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El presente invento concierne a un perfecciona-
miento en la preparacién ¢iclica de peréxido de hidrégeno.
Tiene como objeto la regeneracién de las soluciones de trg
bajo gastadas de los procesos ciclicos,

Los procedimientos que utilizen las antraguinonas
pare la produccién de H202 estdn basados en un ciclo de tra
bajo que comprende una hidrogenacién, en presencia de un
catalizador, de las antraguinonas disueltas en un disolven
te, una oxidaclén de las hidroantraquinonas obtenidas, y fi
nalmente una extracocién del H202 por puesta en contacto con
agua de la solucidn que proviene de la oxidacién. La solu-
cién extrafds vuelve a la hidrogenacién.

Se sabe que estas operaciones quimices estén acom
pefiades por reacciones secunderies que trensforman las qui
nonag en productos no oxidables ni reduclibles, lo cuel es
designado como "degradaocién" de le solucidén de trabajo. Re
sulta de ello una disminucidn progresiva del potencial de
produccidn de estu soluelidn, No obstante, y esto es bien
oconooido, se puede limitar estae pérdida de potenclal intro
duciendo en el ciclo une operacidén suplementaria, llamada
de "reconversidén", que consiste en general en poner en con
tacto oon un catalizador, la totellded o parte de la solu-
¢idn de trabejo, de meners continue o discontinus. En esta
operaocién de reconversidn, une parte de los "productos de~

gradados" es reconvertida en quinonas activas, es decir ge
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neradoras de HZOE’ a saber la antraquinona empleada o su de
rivado de hidrogenacidn en el niclec, la tetra—5,6,7,8~an-
traquinona correspondiente,

Ho obstante, en general, una parte de los produc
t0os degradados no es reconvertida en quinonas, por ser de-
masiado lentas las reacciones de reconversién, o por ser
irreversivles las degradaciones. Asi, poco a poco, la solu
¢idn de itrabajo se enriquece con "productos inertes", cuysa
concentracidn puede alecanzar un valor perjudicial para el
buen funcionamiento del procedimiento,

En efecto, se observa progresivamente, un atasca
miento cada vez mds rdapido y més importante de los catali-~
zadores de hidrogenacién y de reconversidén que se traduce
en uwn congumo acrecentado de éstos; un atascamiento de los
filtros, una acumulacién de depésitos en las superficies
de contacto entre la solucidn de trabajo y la solucién de
H202, durante la extraceidn del H2020 El andlisis muestra
en estas soluciones la presencia de compuestos poliantracé
nicos, con funcién fenol, a los cuales se puede hacer resw
ponsables de los inconvenientes anteriormente citados., Jun
to a estos productos poliantracémicos, a los que se desig-
na como "productos degradados pesados", existern otros pro-
ductos de degradacidn moncantracénicos, a los gue se deno=
mina "productos degradados ligeros", Dado que los diferen-

tes productos degradados tienen la ventaja de awmentar la
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solubilidad de las quinonas y sobre todo de lag hidroquino
nas se ha buscado, y éste es el objeto del presente inven-
to, desembarazer la solucidén de trabajo de la parte perju-
dicial de ésta, a saber "los productos degradados pesados",

El procedimiento segin el invento permite, por lo
tanto, regenerar las soluciones de trabajo empleadas en el
procedimiento de fabricacidn de H202 g la antrasgulnona, sin
perder la ventaja de wna elevada solubilidad de las quino=
nas, y por lo tanto de una productividad elevada por litro
de solucién de quinonas. Otra ventaja consiste en permitir,
graclas a una me jor reactividad de la solucidén, reducir los
consumos de catalizadores en la hidrogenacién y en la recon
versidn.

Para obtener el resultado esperado, han sido des
critos diferentes procedimientos, que comprenden o blen ope
raciones qufmicas, o bien operaciones fisicas, o bien com~-
binaciones juliciosas de ambos tipos de operaciones. Los in
convenientes de ello son, frecuentemente, la complejidad
de puesta en préctica, y/o eventualmente los inconvenientes
de reacciones quimicas secundarias en el caso en el que en
trean en juego reactivos,

El presente invento, basado en las volatilidades
relativas de los productos que han de ser separados, hs re
currido a la evaporacién mediante una técnica que permite

wn fraccionamiento suficiente con el minimo dafio causado a
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los productos a recupersr; gracias al tiempo de calentemien
to relativamente corto.

El principio de la destilaciém que concierne a la
recuperacién de los productos activos, es decir de les qui
nonas, ya ha sido propuesto por la patente francesa ntmero
1,335,700, No obstante, aparte de que las condiciones de
puesta en prdetica no estaban precisades, éstas implicaben
la formacidn de productos Acidos, a los que habfa que eli-
minar por lavado,

El presente invento permite obtener directemente
¥y de modo continuo una solucidn de trabajo renovada sin
ningén otro tratamiento diferente de una destilacién por
evaporacidn en dos etapas. El procedimiento de regemera-
oién de las soluciones de trabajo gastedas de los proce-
s08 ciclicos de preparacién de perdxido de hidrégemo a la
antraguinona consiste en dos fases segln las cuales se se-~
paren los dlsolventes en el curso de una primere destila-
cién, bejo une presién como méximo igual a la presién at-
moaférica, y luege se separan las quinonas, y "productos
degradados ligeros" monoantracénicos em el curso de una se
gunda destilecién, efectuada a presién mds baja, y ademéds
vuelve & utilizar el conjunto de los productos destilados
gomo nueva solucién de trabajo, sstd caracterizado porgue
se condensan los vapores de ls segunda destilacidn sobre
une, pelicula liquida de disolvente frio constantemente re-
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novada, proviniendo dicha pelfcula de disolvente de los va
pores condensables de la primers destilacién.,

Le primera de estas fases consiste en destilar
los disolventes bajo una presifn inferior o igual a la pre
sibn atmosférica., El aparato escogido es un evaporador de
pelicula., .Ia pelicula o bien puede eircular libremente o
bien puede ser obligada a recorrer un camino més largo por
medlo de rascado permanente a lo largo de las paredes. En -
cualquier caso, el aparato trabaja con un gradiente de con
centracidn, lo cual permite acrecentar la evaporacién por
inyeccién de vapor de agua, mientrss que el extracto ya no
contiene méds que algunos tantos por ciento de disolvente.
Ie primeras destllacidén se realiza ventajosamente en presen
ols de vepor de agus auxiliar.

la segunds fase consiste en evaporar el conjunto
de quinonas y "productos ligeros degradados" a una presidn
sensiblemente inferior a la de la primera fase, preferente
mente inferior a 100 Torr. El aparato escogldo es igualmen
te de pelioula y de gradiente de concentracién con o sin
raseado. las temperaturas de las paredes son inferiores a
3502C cuando se trata de etilantraquinona y de sus produc-
tos .degradedos., Se gprovecha el efecto de la temperatura
pere obtenser una generacién de quinones a partir de los pro
ductos degradados susceptibles de ser regemerados térmica-

mente. Esta es la razén de que la presidén en esta segunda.



10

15

25

6,11,72

fase debe ser tal que la temperatura de itrabajo correspon=
diente a la evaporacidén de los productos a recuperar sea lo
bastante elevada para esta generacién de quinonas pero 1o
suficientemente reducida para no entrsfiar craqueo que dé
lugar a productos ligeros indeseables. El residuo no desti
lable s llevado a una temperatura tal gque una parte de los
productos degradados se itransforma en quinonas dGtiles.

Ademds, en esta segunda fase, una ventaja impor-
tante del presente invento es el modo de realizacibn de la
condensacidn de los vapores de quinonas 4 productos degrada
dog, Por ser el objeto el de realizar el tratemiento glo-
bal de modo continuo, es deseable evitar cualquier apari-
c¢ién de fase sblida por condensacién,

Ahora bien, los puntos de fusién de los produc-
t0s quinénicos son tales que, incluso con condensadores ca
lientes, es prdoticemente muy dificil evitar los depbsitos
s6lidos, El procedimiento consiste por lo tanto en conden=-
sar loa vaporses sobre una peliculs ligquida de disolvente
frio y para esto se utilize el disolvente que se ha recupe
redo en el curso de lo primera fase,

Este procedimiento se presta de un modo notable
al tratamiento complseto, en continuo, de las soluciones
de trabajo. Aei, utilizando la técnica de los evaporadores
de pelfculs descendente para cada una de las etapas de des
tilacidén, la solucidn de trabajo a regenerar introducida
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en el primer evaporador vuelve o salir del condensador de
pelicula descendente de la segunda etapa, &s regenerads y
es inmediatamente utilizable,

El esquema de una instalecién que permite la pues
ta en prdetioca del procedimiento del invento como destile-
cibn continua se represente en la figura de los dibujos ene
Jos, a titulo de ejemplo de realizacidén, no limitativo, en
lo que conclerne a los modos de funcionamiento o & los ti-
pos de evaporadores de pelicule o a sus funciones., '

Ia solucidn de trevajo envejecide es transporta-
de por la conduccién 1, los disolventes siguen los circui-
tos 2, el extracto seco fundido es transportado por las con
ducciones 3, mientras que el extracto seco fundido y las
guinonas mds los productos degradados ligeros toman el ca-
mine de los ocircuitos 4 y 5. la solucién de trabejo regene
rade es qxtraida por le conduoclén 6. El residuo no desti-
lado es retirado por 7.

Por la conducoiém 1, la solucidn = regenerar, se
introduce después de pasar por el caudalimetro 8, después
al evaporador 9, por intermedio de un repartidor de liquido
10 de pelioculs descendente, lLos disolventes, a través de la
conduocoidn 2, son dirigides por la conducceidn 12 hacie’ el
soparador 14, en el cual se separa el agua, gque es evacua-
da por 13, y luego dichos disolventes son aspirados s la
canalizecldén 15, y despuds de pesar por el caudalimetro 1l,
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son dirigidos hacia el condensador de salmwera 16 por in-
termedio del repartidor de liquido de pelicula descendente
17.
El extracto seco fundido retirado de la base del
evaporador de pelicula 9 por le conduccién 3 es dirigido
en ‘primer término hacia un recipiente de distribucién 18,
¥y luego circula desde abajo hacia arriba a través del caude
limetro 19, y penetra en el evaporador 20 por intermedio -
del repartidor de liguido de pelicula descendente.2l. Los
vapores de quinones 'y productos degradados ligeros abando-
nan dicho evaporador 20 por la conduccidn 5, para llegar al
condensador de agua 16, en el cual se encueniran en contag
to con el disolvente. Ia solucidén de trabajo regenerads es
retirada por 6, mientras que el residuo no destilado es re
tiredo por 7 en la base del evaporador 20, Se inyecta va-
por a presién a través del cauwdelimetro 22, por la condus-
clén 23, al evaporador 9.

Seguidemente se dan e jemplos que ilustran el in-
vento & titulo no limitativo, ‘

Loy e jemplos siguientes conclernen a la aplica~
clén del invento a una solucién de trabajo a base de 2~
~atilantraquinona disuwelte en un disolvente compuesto por
100 voliémenes repartidos en 40 a 50 volimenes de acetato -
de metiloiolohexllo y 50 a 60 vol¥menes de una fraccibn de
disolventes aromdticos que hierven entre 150 y 1802C a
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760 Torr,

Ejemplo 1,

Después de haber separado en el curso de una pri
mera destilacién los disolventes de una solucién de traba-
jo con 206 g/1 de extracto seco que contiene 35% de quino-
nas y 65% de productos degradados, se disponen 236 g de eg
te extracto seco fundido en un metraz de fondo redondo uni
do con la parte inferior de un condensador vertical con des
censo por rociado del disolvente., Por estar puesto el re-
cinto a una pfesién de 1 a 2 Torr, se calienta el matraz de
fondo redondo. Los primeros vapores comienzan a destilar e
509C, y cuando se llegse a 250%C se hace cesar la segunda
degtilacidn., El andlisis muestra que se han condensado 145
g de producto destilado, o sea 62% de la carga, que contie
nen 68 g de quinonas, o sea 80% de las quinonas iniciales.
El residuo contiene 17,5 g de quinonas, lo cual representa
un rendimiento quimico total de quinonas de 103%, es decir
un aumento del contenido de quinonas de 3%.

Ejemplo 2,

Se repite el experimento precedente prolongando
la segunde destilacién., Entonces el producto condensado
constituye 86% de la carga que contiene 103% de las quino-
nas iniciales. El residuo contiene, ademds, 5% de las qui-
nones iniciales, lo cual lleva & 108% al rendimiento quimi

¢]o PY



Ejemplo 3,

Se efectdan de modo continuo cada una de las dos
etapas de destilacién en un equipo de aparatos tal como se
representa en el ane jo, El evaporador de disolvente es un

5 tubo de aluminio de 30 mm de didmetro interior y 5 m de lon
gltud, calentado con vapor a 1402C. El recinto es llevado
a una presién ebasoluta de 0,2 barias. Se le alimenta a ra
zén de 25 1/h de solucién de trabejo con una concentracién
de 200 g/l de extracto meco, de 1o0s cuales 70 g/1 son quino

10 nas. Se obtlenen 5 kg/h de extracto seco fundido. E1l disol
vente es recogido por otro lado., El segundo evaporador es
un tubo de 15 mm de didmetro interior y 1,5 m de longitud,
calentado eléetricamente de manera que se obtiene una tem~
peratura oreclente desde arriba haclia abajo, que va desde

15 245 a 3202C, Ia presiém en la parte superior es de aproxi-
madamente 1 Torr. Este evaporador es alimentado g razdén de
0,5 kg/h de extracto fundido recalentado a 1759C,

Se regula el caudal de disolvente que se envia a

la parte superior del condensador de manera que se Obtiene
20 una golucidén de trabajo de concentracibn en extracto igual
o superior a la del comienzo de trabajo, Habiendo introdu-
cldo de modo continuo en el segundo evaporador 3060 g de
digolvente y 753,5 g de extracto seco, se recogen 3.680 g
de solucién que contiene 620 g de producto destilado, o sea
25 82,4% de la carga y 133,5 g de residuo. El andlisis de la

=11 =
6.,11.72
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solucién y del residuo muestra que por 279,6 g de quinonas
en el extracto secoc se encuentran 282,4 g en el producto
destilado o sea 101%, y 21,8 g en el residuo, o sea 7,8%,
1o cuwal lleva a 108,8% el rendimiento quimico. Asi, a par-
tir de un extracto seco con 37,2%4 de gquinonas se encuentra
ma solueidn cuyo extracto contiene 45,6% de quinonas. Ia
velocidad de reduceidén de la quinona a hidroguinona, a
igual concentracidén en quinonas a la de la solucién someti
da a destilacidn, se hsce superior en 33% a la que existia
para la solucidn no destilada.

Ejemplo 4,

Para poner en evidencia las ventajas del trata-
miento objeto del presente invento, se procede a efectuar
ensayos comparativos de fabricacién de peréxido de hidrége
no partiendo,; por un lado, de solucidn envejecida a titulo
de referencia, y por otro lado, de esta solucién después
de haber sido sometida a trstamiento por destilacién.

La unidad de produccién continua de peréxido de
hidrégeno comprende las etapas de hidrogenacién, oxidacién,
extraccidn de H202, que son esenciales para el procedimien
t0, y ademds de un puesto de “"reconversién", que somete a
tratamiento de modo continuo un 15% del caudal total, des
viado del circuito entre la extraceién y la hidrogenacién.

Depuracidn por destilacidn,

En las condiciones de trabajo del Ejemplo 3 se ob
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tienen en uma primera etapa 16,860 g de extracto seco que
proviene de 83 litros de la solucibén de trabajo, Este ex-
tracto seco fundido enviado sobre el evaporador a razén de
793 g/h conduce a 13,260 g de producto destilado, 0 sea
78,74 de la carga, recogido en forma de solucién y a 3.552
g de residuo, Los rendimientos de quinonas son de 98,8% en
el producto destilado y de 7,7% en el residuo, o sea 106,5%
en total, El soluto, después de destilacidn, contiene 41,8%
de quinonas, contra 33,6% antes de la destilacién. Ia velo
cidad de reduccibn, a igual concentracién en quinonas, es
aumentada en 21% por este tratamiento,

Aplicacién a la preparacién de perédxido de hidré-

geno .

las dos soluciones, la tratada y la no tratada,
son llevedas, por adicién de 2-etil-antraquinona (2.EAQ), a

una concentracidn idéntica de 95 g de quinonas por 1litro,
Por esta razén, las composiciones al comienzo del

ensayo son las sigulentes:

en g/1 E.A.Q. H4 EAQ Quinones Produc Solu
totales tos dg to -
&radados total

Soluoién no tratade 30,5 63,5 94,0 136,5 230,5
Solucién tratada 31,5 64,0 95,5 96,5 192,0

Se establece un grado de reduceidén de les quino-
nes de 8%%, Por haber mostrado la experiencis adquirida qus,

- 13 -
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en las condiciones de trabajo escogidas, para este grado
de reduccidén la concentracién de tetrahidroetilentraquino-
ne. (H4 EAQ) tiende a un valor de equilibrio préximo a 80
g/1, conviene distinguir tres periodos en los resultados:

' a) inicialmente, el tiempo necesario para obte-
ner una marcha constante con 85% de hidroguinona, es decir
el periodo de puesta en régimen.

_ b) el periodo durante el cual aumente la concen-
tracién de H4 EAQ. _
¢) el periodo de composicidn y grado de reduccién
estables.

El ensayo ha durado en total ocho semanas, Los
resultados obtenidos son los siguientes, en favor de la so
lucibn tratada:

19, En velocidad de reduccidn, traducido en tiem
po y cantidad de catelizador:

a) ol periode de puesta en régimen es dos veces
més corto y el consuno de catalizedor es reducido en 33%.

b) el periodo de aumento de la concentracién en
H4 EAQ es dos veces menos largo y la economia de cataliza-
dor es de 35%.

¢) en el periodo estable, la economia de catali-
zador es de 50%. '

22, En velocidad de degradacidm, traducido en can
tided de quinonsa desaparecide por unided de volumen y de

- 14 =
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tiempo, los resultados son, en favor de la solucién trata-
da, respectivamente de:

a) 80% - b) 55% - c) 45%.

39, En lo gque concierne al rendimiento de extrac
cibn del peréxido de hidrégeno y a la cantidad del extrac—
to de H,0,, se debe precisar que, teniendo en cuenta la dig
minucidn de concentracién en "productos degradados", la so
lucidén tratade por destilacién tiene una menor aptitud pa~
ra disolver las quinonas reducidas., Se ha tenido que compen
sar este inconveniente aumentando el contenido del disolven
te en acetato de metileiclohexilo a 504 en lugsr de 42%. ILa
experiencia muestra que tal modificacién, siendo por lo de-
més lguales el resto de los parédmetros, tiene como conse-
cuencias habltuales:

a) un aumento de la concentracién de productos
cerbonados en el extracto de H202°

b) une disminucidén del rendimiento de extraccién.

En realidad, nada de esto ha ocurrido, sino lo-
contrario., La concentracién de los productos cesrbonados ha
dieminuldo en el peréxido de hidrdégeno extrafdo de 733 a
560 g/1, 0 sea una disminucién de 23,6%.

El rendimiento de extraccidn del peréxido de hi-
drégeno pass de 93,9 a 98,8%.

Bjemplo 5.

20,245 g de extracto seco, que provienen de 101

w 15. =
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litros de solucién de trabajo envejecida, son sometidos a
destilacién en las condiciones del Ejemplo 4 con un caudal
de 757 &/h. Se obtienen 15.728 g de producto destilado fi-
nel, o sea 77,7% de la carga, en forma de solucién y 4.417
g de residuo, El rendimiento de quinonas es de 99,7% en el
producto destilado y de 6,8% en el residuo, ¢ sea 106,5% en
total, ' ,

El extracto ssco disuelto, fras el final del tra
tamiento contiene 44,5% de quinonas contra 34,5% antes de
la destilecidn.

La velocidad de reduccién, a igualdad de concen-
tracién de quinonas, es aumentada en 16%.

En condiciones de trabajo similares a las del en
gayo n? 4, un ensayo de preparacidn de H202 he permitido
comprobar las slgulentes me joras con relacifn a la solu~-
cidn de trebajo no tratadas

-~ uns economfa de catalizador de 30%;

- un gumento de la cantidad de quinonas;

- y un rendimiento de extraccién de perdxido de
hidrégeno de 99,5% en lugar de 95,4%.

Ejemplo 6,

Se trata una solucién de trabajo envejecide, del
mismo tipo que la de los ensayos precedentes, por destila-
cibn en dos etapas separadas, cada una de las cuales traba

je de modo continuo,

w 16 =
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12, Se resliza la destilacibn de los disolventes
sobre un evaporador monotubular vertical de pelicula descen
dente con un didmetro interior de 30 mm, que comprende dos
secciones separadas por una cdmara de sslida de los vapo-
res; un tramo superior de 3 m de longitud; un {tramo infe-~
rior de 2 m de longitud; estando provisto cada tramo en su
parte superior de un repartidor de liquido son hendiduras,

Se alimenta el conjunto por la parte superior con
le solucién de trabajo a razén de 25 1/h y por la parte in

ferior con vapor de agua & razén de 3 kg/h.
Ia calefaccifn se reallza para los dos tramos me

diante una envolvents de vapor bajo 5 barias sbsolutas. La
presidn de destilacién es de 150 mm de Hg., Ios vapores a
1402¢ son introducidos en un condensador tubular provisto
de un separador con el fin de seperar el agua de los disol
ventes, El extracto sale en estado fundido a 1302C y con-
tiene menos de 0,5% de su peso de disolvente.

22, Se efectia la destilacidén de las quinonas y
productos degradados ligeros a partir de reservas de ex-
iracto y de disolventes que provienen del equipo preceden-
te,

Se realiza la destilacién en un evaporador mono-
tubular vertical de pelicula descendente con un didmetro
interior de 85 mm y una longitud de 3 m, provisto en su

parte superior de un repertidor con hendiduras.

- l’i Lad
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El aparato es alimentado por le parte superior
con el extracto fundido a 130%2C, a razén de 13 kg. la tem=
peratura de destilacidn es de 2302C y el residuo es lleva-
do a una temperatura inferior o igual a 3502C. Estos vapo-
res son enviados a un condensador tubular vertical, con en
volvente recorrida por agua fria, compuesto de dos partes
entre las cuales penetran los vapores a condensar: una su=
perior, alimentada por la parte superior gracias a wn re-
partidor de disolvente recuperado, para realizer mma peli-
cula liquida; otra inferior, para terminsr la condensacién
y enfriar el 1liguido. Se introduce el disolvente a razén
de 30 1/h. ILa temperatura entre las dos partes del conden-
sador es de 75 = 80%C, El producto condensado enfriado sa=-
le finalmente a 302C, a razén de 40,7 1/h con una concentra
cibn de 246 g/1 de extracto. El rendimiento de destilacién
os de T7%. Pare una cargs con 38% de quinonas: el destile-
do contiene 47,9% de quinonas, o sea un rendimiento de
96,2%, el residuo contiene 14% de quinonas, 0 sea un rendi
miento de 4,9%. Por lo tanto, el rendimiento quimico de qui
nonas era de 101%.

Ejemplo 7,

Se tratan 300 m

po de la del ensayo 6 a razén de 960 1/h en una instalacidn

3 de una solucibn de trabajo del ti

de marcha continua en dos etapas, del tipo representado en

el esquema adjunto,



12, El evaporador del disolvente es del tipo des
crito en el Ejemplo 6, con tubos de 30 mm de didmetro inte
rior, en dos tramos de 3 m y 2 m respectivamente,

El conjunto es calentado por medio de vapor de 6

5 bariass sbsolutas y se inyectan 100 kg/h de vapor o wesiir nor
la parte inferior del evaporador,

Ia presién de degtilacién es de 300 Torr,

Los vapores salen a 1509C y el extracto sale por
la parte inferior del evaporador a una temperatura de

10 120¢C,

El contenido residual en disolvente del extracto
o8 préximo a 1%,

22, El extracto seco y el disolvente gon envia-
dos, por intermedio de sus recipientes de distribucién,

15 respectivamente; el extracto, por la parte superior de wn
evaporador con rescado de pelicula, de 2 m2 de superficie;
el digolvente, por la parte superior de un condensador, de
5 m2 de superfioie, provisto de un repartidor de pelicule.

El evaporador es calentado por una doble envol-

20 vente & 3408C, La presidn de destilacién es de 60 Torr.

La mezela de los vapores de quinonas y productos
degradados llgeros con el disolvente que entra a 409C, a
una temperatura de 1302C en ls parte superior del condense
dor. Los resultados de andlisis muestran la eficacia del

25 tratamiento:

- 19 =
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Quinonas Productos % de quinonas
degradados en solucibn

Solueién: g&/1
Antes de tratamiento: 72 140 34
Después de tratemientos 73 90 45

El caudal de solucibn obtenids es de 900 1/h y el
caudal de residuo es de 57 kg/h. Por lo tanto el producto
destilado es de 34% de guinonas, lo que equivale a un rendi
miento de 95%, El residuo tieme -15,6% de quinonas, o sea un

10 rendimiento de 12,9%. Por consiguiente, el rendimiento qui-
mico de quinonas es de 107,9%.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en
Francia, el 18 de Noviembre de 1.971, bajo el N? EN 71 41.313,
se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Eétg

15 tuto sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

20
Los puntos de invencidén propie y nueva que se pre
senten para que sean objeto de esta soliecitud de Patente de
Invencidn, en Egpafia, por VEINTE afios, son los siguientes:
1.- Procedimiento de regenerscibén de las solucig

25 nes de trabajo gastadas de los procesos ciclicos de prepa-

- 20 =
6.11.72
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racién de perdxido de hidrdgeno a la antraguinona, que con
siste en dos fases, segin las cuales se separan los disol-
ventes en el curso de una primera destilacibn, a una pre-
si6n como méximo igual a la presién atmosférica, y luego
se separan las quinonas y "productos degradados ligeros"
monoantracénicos en el curso de una segunda destilaciébn
efectuada a una presidén mds baja, y ademés se vuelve a uti
lizar el conjunto de los productos destilados como nueva
solucibn de trabajo, caracterizado porque se condensan los
vapores de la segunda destilacifn sobre una pelicula liqui -
da de disolvente frio constantemente renovada, provinien-
do diche pelicula de disolvente de log vapores condensa-
bles de la primera destilaciédn.

2.« Procedimiento de regeneracidén de las solucio
nes de trabajo segin la reivindicacibn 1, caracterizado por
que ge lleva el residuo no destilable a una temperatura tal
que une parte de los productos degradados se transforma en
quinonas dtiles,

3.« Procedimiento de regeneracidén de las solucio
nes de trabajo segdn la reivindicacién 1, caracterizado por
que la segunda destilacién se realiza bajo unas presién tal
que la temperatura que corresponde a la evaporacidén de los
productos a recuperar sea lo bagtante elevada para la gene
racion de quinonas, pero lo bastante baja para no entrafiar

ningin craqueo que dé lugar a productos ligeros indeseables.

.
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4.= Procedimiento de regeneracibén de las solucio
nes de trabajo segiin la reivindicacibn 3; caracterizado peor
que la segunda destilacidn se realiza bajo una presibén in-
ferior a aproximadamente 100 Torr, '

5.= Procedimiento de regeneracidén de las solucio
nes de trabajo segin una cualquiera de las reivindicaéio-
nes 1 a 3, caracterizado porque las dos destilaciones se
realizan en continuo,

6.~ Procedimiento de regeneracién de las solucio
nes de trabajo segin una cualquiers de las reivindicacio-’
nes 1 a $, caracterizado porque la primera destilacién se
conduce en presencia de vapor de agua auxiliar,

T.~ Instalacién para.ls pueste en prédctica del
procedimiento segin una cualquiers de las reivindicaciones
1l a 6, caracterizads porque los apardtos.de destilacién son
del tipo de evaporador de pelicula liquida.

8.~ Instalacidén para la pussta en préctica del
procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones
l a7, caracterizada porque el eguipo de gsparatos utiliza-
do para condensar los vapores comprende un dispositivo de
pelicula liquida,

9.~ Instalacidén seglin una cualquiera de las rei-
vindicaciones 7 u 8, caracterizada porque comprende un pri
mer evaporador de pelfcula ligquida en el cual se efectda

la. destilacidn de los disolventes, un condensador hacis el .

@ 22 o=
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cual son conducidos los disolventes, y un segundo evapora=
dor de pelicula liguide en el cual se efectia la destila-
cibn del extracto seco fundido, separado por la parte infe
rior del primer evaporador, un condensador constituido por
un intercambiador de pared una de cuyas caras estd en con-
tacto con un flgido de enfriemiento mientras que la otra ..
cera, sobre la cual pasan a condensarse vapores de gquino-
nes y productos degradados ligeros, es rociada con una pe-
1lfcula liquida obtenida por inyeccidén de disolvente, que
proviene del primer evaporador.

10,~ Procedimiento perfeccionado de fabricacién
de peréxido de hidrégeno.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante
cede, repregentado en los dibujos que se acompafian y con
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintitres hojas escritas
a médguina por una sola cara,

mearid, 14 HGH 157
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