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Bl presente invento concisrne & un proceoimicnto ci-
clico de preparacidn de perdxzido de hidrbégeno sn el cual
ge uwilliza une Z-alcohilantraguinona en calidud de compues
t0 intermedio.

s bien cconocido prepsyar peybéxido de hidwdgeno por
el procedimisnio cleclico gue consiste en hidrogenar una
2=alcohilantraquinona en solucidén en un disolvente orginis-
¢0 no miscible con agus de MOGO ¢que sSe lu transiorma en
z2=ulcohiluntrahidroguinona, en oxldar a continuacidn el
medio de reaccidn con un gas que contiene oxliseno ds mene-
rg que sg regenera la Z-alcohilantraquinona de partida al
mismo tiempo yue se forma perbéxido de hidrdgeno, en extraer
dste con agua y en recircular después la solucibdn orginica
de 2=alcohilantraguinone hacia la etaps de hidrogenaciébn.

Se ha propuesto utilizar, en calidad de compuesitos
intemedios en tul procedimiento, las 2-metil=-, 2-etil-,
2epropil=-, Z~terbutil~ y Z2-~amil-antrazguinonas, solas 0 en
forma de mezcla. Bn la prictica industrial, sélo la 2-efil-
antraquinona, la 2-terbutil-antraguinona asl como mezclas
de Z2-ter-anil-antraguinonz y de Z2-sec-isocamil-antraquinona
se wtilizan de modo efectivo, creciendo las productivida—
des de perdxido de hidrégeno en el orden de 2-etil-antragul
nona, 2-terbutil-antraguinons, mezclas de Z2-amilentragui-
nonas isbmeras.

El invento tiene como objeto producir perbdxido de
hidrdgeno con rendimisntos mejorados, wtilizando como con-
puesto intermedio 2~ter-amil-antraguinona preparada de una
nenera especial, tal como se indica a continvacidn.

Segfn el invento, se prepare perdxido de hidrdgsno

por el procedimianto ctelico de auwtooxidacidbn de las 2-al-
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.cohilentraquinonas utilizando, a titulo de compuesto inter
‘medio, 2-ter-amilantraquinons preparada hacisndo reaccio-
%nar para-haldgeno-ter-amilbenceno con magnesio de manera
fque se forma para-halogenuro de ver-amilbsnceno-magnesio,

condensando este Gltimo con anhidrido ft4lico, de munera

que se obtiene dcido 2-(4-fer-amilbenzoil )-benzolco, el
cual es sometido a continuacidén a una deshidratacidn con
vistas a cerrar ciclo para formar Z-fer-anil-unvraguinona.
Para la puesta en prictica del procedimiento cieli-
co de preparacibén de perdxido de hidrdgeno, el compussto
intermedio antraquinbnico ss utilizado en solucidn en un
disolvente orginico no miseible con agua, constituido pre-
feriblemente por una mezela miscible de un disolvente de
la forma quinona y de un disolvente de 1o Fforma hidrogui-
nona corrgspondiente, Como disclvente de la Foms guinonw,
ge utilizan los hidrocarburos arcmiticos, particularmsnte
las fracciones de Cg & Cll’ naitaleno, tetrahldronaitaleno,
derivados alcohilauos de naivualeno, aniscl, hidrocarburos

clorados, etc. Para la dlsolucidn de las nidroyuinonas, se

utilizan aleoholes alifdticos secundurios, pariticularmente

los alcvoholes secundarios gue posesn 7 a 1l dtomos de car-
bono, tules como octanol-z o dilgobutilearbinel, wlcoholes
primariog tales cono heptanol, metilciclohexunol, celonas
tales como diisobutilcetona, dsieres wlifdblcos o cicloali
fiticos de dcidos carboxilicos o rtouibricos, ete.

En general, la solubilidsad de una 2-aleohilantrahi-
droguinona en los disolventes de lwu foimd hidrogulnona es
netemente mis pequefia que lu solubilidud de la z-alcohilan
traguinons corrsspondlence en los cisolventes de lu forma

guinona; puede parecer 1lbgico w primera vists por lo tanto,

-3 -
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emplear une mezcla disolvente que contiene, por L parte

de disolvente de la forma quinons, al wenos 2 a 3 partes
de disolvente de la forma hidroguinonz, pero sstas propor
ciones no son necesariumente satisfaciorias por razén

dal aumento de la viscosidad ¢e bal solucidn y de lu dis=

- minucibn del coeticiente due reparto del perdxido de hidrd

geno entre el disolvente y el agua, lo cual entrafia difil
cultades en la elapa de la extraccidn con aguz del perbdzi
do de hidrdégeno producido en el curso del procsdimiento
ciclico. En la priciica, se utiliza por lo tanto la z-al
cohilantraguinona aisuelis en un disolvente mixbo que con
tiene sproximadamente cantidades iguales de disclvente

de la forma quinona y de disolvente de la forma hidroqui
nona, y con +tales composiciones de disolvente es eviden
te que el rendimiento ds peréxido de hidrdgeno es siempra

funecidn de la solubilidad de la Z-alecohilantrahidroguino-

“na en el disolvente mixto conslderado.

Ahora bien, en el caso de lasg Z-amilantraquinonas,
la firms solicitante ha comprobado due la solubllidad de
la gwanilantrahidroguinone auments regularmente en fune
cidn del contenido en isdmero ter-amilico en las mezclas
2~ter-anilantraquinona-z~gec~igoamilantraquinona, para
alcanzar su valor mis elevade cuando s6lo sstd presente
la 2-ter-smilantraguinons, y ésto cualquiera gue sea el
disolvente mixto considerado.

Bl diagrame snejo d4, para tres temperaturas dife~
rentes, la solubilidad de la forma antrahidroguinona
(en moles/kg de solucibn, en las ordenadas) sn una nezcla

de pesog igualas de diisobutilcarbinol y de una fraceidn

'de petrédleo que hlerve entre 140 y 1900C, en funclén del
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contenido en 2-ter-umilantraquinonaz (en %, en abscisas)

en las mezclas de Z2-ter-amlluntraguinons y de 2-sec~lsoa

milantraguinona.

Esta comprobacidén es opuesta a clertas intforma=
ciones aparecidas en lu bibliografia tdéenica, segin las
cuales lu formma reducida, es decir la 2-amilantrahidro-
quinona, presenta un méximo dz solubilidad cuundo correg
ponde e una mezcla constitulda por 705 de 2=ter=amnilentra.
guinona y por 30% de 2-~zec-lsocumiluntraguinona.

Betos resultados justifican por consiguiente el in-
terés de poder disponer fdcilmente de lu zZ-Ter-amilantra
quinons, gue no contiene lMas gue U POCO O nada de o%ro
isbmero, para la pussta en prdctica del procedimiento
segln el invento.

o obstante, el modo operatorio clésico de prepara
cidn de las 2-alcohilantraquinonas, que consiste en con-
densax alcohilbénceno con annidrido ftilico en presencia
de ALCLl . de manera que =& produce el deido 2-(4-alcoliil-

3
benzoil)-benzoico, ¥y en sometsr después = &ste a clerxe
de ciclo bajo la accidn de un agenve deshidratante tal
como dcido sultbrico concentbrado u olewm, no proporciona
satisfuceibn cuando se¢ dssea preparar la Z-ter-umilantra
quinona. IZn efectc, la firme solicliante ha comprobado
que lu condensacibn del ber-umilbenceno con el unhidrido

£t4lico en presencia de ALCLl, seté sismpre acompailada por

3
la isomerizacibn parciul del grupo ter-wilo a sec~isoami
lo, de modo gue el uyroducto final, despuls del cierve de
ciclo, es slempre wa mezcla de Z2-ter-asmilaniraguinona y

de 2-gec-isounilantraguinona; la moditidcacidn dae las con

diciones operatorias de lu ccndensacidn, espscialmente la
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nuturaleza dsl disolvente, la temperaturs y la duracidn

de reaccidn, asi como la naturaleza del catalizador no
aportan ninguns mejora.

Por el contrario, adoptando el modo operatorio pre
conizado por lu firma solicitaiie, se obiiens, con buenom
rendimientos y sin isomerizacibén, la 2-fter-asmilantraqui-
none utilizable directamente en calidad de compuesto in—
termedio en el preocedimiento segin el invento.

Este modo operatorio, due se puede realizar de modo
continuo o discontinuo, comprende una serie de elapas bg
Sadas en reacclonss de por si conocidas, pero cuya apli-
cacibn con vistas a producir derivados amilicos no ha si
do efectuada jumis hasta el momsnto. Se¢ recurre al para-—
haldgeno—~ter-smilbenceno, gue se puede obbener con buenos
resultados por halogenacidn de ter-amilbenceno. Lz halo-
genacidn se efectie con bromo o cloro, en presencis o 1o
de un catalizador tal como hisrro, cloruro férrico o
yodo; se puede trabajar a temperaturas comprendidas entre
10 y 1008¢C con o sin diluecidn del ter-amilbenceno con un
disolvente. En calidad de disolvemte de dilucidn, se uti-
lizan 4eidos carboxilicos tales como 4ecido acético, ni-
trozlcanos, tales como nitrometano y sus homblogos en

02—0 disolventss clorados tales como dicloroetano, te—

4_’
Yracloruro de carbono, elc.; sSo alcanzan de ssta manera

rendinientos elevados ds derivados para-halogenados con

vn minimo de derivados dihalogenados. Este compussto pue
de obtenerse igualmente por alcohilacién del haldégencben
CcoN0.

Bl halogenuro de ter-zmilbencenomagnesio se prepara

por reaccibén de magnesio con haldgsno-ter-amilbenceno.

-6 -
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. Bata reaccidn ss efectlia en los disolventes cldsicos sa-

les como <Sherss aliidticos, especialmente Ster dietilico
o dialeohiléteres de etilenglicol, o éteres-Oxidos clcli
cos, mis particularmente tetrahidrofuranc. Se puede ini-
ciar la reaccelén atiadiendo 2l magnesio primero un poco
de bromuro de etilo o yodo.

La condsnsacién del compuesito Srguncnagnesiano con
anhfdrido ft&lico se realiza introduciendo progresivamen
te la soluecidn del compuesto 6rganomagnesiano en una So-
lucidn ds anhidrido ftdlico en el mismo disclvente que
el empleado pura lu reéperacidén del derivado masnssiano.
La proporeidn molar de anhidrio/rezctivo mugnssiano pue_
de variar entre 1L y 2. L& Temperatura de reaccidn es £i
jada generalmente por la temperatura de ebullicidn del
disolvente wtilizudo. De este modo, se obtisne con buen
rendimiento 4deido #-(4~fter.zmilbenzoil)-benzoico.

#l clerre de ciclo ds este deldo pars formar ter-

anilantraguinona ge efecetla en dcldo suliGrico concentra

©

do 0 en olelm, & una temisrabura comprendids entre 50 ¥y
l25eC durante 1 & 5 horwus,

" Lu guinona resultznbte es un 8élido de color amari-
1lo claro, gue funde a 75 {.; <l espectro de resonancia
magnética nuclear muestra que se trata cluranente de la
2-ter-amilantraguinona que no contleme ningin otro lsdme

0.

Ejemplo 1.

A « Preparacidn de Z-—ter-amilantraquinonsa.

1 = Prepurdeidn de pura-haldgeno-ter-uanilbenceno.

&) por bromacidn.

in un reactor de vidrio emmegrecido, que contiene

e
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298 g de ter-amilbenceno y aproximadamente 15 mg ds hie-~
rro reducido, se introducen bajo agitacidén 328 g de bro-

mo en el espacio de 2 horas; el bromo puede estar disuel

© t0 eventualmenbte en un disolvente tal como tetraclorure

de carbono. En toda la duracién de la bromacidn, el reac
tor es mantenido a 40°C.

espués de paser por un refrigerante mantenido =z
-~202C, ds manerz que se condensa el bromo que no ha reac
clonado, los gases rssiduales que salen del reactor pasan
2 un borboteador con agua, con el fin de recoger sl dcido
bromhidrico desprendido.

Cuando se ha afiadido todo el bromo, la solucibn es
mantenida todavia a 402C durante 1 hora hajo corriente
de nitrégeno.

En el curgo de esta reaccibn, han reaccionada 95
a 99% del ter-amilbencenc empleado y el producto broma-
do obtenido contiene aproximadamente 96,5% del para-bro
mo~ter-amnilbenceno,

Lste Gltimo es aislado por destilacién bajo vaclo,
pero esta operacibn no es Indispensable. (Temperatura de
ebullicién bajo 20 mm de Hg: aproximademente 1212C; indi
ce de reframccidn a 202G: 1,5338).

b) pox cloracién.

En un reactor de vidrio ennegrecido gque contiene
296 g (2 moles) de ter~amil-benceno y 296 g de nitrome-
tano, se hace borbotear cloro con pequefio caudal (10 li-

tros en condiciones noxmales/hora) durante 2 horas y 30

minutos.
En lg duracidén de la introduccibn, la temperatura

del reactor es mantenida entre 30 y 3500,

-8 -
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El cloro gue no ha resaccionado y el 4cido clorhidri
co desSprendido pasan por un refrigsrante con agua.y son
abserbidos a continuacifn en un aparato lavador regado
con una solucidn 2 K de sosa chustica,

Hebiendose interrumpido la introuuccibn del cloro,
el reactor es calentado progresivausnie al mismo tiempo
que se manmtiens un ligsro borboteo ds nitrdgsno, de ne~—
nera. gue S8 evaclian por desgasiiicacién el cloro y el
decido clorhidrico disuelios.

Después de la desgasificacidn, se elimins sl nitro
metano por destilacidn.

=l producto clorado recogidc es anzlizado.

o teniendo en cuenita el ter-amilbsnceno gue no ha
reacclonado, 0 ssa 24y, Se Glene:

ntimero de moles de ter-amilbenceno monocloradd x 100 = 934
ntmero de moles de ter-mmilbsnceno clorado

con une proporeidn molar para-~cloro tsr-amnllbsnceno
(orto 4 netba) cloro~ter-amilbencsno

de aproximadanente

6/1, 0 sea un rendimienic de para-cloro-ter-amilbsncero
ter-amilbancano clorado

de B80%.

Por destilucidn bajo vaclo, se recuge la mezela de
rto + meta + para) cloro-ber-amilbenceno (tempsruiura
ue ebullicidm: 10%¢¢ bajo 1o ma de Hg).

2 - Prepucucidn de halofenuro de ter—obilloenceno-naznesio.

&) A parvir del bromuro

En un reactor, »reviansnte purgaco con nitrégeno,
provisto de un rvefrigsrunte con aguw ¥y de un sisvenw de

acivacidn, se introducen 27,% g (1,1 moles) ds magnesio

-9 -
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en forme de virutas.
Se afiude a continuacidn, en sl sspacio de 2 horas,

una. solucidn de 226 g (1,0 moles) de pare~bromo~ter-anil

benceno en 500 om® de tetranidrofurano, previamenie seca

do sobre sodio,

La reuccidn es cebadz por un ligero calentamiento
del reactor,

Después de adicibn completa, y bajo agltacién, se
mantiene el reflujo hasta desaparicién casi completa del
magnesio (aproximadaments 2 horus).

D) A partir del cloruro.

En el zparato precedente, sSe introducen 9,5 g de
magnesio en forma de virutas, y después 0,5 cnd de bro-
muro de =2%ilo y 10 a 15 em? ds una solucidn preparada.

mezcelapdo 10 cm3

de tetrabidrofuranoa sécado s0bre sodlo
¥ 54,9 g (0,3 moles) de monocloro-iser-amilbsnceno obte
nigo eu 1- b). Se calientz = ebullicién y después ss in-
troduce en el espacio de una hora el resto de la soluciébn
de monocloro-ter-anilbenceno en tetrahidrofuranc.

Se aglta a continuacibn bajo reflujo duranie 7 ho-

3.~ Condensacidn del compuesto Srganousgnesisnd con

anhldrido f+4lico.

a) A parilr de bromuro ué ter-amilbenceno-maemesio

Bajo agitacibn y a 402C, la solucibén de compuestp
drganomagnesiano obfenida en 2 a) es afiadida lentamente
en el espacio de 1 hora & una solucibn que contiene 148 g
(1 mol) de anhfdrido £tdlico en 500 a3 de tebrahidrofu—
rano, prevismente sscado sobre sodio.

Eetando terminads la adicidn, se agita la soluciébn

- 10 -
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idurante 1 hora a la tenperaturs ambienisz, y despuds du-
5ran$e 2 horas y 30 minutos bajo reflujo. Bl tefrahidrotu
?rano es expulsado complebamente por evaporaciln. Al real
duo de evaporacién, se ailade una. solucidn 6 ¥ de édciao

" eloriidrico.

Te fase orginica es exbtralda con 3 porciones de
3C0 cm3 de Ster etilico. Las tres Ifracciones etdreas son
reunidas, lavadas con 900 end de ague swburads con KaCl,
v despuds se extiue de ellu el dcidvo z(4-ter-mmilbenzoil)
benzoico por fedio de cinco extracciones sucesivas con
500 cm® de solucién zcuosa zl 5o de Hazcoj.

Estos porcionss zon reunidas y aclidlficudax con HCLl
concentrado para precipitar desde ellus el lcido 2(4-ter-
amilbenzoil )benzoico, yue e3 recogldo y depurzdo por diso
lucidn en 500 cm® de clororommo frio. Despuds e filtra-
c¢lén, el ecloroformo es evaporado y se rscogen 2£0 g de
4eldo puro, gque funde a 1440G.

Bl rendimiento global de las Operaciones 2 a), 3 a),
eXpresadia por:
nimero de meoles de Lcido benzoico obteniuos x 100,1lege a T3%

numesro de moles we Pula—0rCLO-Ter-allloence
no uwiilizados

b) A4 partinr de cloruro de fer-wnllbenceno—iusnesio.

Bajo agitacidén y a 400C, lz sclucidn de compussto
drganomagnesiano obbeniaz en #b) ¢8 alualde lenbinente
(en el espacio de 1 horz) 2 une solucidn gus resulta de
le disolucidn de 44,4 g (0,3 moles) de anhidrido itdlico
en 180 cm3 de tetrehidrofurano sacado sobre sodio.

Unz vez terminsus ssia adilcidn, se¢ lleva la soluciébn
a ebullicidn y se calisnta o reilujo durents 3 horas y 30

ninutos. 4 continu:zcibn, sl tetrechidrofuranc es completa-

- 11 -
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ente evaporado.

Los operaciones de recuperscifn y de depurazeidn del
feido 2(4-ber-amilbenzoil)benzoico obtenido son idénticas
a las descritas en a). Bl rendimiento global de las opsre—
ciones 2b) y 3b), expresado por:

nimero de moles de £ecido '"benzoico" obtenido x 100, llega

numero de moles de para-cloro-ter~amilbence-
no utilizado

a 82%.

4.- Cierre de ciclo del &cido "benzoico™ para for-

“mar 2-ter-amil-antraguinona.

BEn un reactor proviato de un refrigerante, e in-
troducen 432 g de H2804 al 100%, que se celientan a. 502¢,
y despuds se afiaden bajo agitacidn 54 g de dcido 2(4 ter-
amil-benzoil )benzoico, y se lleva la solucidn a 850¢C. A
esta temperatura, se mantiene la agitacién duranite 4 ho-
ras,

Después de reaccidn, la mezcla es verbtida en calien-
te en 2,5 litrod de agus helada. Ia solucibn Jcide es la-
vada dos veces con 400 cm3 de benceno, de mensera que se
extrae de ella la 2-ter-amilantraguinona.

Después de decantacidn, la fase bencénica es lavada
una vez con 500 cm3 de agus, dos veces con 300 cm3 de so-
lucibn de NMaOH 1 M, despuds dos veces mas con 400 cnd de
agua, y despudés el benceno es evaporado.

Se obtienen asi 42 g de 2-ter-amilantraquinona. E1

rendimiento, expresado por

nimero de moles de 2-ter-smilanitraquinona obtenidos x 100,
atmero de moles de Gcido Whenzoicol utilizado

llega a 82%.

B - Preparacidén de peréxido de hidrbégeno con la ayu-

da de 2-ter-amilantraguinona.
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j Se utiliza 1 kg de solucidn orginicz obtenida disol-
;viendo 290 g de 2~ter-amilantraquinona en una mezcla cons—
“titulda por 355 g de diisobutilearbinol y 355 g de una
;fmaccién de petréleo que contiene principalmente alcohil=-
‘bencenos Cqe

Bsta solucidn es sometida a una hidrogen=cidn catali-
tica en presenciu de nfquel Raney en un matraz de fondo re-
dondo provigto de un agitador rotativo trabajando a tempe-
raturas del orden de 350C; se interrumpe la hidrogenacidn
cuando el ebntenido de antrahidroquinona estd prdéximo a la
saturacidn. La velocidad de hidrogenacidn media, para la
totalidad de la solucibn orginica utilizada, es de 30 li-
tros de hidrdgeno por hora.

Se separa a continuacidn el catalizador y se trans-—
fiere la solucidén orginica hidrogenada a otro matriz de
fondo redondo, en donde es sometida a unz oxidacidn con
oxigeno. Después de oxidacidn total, indicada por un cam-—
bio en la. coloracidn de las soluciones, se exirae el perdxi_
do de hidrbgeno producido.

La cantidad producida es de 17,5 g, e¢xpresada en .
Ho0, al 100%.

& t{tulo comparativo, la Firma solleitante ha efec—
tuzdo dos ensayos de sintesis de peréxido de hidrbgeuo en
las mismas condiclones opsratorias gue anbterioxmente, pero
utilizando en un caso unz mezcla constitulda por 70% de
2~ter-amilantraquinona y 30% de 2-sec-isoamilantraguinona,
v en el otro caso un2 mezcla constitulda por 40% de 2-ter-
amilantraguinona y 60% de 2-sec~iscumiluntraguinona. Estas
dos mezclas provienen de la condensacidn clisica entre ter-
amilbenceno y anhidrido ftdlico en pressencia de ALCL, se=

3

-13 -
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gulda poxr ciesrre de clclo, y corresponden a las composicio~
neg extremas gue se pueden obtensr hacisndo variar las con-
diciones operatorias de la condensacidn.

Los resultados estin consigrnados en la Tabla I si-
guiente, sn la cual se han recogido igualmente los resul-
tados del Ejemplo 1 confoime al invento, con el fin de po-
der compararlos mejor y mostrar el interéds del procedimien
to segln el invento.

En sstos ensayos comparativoes, ss ha modificado evi-
dentemente el contenido de antraquinona disuelta en lz mez-
cla disolvente, con el fin de tener en cuenta la variacidn
de la solubilidad de la Forma antrahidroguinona en funeidn
del contenico en isémero ter-amilico en la 2-amilantraqui~

nons utllizada.
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jz-amilantraquinona 2~ter-amilan Mezcla de 2. .
- utilizade ezcla de 2-

trequinona ~ ter-amil-(704)
obtenide se-~ y de 2~se0w
glin el Ejem— isoamil~(30%) gs

ter~amil~(40%
de 2-se£- %)

— -
Composicidn de la
solucidn orgznica
en g&/kg
0 2 r
Antraguinona 90 250 200
Diisobutilcarbinol 355 363 500
Fraccién de petrédleo 355 387 300
Contenidco de diisobu~
tilcarbinol en la mez_
cla disolvente, en % 50 48,5 62,5
Caracterfsticas de la
so0lucidn orginica
Densidad & 352C, en
kg/dm y <
&/dm3 0,902 0,892 0,872
Viscosidad a 352C, en ¢F 2,3 2,0 2,3
s
Coeficisnte de repar—
to de H202 58 60 44
Poerdxiuo de hidrdgeno
producido, en g de
o/, =
H,0, &l 100% 17,5 15,1 12,1
——
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La comparacidn de las productiviuades de perdxido

Ge hidrégeno muestra cluramente lz ventaja Gel procedimien~
to seglin el invento.

Ejemplo 2.

En unz instalacidn experimental, se ubiliza unz so-
lucibn orginica que conitiene, por kg, 290 g de 2~ter-amil-
aniraguinona preparads segin el modo operatorio del Ejem=
plo 1A, 355 g de diisobubilcarbinol y 355 g de una fraccidn
de petrdlco comstitulda principalmenie por alcohilbencenos
09.

Esta solucidn orginica circula en la instalacidn, en
donde es sometida sucesivamente a las gperaciones siguien-
tess

Hidrogenacidn en presencia de paladio sobre hidroxi-
apatito hasta un grado de 50%, separscidn del catalizador,
oxidacibdn con aire, extraccidn con agua del perdxido de
hidrbgeno produelido, recirculacidn de lu solucidn orginica
a lu etapa de hidrogenacidén para volver & comengzer el ci-
clo, etc.

La instalacidn ha funcionado de modo continuo durante
156 dius. Ia capacidad de produccidn de la solucidn orginie-
ca es manteniua constante por un tratamiento de regeneracidn

aplicado de forma continua sobre una fraccidn de la solucidn,

¥ por adiciones de anitraquinona y de disolventes de manera

que se¢ compensan las pérdicas mecdnicas y las provocadas
por degradacidén quimica, por esvaporacidn y por arrasire
en la solucién acuosa de perdxido de hidrégeno.

Durante sste periodo, lu instalacidn ha. producido
3740 kg de perbéxido de hidrdgeno bajo forma de solucidn

acuosa al 31% en peso.
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El rendimiento global de psrdxiuo de hidrégeno con

;relacién al hidrégeno consumido ha sido de 92%.
Después de esta campafia de prouuceidén, la solucidn
organica contiesne, por kg, 268 g de 2-ter-amilantraguino-

5 lna, 20 g del derivado correspondiente tetrahidrogenwdo en

el ntelso, 43 g de otros compuestos de degradacidn, 338 g
de diisobutilcarbinol y 331 g de disolvente de petréleo.
La viscosidad de la solucidn, medida a 352C, ha per-
manecido inferior a 2,5 ¢P durante todo el ensayo.

10 De los 43 g/kg de compuestos de degradacibén de la
2-ter—amilantraquinona, 31 g/kg son regenerables a 2-ter-
amilantraguinona por medios éonocidos; ocurre lo mismo con
los 20 g/kg de darivade tetrahidrogenado en el nidcleo.

La:presente golicitvud que corresponde & lu formula-

15 da en Francia, con fecha 27 de Mayo de 1.969, bajo el ni-

mexro 69.17263, se acoge 2 los bensficios del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiecdad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los punios de invencidn propiu y nueva que S8 pre-
20 gentan para qus sean objoto de esta solicivud de Patente
de Invenciln en Bspaiia, vor VELWIE afios, son los sgigulen=-
tey:
:7 1.~ Procedimiwnto ciclico de preparacidén de peréxi-
‘
,f do de hidr6geno gus consiste en hidrogenar unu 2-alcohil-
antraguinona disuclia en un disolvente ovgdmico no misci-~

ble con agua para former le Z-alcohilantrahidroguinona

-~ 17 -
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correspondlenie, que ss somete a continuacidn a wna auto-
oxidacidén por medio de un gas que contiene oxigeno, de ma
nera qus s forma perdxido de hidrdgeno, y en regenerar
la 2-alcohilantraquinona, siendo extraldo a continuacidn
el perbdxido de hidrbgeno y siendo devuelte la 2-alcohil-
antraguinona a lu etapa de hidrogenacidn, caracterizado
porque se utiliza, como 2-alcohil antraguinonsz, 2-tzre
amilantraquinona preparade hociendo reacclonar para-hall=-
geno-ter-amilbenceno con magnesio para foimar el para-ha-
logenuro de ter-amilbenceno-mugnesio, gue se condensa con
anhidrido £tilico con el fin de obtener fcido 2(4~ter—
amilbenzoil )benzoico, el cual a continuzacidn es sometide
a un cierre de cielo por deshidratacibn.

2,- Procedimisnto ciclico de preparacidén de perdxi-
do de hidrdgeno.

Tal y como se ha descrito em la Memoria que antece-
de, representado en los dibujos que se acompailan y para
los fines espscificados.

sgta Memoria consgta de dieciocho hojas escritas a

médguina por una sola cara.

usaria, 1% ABR.1370
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