagiado rédpida=
mente, En ese cago, al enfriarse la solucién cristaliza la ma~
yor parte de las substonciag extrafias junto con la naftoquinona,
Tal crigbalizado no suele ger ya cntonces apto para combinarlo
con la cantidad principal de naftoquinona, sino que ge envia

al evaporador eventualmente después de disolverlo en la naf-
talina destinada a la alimentacién del reactor. Asi, alrededor
del 85% de la naftoguinona alimentada no se descompone al pa—
sar por el catalizador, mientras que las materias extrafing vo-
lédtiles se queman ogpecificamente sobre el catalizador y lag

no voldtiles quedan en el cvaporador. Bu esta oristalizacién

de la naftoquinona, queda gsiempre en solucién una parte de ella,
por razén de su golubilidad a temperatura mds baja, La elimi-
nacién también de esta parte residuwal se efectla preferentemen-—
te mediente adsorcién en carbdén activo, Para evitar la preci-~
pitacién del dcido £tdlico al pasar por el carbdn, debe ecalen-
tarse la solucién por encima de la temperatura de saturacidn
del dcido f£H4lico,.

De la golucién ya casi exenta de naftoquinona cris-
taliza el dcido £t4lico, después de enfriamiento, espontdnca-
mente, con purczd y en muy buena forma, La regeneracidn del
carbén puedc efeotuarse en parte por medio de las aguas iadres

calentadas de la cristalizacidén del’ ‘doido ftédlioco, que luego
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s8 devuelven a la instalacién pulverigadora. La regeneracién
final pucde realizarse con un disolvente apropiado o, de pre-

ferencia con una golucidn acuosa de 4lcali,

2) La solucidén de 4cido ftdlico provista de naftoqui-
nona ge extrac con la naftalina destinada o la alimentacidén del
reactor. La mezcla de naftalina y naftoquinona que agl se ob-
tiene se devuelve otra vez al reactor. Cerca del 85% de la naf-
toquinona asl extrafda pasa por el reactor sin descomponerse,
mientras que los productos secundariog alquitranados gue se
extraen al mismo tiempo, siempre que sean voldtiles y que no
se queden en el evaporador de naftalina del reactdr, se que~
man especificamente sobre el ocontacto.

La dificultad de cesta extraccidn consiste ¢n que
la naftalina cargada de naftoquinona y la golucidén acuosa de
deoido ftalico presentan cagl la misma densidad, Puede obviar-
se esta dificultad afiadiendo a la naftalina un digolvente vo-
14%11 que sea ospeoifiéamente mucho mdg ligero o még pesado
gque la solucidén de 4cido ftdlico y saocdndolo antes de sumi-
nigtrar al reactor la mezcla de naftalina y naftoquinona,

Lo solucién de dcido ftdlico, caliente y extralda,
siempre que contenga todavia materias impurificadoras que di-
fioulten la crigtalizacidén ulterior del dcido ft4lico o impo=-
gibilicen la elaboracién final de éste para formar wn anh{dri-
do ftdlico de gran pureza, se hace pasar, para depuracién fi-
nal, por una columna de oarbén activo, Seguldamente se efectia
la cristalizacibén del &cido £t4lico mediante enfriamiento de

12 golucidn.
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d) Segregacién y recuperacién de los productos contenidos en

la corriente gaseogsa de cscape de la ingtalacién pulverizadora

La corriente gasecosa de escape de la instalacidn
pulverizadora (véase la figura 1) contiene practicamente toda
la naftalina contenida en la corriente gaseosa del reactor,
vapor de agua en la concentracidn de saturacidén y asimismo,
segin la perfeceidn del ajuste del equilibrio en la instala-
oién pulverizadora, hagta 3 veces mig naftoquinona de la que
cabria espear por la tengién de vapor. Se hallan ademds en
ella, en pequefias cantidades, productos secundarios gue cau-
san sobre la piel y la mucosa intensa aceiln irritante. Para
segregar y recuperar estogs productos contenidos en la corrien-
te gasgeosa de escape, pucde recurrirse a diversos procedimicne
tos, como lavado con aceite, enfriamiento y/o adsorcién en car-

bén activo,

1) Si en la instalaecidén pulverizadora se condensa en
condlciones que proporclonen una naftoguinona cargada de nafta-
lina (que debe purificarse de la manera que se ha desoritd en
el apartado "e"), se eligird una segregaclén final que propor-
cione el aire caliente necesario para ello. In ese caso la cow-
rriente gaseoga de escape se lava primeramente dejdndola exen-
ta de naftoquinona, para lo cual, si es perfecto el ajuste del
equilibrio en el pulverizador, basta la cantidad de agua fres—

ca destinada para el pulverigador, Tuego se adsorbe la nafta~
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lina en carbdén y el aire de escape, ocaliente y bimedo, ge uti-
liza, por lo menos en parte, para la depuracibn de la nafto-
guinona.

La regeneracidn del carbdén se efectlia intermiten~
temente, ya sea mediante soplado con vapor o mediante el ai~

re fresco precalert ado que se destina al proceso de oxidacidn.

2) Si en cambio se eligen las condiciones de segre-
gacién de tal modo que se obtenga naftoquinona exenta de naf-
talina y por lo tanto no se necesita aire caliente saturado
de vapor de agua, la naftalina y la naftoquinona se segregan
medlante refrigeracién de los gases de escape hasta 30°C,
por ejemplo. Entonces se precipita una mezcla de naftalina y
naf‘toqﬁinona, gue es ventajoso devolver al evaporador y de ahf
al reactor. (De la misma manera que se ha descrito en el apar—
tado te").

Un gag de escape asl enfriado ha cedido préictica-
mente toda la naftoquinona y la mayor parte de la naftalina
correspondientes a las tensiones de vapor de ambas materias
a 3000, as{ como una parte de los citados productos secun-
darios. Ia segregacidén final y la depuracidén esmerada de los

gases se efectian otra vez en una columna de carbén activo,

la cual ge regerera intemitentemente con vapor de agua.

e) Elaboracidén final de una naftoquinona que contiene naftae-

lina
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Si en el pulverizador, con alta conoentracidén de
naftalina en los gases del convertidor, se obtiene una nafto-
quinona cargada de naftalina, puede elaborarse egte prcducto
convirtiéndolo en naftoquinona técnicamente pura, que conten-
ga solamente 0,5 a 1% de naftalina, Para ello se suspende la
mezcla de naftoquinona y naftalina (del filtro 4 de la figu-
ra 1) en agua o en lag aguas madres de la crigtalizacién del
deido f£541ico y se la hmce pasar en contracorriente con una
parte del aire de escape purificado, ocaliente y saturado con
vapor de agua (véase apartado "d¥, variante 1) por un aparato
de oolumnas o esgcalones, Al mismo tiempo, se mide el aire de
tal modo que salga del aparato saturado de maftalina, Este
gas de escape se combina con la corriente gaseosa de egcape
del pulverizador y se elabora con ella de la manera que ge
ha descrito en el apartado d).

Er los ejemplos yue siguen, lo mismo que en la desw
cripelén que ha precedlido, las temperaturas egtdn indl cadas en

grados centigrados.

EJEMPIO 1.
' Una corriente de gases de convertidor (3 w nor-
maleg por hora) se pone en contacto con agua (1,9 litros por
hora) en una boquilla,

Anteg de entrar en la bogquilla, los gases del con-

vertidor estdn oalentadog a 400° y contienen por metro clbi-
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co normal 21,5 g de naftoquinona, 16 g de anhidrido ftdlico

v 12 g de naftalina. El egua aportada estd calentada a 55° y
contiene 5 g de dcido ftélico por litro, 4 la salida de la
boquilla se ajusta una temperabura de 57°, El anhidrifo f£té-
lico ge hidroliza de modo précticamente ingtantdneo y forma
con el agua aportada une solucidn fuertemente sobresaturada
por lo que atafie al dcido f£tdlico. La naftcquinone se preci-
pita en su mayor parte como suspensidn bien f£iltrable, mien~
tras que la naftalina queda précticamen te por completo en la
fase gaseosa, o
Para la formacién de balance, se enfrfan a 20°

los gases de escape para condensar la naftalina y la nafto-
gquinona no segregada. Al cabo de 200 minutos, o sea después
de haber pasado por la boquilla 10 m3 normales de gases de
convertidor, se interrumpe el ensayo y se separa por f£iltra-
eién la naftoquinona de la solucibén. La naftoguinona bruta
¥y hiimeda se lava en el f£iltro con 300 oc de agua, a 60°C. Se
obtiere asi naffoquinona himeda, técnicamente pura, con un con-
tenido de agua del 50% aproximadamente y que contienes

150 g de naftoquinona = (98,55 del peso de materia seca)

0,9 g de naftalina = ( 0,5 g de materia scoa)

1,4 g de deldo £6dlico = (0,8 % del peso de meteria scca)

‘4,5 litros de solucién acuvsa que contiecnen:
204 g de dcido ftélico (de los que 32 g provienecn del
agua aportada a la boquilla)
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8 g de naftoquinona
0,3 1litros desplucidén de lavado, que conticne:
4 g de dcido £tdlico

0,5 g de naftoquinona

Condensado en las superficles de refrigeracibén del
refrigerador final, que contienc:
112 g de naftalina

13 g de naftoquinona

Por lo tanto, en esta etapa del procedimiento, 88%
de la naftoquinona contenida en los gases del convertidor se
obtiene en forma de producto técnicamente puro y directamente

utilizable.

EJRIPIO 2,

En el curso de 200 minutos, se ponen en contacto
en una boquilla 10 m3 normales de gases de convertidor, que
contienen 270 g de naftoquinona, 230 g de anhidrido f£tdlico y
180 g de naftalina, con 8 litros de agua.

La tempe ratura de ingreso de los gases eg de 440°C
y la del agua de 61°G. La temperatura de salida de la boqui~
1lla se ajusta a 620, Después de filtrar y lavar, se obtienen

237 g (o sea el 88%) de la naftoguinona aportada, en forme de
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producto mimedo técnicamente puro, en mezcla con 0,87 de su
peso en seco de nmafbalina y 1,0% de su peso en seco de 4cido
ft41ico. ,

En la golucidn de dcido f£H4lico se hallan 16 g

de naftoguinona, mientras que 15 g no se condensan,

BIBRIO 3. |
' En el curso de 200 minutos se ponen en contacto
con 4,5 litros de agua, cn una boquilla, 10 m; normales de gasCs
de convertidor, que conbtiemen 130 g de naftoquinona, 100 g
de anhidrido f£tdlico y 155 g de naftalina,

La temperatura de ingreso de los gases es de 400°
¢ y la del agua de 60°C, La temperatura de salida de la bo-
quilla s¢ ajusta a 50°, Degpués de filtrar y lavar, sc ob-
tienen 107 g (o sea el 82%) de le naftoquinona aportada, en
forma de producto mimedo y téonicamente puro, en mezcla con
0,9 % de su pesc en seco de naftalina y 0,6% de su peso en
seco de dcido fbdlico., BEn la solucién de dcido £tdlico se ha-

llan 8 g de naftoquinona, mientras que 14 g no sc condensan,

EJHIPTO0 4.

' En el transcurso de 200 minutos se ponen en contac-

to en una boquilla 10 m3 normales de gases de convertidor, que
contienen 145 g de naftoquinona, 180 g de anhidrido f£tdlico y
70 g de naftalina, con 7 litros de agua,
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La temperatura de ingreso de los gases eg de 25000
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¥ la del agua de 50°C, La temperatura de salida de la boqui-
lla se ajugta a 50°, Después de filbtrar y lavar se obtienen
125 g (o sea el 86%) de la naftoquinona aportada, en forma de
producto himedo, técnicamente puro, en mezcla con 0,4% de su
Peso en seco de naftalina y 1,1 % de su peso en gego de deido
f¥dlico. En la solucién de dcido ftdlico se hallan 10 g de naf-

toquinona, mientras que 9 g no se condensa.

EJEMPIO 5,

' 1 parte de naftoquinona que contiene. alrededor del
20% de naftalina y que se ha obtenido de una corriente gaseosa
del reactor en la instalacidn de pulverizacién, se suspende
en 10 parteg de agua y se reparte uniformemente en 4 recipien~
tes. A 50°C, se envia entonces de un recipiente a otro una
corriente de aire saturada de vapor de agua a 50°C, La corrien-
te de aire arrastra al principio alrededor de 5,5 g de nafta-
lina por metro citico normel, o sea que casl alcanza el valor
que corregponde a la pregién de vapor de la naftalina a 50°0,
Cuando ge han expulsado alrededor de las dos teroerag partes
de la naftalina existente en tolos los recipientes, se exa-
mina la naftoquinona del primer recipiente para comprobar su
contenido de naftalina, Contiene menog del 1% y presenta un

contenido de naftoquinona del 96% aproximadamente,
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BIEPIO 6,

Una golucidn de dcido L£tdlico a 55°C, que contie-
ne 22 g de dcido £4délico por litro y 1,15 g de naftogquinona
por litro, se msa, para purificarla, sobre un lecho de carbdén
actlvo, ya reoublerto con naftoquinona, y a continuacién se en~
fria hagta 27°C. 4l 1legar' a los 30°C, se precipitan crista-
les afileltrados. Durante 15 minutos se enfria a 279¢, despa—
clo y con agitacidn ligera, y & conbtimmacidn se f£iltra para
geparar los cristales. Se obtienen por litro de solueién 0,604
g de oristalizado gue presenta un contenido de nafboguinona
del 90%.

Bl filtrado que queda se vuelve a calentar a 55°
C y se pasa gobre un lecho de carbén activo fresco. La solu=
cién caliente estéd exenta de naftoquinona y crigtaliza de in-
mediato con el enfriamiento, Después de separar por filtra-
cidn el dcido ftdlico, se vuelven a calentar las aguas madres
a 5590 y se las hace pagar en contraocorriente sobre el ocar-
bén activo recubierto ocon naftoquinona, Se obtiene ag! una so-
Incién que contiene por término medio 0,25 g de nafboquinona

por litro y que puede devolverse a la instalacién pulverizado-

1,

JJEMPIO 7,
~ Seenfriaz a 25°C una solucidn de dcidc Ft4lico a
60°C que contiene 21 g de dcido £¥dlico por litro y 1,7 g de
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naftoquinona por litro, asf{ ocomo materias impurificadoras en
relativa abundancia, Cristaliza entonces en el ourso de 24 ho-
rag uwn crigtalizado de color obscuro. Se obtienen asf por li-
tro de solucidn 1,48 g de origstalizado que presenta un conteni-
do de naftoquinona del 67%., Con las aguas madres, Qque Presen~
tan todavia un contenido de naftoquinona de 0,7 g gor litro,

se progede luego tal como se ha descrito en el ejemplo 5,

pérrafo 2,

BJEMPIO 8.

v En una corriente de aire de 40 m; normales por ho-
ra se introducen 1,4k de naftalina por hora, de modo que en
un metro clbico normal de aire estén o ntenidos 35 g de nafta-
lina, y se hace pasaf la corriente sohre un catalizador de
naftoquinoha, En los gases de la reaccidn se hallan 17,3 g
de nafthuinoné por metro odbico normal, .Con lag mismas con-
diciones de engayo, se introduce entonces en la corriente de
aire de 40 m3 normales por hora una mezcla de 1,4 kg de naf-
talina y 0,16 kg de naftoquinona por hora. Egta mezcla de naf-
talina y naffoquinona aparecié al recuperar mediante enfria-
micnto los productos contenidos en la corriente gaseosa de
egcape de la ingtalacidn pu;verizadora. En los gases de la
reaccidén se hallan ahora 20,7 g de naftogquinona por metro oi-
bigo normal, Por consiguiente, 85% de la naftoquinona sumi-

nistrada no se ha modificado al pasar gobre el catalizador,
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n mwna corriente de aire do 40 n13 normales por

hora se introducen 1,4 kg de naftalina por hora, de modo que
cada metro clbico normal de aire contenga 35 g de naftalina,
y se hace pagar la corriembe gobre un catalizador de nafto-
quinona, En los gasesg de la reaccidén se¢ hallan 17,3 g de naf~
toquinona por metro dibico normal. Con las mismas condicimes
de ensayo, se suministra entonces a la corriente de aire de
40 m3 normales por hora una mezcla de 1,4 )k de naftalina y
0,1 kg de naftoquinona por hora. Esta mezcla de naftalina y
naftoquinona, que todavia contiene las materias impuras ex-—
trafdas conjuntamente, proviene de la extraccidén de la solu-
0ién de dcido f£tdlico que se presenta en la instalacién pul-
verigzadora, con la naftalina destinada a la alimenbacién del
reactor. En los gases de la reaccidén sc hallan ahora 19,45 g
de naftoquinona por metro cibico normal. En consecuencia, el
865 de la naftoquinona suministrada no sec ha modificado al

Pagar sobre el ocatalizador,
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RELVINDICACIONES

Descrito el invento se declaran nuevas y de propia
invencidén las siguienteg reivindicaciones, con prioridad de
las demandas de patentes suizas N° 15050/63 del 9 de diciembre
de 1963 y K¢ del 3 de noviembre de 1.964, exigticndo

en ambas unidad de invencidn,

1. Procedimiento para la obtoncién de naftoguinona,
al separar naftoguinona de una corriente gaseosa oaliente que
contiene naftoquinona, anhfdrido de dcido f£t4lico y naftalina,
tal como la que se obtiene en la oxidacibén catalitica en fage
gaseosa de naftalina a naftoguinona, el cual procedimiento se
caracteriza por pulverizarse agua on una instalacién pulverizo-
dora, de tal modo que la corrientc gascosa asuma una temperatura
de 30 a T70°C, y preferentemente de 50 a 60°C, con lo cual la
naftoquinona y ol anhidrido de dcido £tdlico son retenidos por
cl medio acuoso, caliente a temperatura de 30 a 70°C, y prefo-
rentemente de 50 a 60°C, mientras que la mayor parte, por lo
mnog, de la naffalina queda en la corriente gascosn, y por

gepararac la nafbtoquinona del medlo acuosgo,

2, Procedimiento do acucrdo con la reivindicacidn 1,
que se caracteriza por emplearse tal cantidad de agua que se

origine une solucidn de dcido £t4lico sobresaturada.
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3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
que se caracteriza por purificarse la naftoguinona segregada
eximiéndola de¢ la naftalina mezclada con ella, procediendo a
suspender cn agua la naftoquinona que contiene naftalina,

a climinar la naftalino por insuflacién de aire saturado con

vapor dc agua y a separar scguidesmentc la naftoquinona por fil-

tracidn.

4. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 3,
gue se caracteriza por emplearse, en concepto de alre sobtura-
do con vapor de agua, la corriente gaseosa de escape de la oa-
td4lisis.

5. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
gue se caracteriza por purificarse la solucidn obtenida de
dcido ftdlico de la naftoguinona disuelfa en elle y de las ma—
terias impurificadoras, procediendo, o hien a hacer msar lao
solucidén caliente sobre oérbén activo que estd saburado con
naftoquinona y a enfriar la solucidn, o bien a enfriar direc-
tamente lo golucién, con lo cual una parte de la naftoquinona
crigtalize y es separada, y la solucién asi obtenida se .
vuelve @ calentar, se hace pasar gobre carbén activo fresco
v se enfria otra vezs, con lo cual el dcido ftdlico cristali-

%8 ¥y es separado,



5

10.

15.

20.

6. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
gue se caracterizma por segregerse la naftalina contenida en
la corriente gaseosa procediendo primeramente a lavar con
agua la corriente gaseosa a le temperatura que reina en la
ingtalacidén pulverizadora y & segregar luego la naftalina
mediante levado con aceite, refrigergeidén o, de preferencia,
adgorcién en carbén activo, o bien a enfriar directamente la
corriente gaseosa del escape, separar conjuntamente la nafto-
lina y la naftoquinona y hacer pasar, para depuraclén final,

la corriente gaseosa par una columna de ocarbdén activo,

7. Procedimiento de acuerdo ocon la reivindicacibn 1,
que se caracteriza por emplearse, para extraer de la golucién
de dcido ftdlico 1o naftoquinona y lag materias impurifiocado-

ras, Jla nafteline destinada a la alimentacidn del reactor,

8. Prooedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
que se caracteriza por volverse 2 evaporar en la corriente de
aire de oxidaeidén la mezcla de naftaline y naftoquinona que
s¢ presenta en la exbraceién de la solucién de dcido £t4lico
con naftalina, asf{ como la mezcla de naftalina y naftoquino-
na gque sc presenta al recuperar los productos de_la corrien—
te gascosa de escape, con lo cual los productos secundarios -
no voldtiles .sc scgregen en el evaporador, los voldtiles se
queman especificammte sobre el catalizador y la mayor par~

te de la naftoquinona pasa gin descomponersge por el reactor,
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9. Procedimiento para la obtencidn de naftoqui-
nona,
Segln se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 26 piginas foliadas y
5. escritas o maquina por una sola de sus caras.
I‘:Eadrfld, a 7 de diciembre de 1964,

P. Q.
JAIME ISERN

. P.
\\\.
i N
\
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