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El invento concierne a un procedimiento para la obten

jeidn de soluciones uo acuosas de perdxido de hidrégeno.

! En la preparacién de peroxido de hidrégeno segfin el |

procedimiento de la antraquinona, se utiliza una solucidn

5 i(denominada aqui abreviadamente solucién de trabajo) de
: .

?na ovvarias alcohil-antraquinonas en un disolvente de a;ﬁl'
%o punto de ebullicidén y estable frente a oxigeno y peréxiﬁi
do de hldréveno. En calidad de alcohilantraguinonas se em-j-
plean por ejemplo 2-etil-,2-butil-, 2-isopropil-, 2-amil uif’
10 -antraqulnona y sus derivados parcialmente hidrogenados en&t
%el nGcleo. En calidad de disolventes se utilizan, entre EJ"
jotros, solos o en mezcla, alcohil-bencenos, parafinas, :
;

.alcoholes superiores, tetralina, dimetilnaftaleno, y ésteres o
I

tales como ciclohexilacetato de mebilo y fosfato de triog-
15 ‘ilo.

| La solucién de trabajo‘es hidrogenada en presencia
de catalizadores de hidrogenacidn, tales como por ejemplo
- esponja de paladio, cabtalizador de contacto de paladio y
soporte, o niquel Raney, transforméndose una parte més 0
20 menos grande de las antraquinonas en las correspondientes
&idroquinonas. Después de separar el catalizador de hidro-
genacibén, la solucién de trabajo que contiene las hidroqui+
onas es tratada con gases en la etapa de oxidacidn, con
@ire, con oxigzeno o con aire enriquecido en oxigeno. In
25 este caso, la antrahidroquinona es oxidada nuevamente a an-
traquinona, resultando perdxido de hidrdgeno como subpro=

ducto en la solucidn,

En lag etapas de extraccidn que siguen usualmente a

La oxidacién, se extrae el perdxido de hidrdgeno con agua

30 ¥ entonces estd presente en forma de solucidén acuosa.
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Despuds de secar, la solucibén de trabajo es introdu-;
cide de nueve en la etapa de hidrogenacién y comienza nue-.
vamente el cicib; Eh diferentes lugares del ciclo pueden i
intercalarse etapas de regeneracidn o de purificacién, con
el fin de regenerar o de eliminar productos de descomposi-
c¢ién perturtadores, que también se obtienen. -

A partir de las soluciones acuosaeg obbenidas por exﬁ%éq-
cibn se debe trangerir el perdxido de hidrégeno a un disoli.
wente orgénico, caso de que este se deba emplear en solu—»g‘
cibén no acuosa, por ejemplo para la oxidacién. Para esto, -
son necesarias complicadas y costosas destilaciones por
arrastre para elimlinar el agua.

Corresponde al invento por lo tanto la finalldad de

encontrar un procedimiento con el cual, evitando las des- .

ventajas de los procedimientos conocidos, 3e puedan prepa-
irar directamente soluclones de peréxido‘de hidrégeno en di~
'solventes orgénicos.

| De acuerdo con el invento se resuelve este problema
imediante un procedimiento que consiste en separar peréxido
ide hidrdgeno desde soluciones de trabajo que contienen
iperéxido de hidrdgeno, que se obtienen en la produccidn def
?peréxido de hidrdgeno segin el procedimiento de la antra-:
iquinona después de la etapa de oxidacién, con ayuda de una'
fdestilacién con arrastre, bajo presidén reducida y utilizan-
do vapores de disolvénte orgénico en calidad de agente de
arrastre, y en obtener este peréxido de hidrégeno después

de la condensacibén en forma de solucidén no acuosa en el

§

‘disolvente utilizado para el arrastre en separar las por-

:ciones de la solucidn de trabajo eventualmente separadas

50
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‘al mismo tiempo, en un recipiente separador de fases, y
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en devolverlas al ciclo. A diferencia del modo de trabajo-

conocido, ge. obtlen@n seglin este procedimiento dlrectamente

solacmones de peréxldo de hidrbégeno en el disolvente orga-
nico utilizado para el arrastre.

La destilacién con arrastre se lleva a cabo preferi~

biemente a presiones entre 5y 60 torr y a temperaturas_
Eentre 30 y 11020,

, Para el arrastre los mds apropiados son los vapores ééi
ilas sustancias que disuelven al perdxido de hidrdgeno y no
son atacadas bajo las condiclones del procedimiento. Entre -
iestas sustancias se cuentan, dependiendo de la finalidad

- de utilizaclén posterior, por ejemplo &cidos carboxilicos,:
H
' tales como Acido férmico, &cido acético, Acido propidnico, -

0 ésteres, tales como acetato de etilo, acetato de propilo,
éacetato de butilo. 3in embargo, también se han mostrado
© como muy apropiados alcoholes, tales como propanol, butaﬁql,

{ciclohexanol.

81 se proyecta por ejemplo una transformacidn ulte- -

‘rior de la solucidén orgénica de perdxido de hidrdgeno en
¢ 13
Zperécidos, se utiliza en calidad de agente de arrastre el .
t

'correspondlente 4cido de base, es decir por ejemplo el éc%-

ido acético en el caso de la produccidn de Acido peracéti-

f CO,

i

Para el arrastre se pueden utilizar sin embargo tam«i
blén mezclas de dcidos carboxilicos y ésteres, o de alcoho-
’1es y ésteres. é
% En el arrastre sé-puede evitar en muchos fasos el |
gpaso conjunto de porciones de la solucidn de btrabajo me- ;
‘diante empleo de un pequeiio reflujo en el aparato de arras;

;tre, que corresponde aproximadamente a una proporcibén de

; L.370782
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reflujo (R : E ) de 1,5 a 0,5,

Las pceciones de la solucién de trabajo no miscibles
con.elragente de érrastre que contiene perdxido de hi-
drbgeno, que eventualmente han pasado durante el arrastre,
estas se pueden aislar sin dificultades mediante separacidn
de fases desde el agente de arrastre que contiene perdri=
do de hidrégeno, y se pueden devolver a la solucién de t?a—
bajo que se encuentra en el ciclo. Esto ocurre por ejemplo
en el caso de utilizar Acido acético en calidad de agenté,»
de arrastre., S5i la solucién de trabajo consiste por ejem-
plo en alcohil-antraquinona, fosfato de trioctilo y al- ;
cohil-bencenos, pasa por destilacién alcohilbenceno junto |
con el Acido acético y el perdxido de hidrdgeno. Este se
separa en el colector desde la solucidn del perdxido de
hidrégeno en &cido acético, de manera que en el caso de
una ejecucibén del colector en forma de recipiente separa-
dor de fases, es posible un sencillo aislamiento del
alcohilbenceno. En este caso, es wventajoso que e; alcohil-
benceno contenga a lo sumo pequeilas cantidades dé-peréxido
de hidrdgeno, '

El invento es explicado a continuacién con més de- -
talle con ayuda de un ejemplo de reslizacidén y de los i
dibujos anejos.

Ejemplo.~ En la parte superior 11 de una columna de
arrastre 1 se introdujo una solucidén previamente calentada
a '702C, procedente del ciclo del proceso de la antraqui-

nona, de 9,3 g de perdxido de hidrdgeno en 1 litro de una

mezcla de 272 ml de fosfato de trioctilo, 633 ml de tetra-

metilbecenos y 120 g de etilantraquinona. lia solucidén

de trabajo fluye a través de la columna y la abandona en

370782
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‘la parte més inferior, por 12, a través de una evacuacién
‘de llquldo. oo ~::;

En la parte 1nferlor de la columna, por 13, se in-

3
¥

-sufla vapor de 4cido acético recalentado a 1002C, dentro

3

5 ‘de la columna gue funciona bajo una presidn de 18 torr.

?En la parte superior de la columna, el vapor de arrastre ;v

a)u

de &cido acético abandona la columna, juntamente con peréuu
xido de hidrdgeno y una pequeila cantidad de tetrametllben- .
:ceno, es condensado en el refrigerador 2 y es separado en j'
10 el separador 3. 98% del perdxzido de hidrégeno afladido a la’ﬂ
.columna 1 se encuentra en el separador 3 y el resto se
Tencuentra en la solucién de trabajo que sale en la parte
4 inferior de la columna por 12, Por 1%, por cada litro
rde solucidn de trabajo se insuflan 80 g de vapor de Acido
15 acético, de los cuales 53 g pasan con el destilado. El res-
to permanece en la salida de la columna. Fn el separador
3 regulba una éolucién al 14,7% en peso de H202 en Acido
: acético. Al mismo tiempo se separan, por cada litro de so-
; lucidn de trabajo empleada, 28 g de tetrametilbenceno..
20 : Medianbe calentamiento de la parte inferior de la columna%
; se puede reducir ésenclalmente o se puede eliminar entera;
% mente la cantidad de &cido acético presente en la salida ;
12: ?
Esta solicitud que corresponde a la presentada en
25 i Austria el 16 de Septiembre de 1968, bajo el Nim., 9025/68:
| VI/12a, se acoge a los beneficios del artfculo 51 del vi-

1]

- mente Hstabtubo sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre- ?
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente |
'de Invencién en Espaiia, por VEINTE afios, son los siguien i
5 tes: ﬁ

19,~ Procedimiento para la preparacidén de solucio=
nes no acuosas de perdxido de hidrégeno, caracterizado  “«--°

|
fy o
i
?
porque se separa perdéxido de hidrégeno desde las solucio- ?:‘
nes de trabajo que conbienen perdxido de hidrdgeno, que feed
10 |se obtienen en la produccidn de peréxido de hidrégeno ;Z.-
segln el procedimiento de la antraquinona después de la '
etapa de oxidacidn, con ayuda de una destilacién con arras%t I“
tre bajo presibén reducida y utilizando vapores de disolven%
te orgénico en calidad de agente de arrastre, y se obtienei
15 |despubs de la condensacidén en forma de solucidén no acuosa g
en el disolvente utilizado para el arrastre, se separa en i
un recipiente separador de fases las porciones de la so- ;
lucidn de trabajo eventualmente separadas de modo simulté-;
neo y se devuelven al ciclo, i
20 29,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac- l
|
i

terizado porque la destilacidén con arrastre se lleva a ca-|

,bo a presiones entre 5 y 60 torr y a temperaturas entre 30;
5 1109, :
: 32,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 o 2,
25 %caracterizado porque para el arrastre se utilizan vapores
!de un disolvente que disuelve perdxido de hidrbdgeno, am-

‘pliamente estable quimicamente bajo las condiciones del

370782
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pro cedimiento.

.- - 42.,~ Procedimiento segln la reivindicacién 3, caracJ

“~

terizado porque parad el arrastre se utilizan &cidos car- g

racetato de etilo, acetato de propilo, acetato de butilo,

;jo alcoholes, tales como por ejemplo propanol, bubanol, cié"v

a®

. ¢lohexanol.

50,- Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 4£1*
10 ' caracterizado porque para el arrastre se utilizan mezclas{
?de dcidos carboxilicos y ésteres, o de alcoholes y éstereé;"
| 62.- Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a ;-‘«'
;5, caracterizado porque en el arrastre se evita el paso
‘conjunto de porciones de la solucidn de trabajo, empleandé

]

15 lun pequefio reflujo en el aparato de arrastre, que corres- :
: S

éponde preferitlemente a aproximadamente una proporcidn
i
‘de reflujo (R : E) de 1,5 a 0,5,

72,.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 6,

‘ caracberizado porque las porciones de la solucidn de tra-

20 bajo no miscibles con el agente de arrastre que contiene
perdxido de hidrbgeno, que evenbualmente han pasado durante
el arrastre, son aisladas por separacidén de fases del
agente de arrastre, que contiene perdxido de hidrdgeno y
son devueltas a la solucibén de trabajo que se encuentra en

25

el ciclo.

892,~ Procadimiento para la preparacidn de soluciones
no acuosas de perdxido de hidrdgeno.,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,

representado en los dibujos que se acompaiian y con los fi-

30 lnes que se han especificado. 3 7 0 7 o) 2
(¥
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Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a méquina
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