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MEURTA DESCRIPIIVA
pura solicitar
PLDLEHETE DE I HVENWISION

en

58PAKA
vor VEIHTE afios
a nombre de UILYOYLETHASE, entidad francesa, establecida en 75,
gual d'Creay, Paris, Francia, por:

"UN PROCHDIMIENTC Di PRODUCUCION Ds AGUA OXTGERADAY

El presente invenbto concierne a una mejora del rendimiento
de oxidacidn y a la inhibicidn de la corrosidn del aluminio que
se encuentra en presencia de la fase oxidada en el procedimiento
de produccidn de agua oxigenada por {dxido-reduccidn de las gui~

5 nonas,

#1 procedimiento que utiliza antraquinona para la produccidn
de agua oxigenada es%é constitufdo por una operacidn ciclica que
comprende una hidrogen?p@dn, en presencia de un catalizador, de
las antraquinonas disudltas en Llos disolventes, para formar an-

10 trahidroguinonas. Después, las hidroquinonas son oxidadas a ¢ui-
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nonas con formacidn de agua oxigenada. Este agua oxigenada es

extrafda por lavado con agua de la solucién oxidada.

La hidrogenacidn de la antraquinona a antrahidroquinona da
lugar, accesoriamente, a reacciones secundarias de las cuales la
principal es la formacidén de tetrahidro-antraquinona.

Las tetrahidroantraquinonas participan en las reacciones de
hidrogenacidn produciendo las tetrahidroantrahidroquinonas, con
ung velocidad de hidrogenacidn superior a las entraquinonas, ¥
a la formacidn de agua oxigenada por oxidacidén en el aire de
ilas tetrahidroantrahidroquinonas, cuya velocidad de oxidacidén
es inferior a la de las antrahidroquinonas, 1o que se traduce,
en la prdctica industrial, por una pérdida de eficacia de oxi-
dacién que ocasiona una disminucién de la capacidad de produccidén
de agua oxigenada de las instalaciones.

Se han preconizado diversos procedimientos para combatir
la influencia indeseable de las tetrahidroantraquinonas, aumen-
tando su velocidad de oxidacién; es asi como la patente france-~
g2 1.240.174 del 5 de Getubre de 1959, describe un procedimien—
0 caracterizado por el hecho de que la oxidacién se efectia
en presencia de una sustancia alcalina mineral soluble en aguva.
Las patentes alemanas n? 1,118.166 del 5 de Agosto de 1960 y
n® 1,144.240 del 30 de igosto de 1961 proponen la adicién de
dcido fostdérico en la solucidn de trabajo antes de la entrada
en el oxidador. Estos procedimientos no han permitido avmentar
en proporciones muy notables el rendimiento en agua oxigenada.

El presente invento constifuye el objeto de un perfeccio-
namiento mds eficaz que permite simultdneamente un aumento de
la capacidad de produccién de agua oxigenada, la estabilizacidén
de la fase oxidada, y la supresidn de la corrosidn de los equi-~

pos de aluminio en contacto con esta fase.
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Bste perfeccionamiento estd caracterizado por que se intro-
duce en la solucidn de irabajo, una solucién acuosa de un piro-
fosfato dcido de metal alcalino, preferentemente pirofosfato di-
sédico.

Segiin un modo de realizacidén preferido del invento, la so-
lucidén acuosa de pirofosfato disddico contiene un nitrato alca-
1lino o de amonio, y esta solucidn se introduce a la entrada del
aparato de oxidacidn, pudiendo efectuarse una segunda inyeccidén
a la salida de éste.

Bl procedimiento del invento aumenta la capacidad de pro-
duccidn de agua oxigenada por mejora del rendimiento de oxida-
¢ién y por reduccidn de la descomposicidn de la fase oxidada en
el aparato de oxidacidn, debidas a la estabilizacidén de esta fa-
se oxidada. La introduccidén en la solucidn de trabajo, a la en-
trada del aparato de oxidacidn, de fosfato disddico y de nitrato
de amonio desempefia este doble papel.

Se ha descubierto que la inyeccidén en la solucidn de traba-
jo, a la salida del aparato de oxidacidn, de una solucidn acuo-
sa de fosfato disddico y de nitrato de amonio inhibfa completa-
mente la corrosidn de los equipos y tuberfas de aluminio situa~
dos despuéds del aparato de oxidacidn.

Ademds, el procedimiento del invento pregenta una nueva ven-
taja, igualmente apreciable, que es la de reducir el contenido
en carbono del agua oxigenada extrafda. En efecto, es conocido
gue el oxigeno activo, debido a la descomposicidn del agua oxi-
genada, reacciona sobre los disolventes para producir compuestos
solubles en agna. la estabilizacidn, bien de la fase oxidada
orgdnica, bien del agua oxigenada, conduce a una disminucidn
del contenido en carbono del agua oxigenada producida.

81 pirofosfato 4cido de metal alcalino utilizado preferente-
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mente es el pirofosrato disddico, P2 O7 Eaz H2. La composié§3h“
de la solucidn acuosa de pirorosfato disddico y de nitrato de
amonio, inyectada a la solucidn de trabajo, estd comprendida en—
tre 1,5 y 25 g por 1litro vara el piroiosfato disbdico, y entre
0,2 y 10 g. por litro para el nitrato de amonio.

dsts solucidn es introducida en la solucidn orgduica, a la

entrada de cada aparzto de oxidecidn por wsdic de boumbas dosiii-

1

L&

cadoras, de forma que lu concentracidn de ios productos por n
de solucidn de trabajo sea de:

0,15 a 2,5 g. para el pirofosfato disddico,

¥ &¢ 0,02 a 1 g para el niitrato de amonio.

La segunda introduccidn de esta solucidn estabilizadora e
inhibidora se efectda = la salida de cada aparato de oxidacidn,
en las milsmas proporeiones que anteriormente a la entrada de los
oxildadores.

Se da seguidamente un ejemplo gque ilustra el invento a tI-
tulo no limitativo.

sjemplo: Sometiendo a una solucidn de trabajo que contiene:

5C a 55% en volumen de acetato de metileciclohexilo;

]

45 a 50% en volumen de hidrocarburos aromgticos;
- 11 g. a 24 g/litro de etil-antraquinona;

- 43 g. a 61 gflitro del tetrahidroetilantraquinonaj

¥ 2L g a 30 g/litro de productos degradados,

a un tratamiento de hidrogenacidén, despuds a una oxidacidén por

aire, de duracidén que varia entre 15 y 35 minutos, estando los

voldmenes de aire introducidos vor m3 de solucién comprendidos

entre 25 y 52 m3, el contenido en agua oxigenada en la solucién
orgdnica es de 5 a 9 g. por litro. Bl rendimiento de oxidacidn

es de 87%, y la descomposicién de la fase oxidada medida entre

la entrada y la salida de los aparatos de oxidacién, es del 3.

-4 -
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Zn una serie de operaciones comparativas efectuadéé en léé
mismas condiciones de trabajo de la solucidn, es decir para el
mismo caudal y el mismo equivalente de agua oxigenada en la hi-
drogenacidn, y al mismo régimen de temperatura, se introduce en
la solucidén a tratar, a la entrada del aparato de oxidacidén, una
solucidn acuosa que contiene 5 g. por litro de pirofosfato di-
sédico (P207ﬂa,

2
introduccidn se efectia por medio de bombas dosificadoras en can-

H2) y 2g. por litro de nitrato de amonio. Esta

tidad tal que la concentracién de los productos estabilizadores
por m3 de solucidn orgdnica sea de 0,5 g. para el pirofosfato
deido disbdico y de 0,2 g. para el nitrato de amonio.

Ta oxidacidn de la solucidn de trabajo se efectia en las
mismas condiciones que en el ensayo precedente. Se comprueba una
elevacidén del rendimiento de oxidacidn, pasando este rendimiento
del 876 al 90%, o sea una mejora del 3%.

Por otra parte la introducecién de la solucidn acuosa de pi-
rofosfato disddico y de nitrato de amonio, a la entrada de los
aparatos de oxidacidén, aumenta la capacidad de produccidn de
agua oxigenada por reduccidn de la descomposicién de la fase oxi-
dada. Hsta descomposicidn medida entre la entrada y la salida de
los aparatos de oxidacidn no es mds que del 2%, mientras que lle-
gaba al 3% en el entayo sin introduccidn de solucidén estabiliza~-
dora.

Hota descomposicidn de la fase oxidada puede ser reducida
hasta 1 a 1,5% en determinadas condiciones de trabajo.

Después de la operacidn de oxidacidén se efectia una segun-—
da introduccidn de la solucidn acuosa de fosfato disddico y ni-
trato de amonio, esta inyeccidén se efectia a la salida de cada
aparato de oxidacidn, en las mismas proporciones que anteriormen—

te a la entrada de los aparatos de oxidacidn.

-5 -
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La corrosién del aluminio era extremadamente importante antes

de la introduccidn de la solucidén inhibidora. Se traducia por la
formacidn rdpida de crdteres en el aluminio. Ia alumina arrastrada
era recogida en parte sobre el filtro, siendo la limpieza de este
filtro diaria, ya que la obstruccidn era rdpida. La otra parte de
la alumina provocaba taponamientos de los orificilos de los platos
de las colummas de extraccidn, de donde resultaba la imposibili-
dad de hacer funcionar normaimente a éstas ltimas. La limpieza
de estos platos precisé varias veces incluso la parada de las ins-
talaciones.

Despuds de la introduccidn de la solucién de pirofosfato dci-
do de sodio y de nitrato de amonio, a la salida de los aparatos
de oxidacidén, la corrosidén del aluminio ha desaparecido totalmen-
te. Despuds de varios meses de funcionamiento, no ha habido ni
obstruceidn del filtro ni taponamiento de los orificios de los pla-
tos de las columas de extraccidn. Hsta mejora muy apreciable, ¥
de un gran interéé industrial, ss debida al doble papel de esta-
bilizador e inhibidor desempefiado por la solucidn acuosa segin el
invento. En efecto, a la salida del aparato de oxidacidén hay una
separacidn de'agua ¥y en consecuencla de agua oxigenada. Mo estan-
do estabilizada, este agua oxigenada se descompone fdcilmente,
vy el oxlgeno activo ataca el aluminio y lo corroe. Bl pirofosfato
disddico desempeiia el papel de estabilizador del agua oxigenada
de la Tase acuosa, y el nitrato de amonio el papel de inhibidor
de corrosidn.

Bstba sclicitud que corresponde a la presentada en Francia,
el dfa 16 de abril de 1.964, bajo el ndmero ¥.V, G71.147, se aco-
ge a los beneficios del urtlculo 5L del vigente Estatuto sobre

Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencidn propia y nueva que se presentan pa-
ra gque sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencién en
Bspafia, por VEINTE afios, son-los siguientes:

1.~ Un procedimiento de produccidén de agua oxigenada, vor
reduccidén de un compuesto quindnico, oxidacidn del compuesto hi-
droguindnico obtenido y separacidn del agua oxigenada formada,
caracterizado por gque se introduce en la solucidn de trabajo, una
solucidn acuosa de un pirofosfato 4ecido de metal alealino, prefe-
rentemente pirofosfato disédico.

2.~ Un procedimiento de produccidn de agua oxigenada segin
la reivindicacidn 1, caracterizado por que la solucidn acuosa de
pirofosfato disddico contiene un nitrato alealino o de amonio,

3.~ Un procedimiento de produccidén de ague oxigenada segun
la reivindicacidén 1, caracterizado por que la solucidn acuosa de
pirofosfato disddico y de nitrato de amonio estd comprendida en-
tre 1,5 y 25 g/litro para el pirofosfato disddico y entre 0,2
¥ 10 g. por litro para el nitrato de amonio.

4,- Un procedimiento de produccidén de agua oxigenada segin
la reivindicacién 1, caracterizado por que la solucién acuosa de
pirofosfato disddico y de nitrato de amonio es introducida en
la solucidn de trabajo en cantidad tal que la concentracién del
pirofosfato disddico esté comprendids entre 0,15 y 2,5 g por
m5 v la del nitrato de amonio entre 0,02 y 1 g. por m3 de solu~
clén de trabajo.

5.~ Un procedimiento de produccidn de agua oxigenada segin
la reivindicacidn 1 caracterizado por que la solucidn acuosa

estabilizadora es introducida en la solucidén de trabajo a la
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entrada del apurato de onidacidn.

6.~ Un procedimiento de produccidén de agua oxigenada segin
le reivindicacién 1, caracterizado por que la solucién acuosa

estabilizadora e inhibidora es introducida en la solucidn de tra=-

w1

bajo a la salida del aparato de oxidacidn.

7.~ Un procedimiento de produccién de agua oxigenada.

Pal v como se ha descrito en la Memoria que antecede y con
los fines gue se han especificado.

Wota Memoria consta de ocho hojas escritas a mdguina por
10 wna sola cara.

Madrid,

2 ABR. 1965
!
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