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correspondiente a la solicitud de concesién de un.a.
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’

SOLICITANTE: ALDA CHEMICAL,S.L., de nacionalidad
espariola.

RESIDENCIA:._Plaza. Coronacién,.. 2 ESTELLA. (Navarra)

' ELECTROQUIMICA DEL BENZOL",
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tiene como fin la declaracifn del objeto sobre el que ha de

La presente memoria descriptiva .

recaer el privilegio de explotacién- industrial de exclusivo
en el territorio nacional de una Patente de Introduccibn, de
‘acugrdo con la vigente Legislacibn, que, como el enunciado
indica, se trata de "PROCEDIMIENTO DE~PREPARACION DE LA HI-
DROQUINONA POR CONVERSION ELECTROQUIMICA DEL BEN?O " |

El presente invento se relaciona
con un procedimiento de preparacién de la hidroquinona por
conversidn electroquimica del benzol. V ‘

Ya se conoce la oxidacién electro-
quimica del benzol en quinona seguida por la reduccibn de
esta filtima, también>por via electroquimica,-gn hidroquinona
(patente austriaca n? 5.128). En ese procedimiento, el benzol
es reciclado en presencia de un diagrama entre el compar-
timento &nodo y el compartimento citodo de fqrma a obtener
y mantener la concentracibn de la quiﬁéﬁé eh el benzol, débil
a saber de 1 a 2 % aprox. Se opera a unos 20 a 40 C. La hi-
drogquinona se recupera a partir del electrolito que sale del
departamento del cdtodo, por ejemplo por refrigeracifn y se-
paracidn de los cristales formados. En_general,.se utilizan
electrodos de plomo o de aleaciones de plomo y se trabaja con
o sin aﬁadido de agentes depoiérizadores del anodo de plomo:
En la mayoria de los casos se utiliza. como electrolito el
&cido sulfdrico, eventualmente afiadido de sulfato de sodio *
y se trabaja con proporciones relativas de aproximadamente
2:1 a 10: 1 entre el benzol y el &cido sulffrico. Al ser el
electrolito mezeclado de dos fases, se facilita la operacidn
afiadiendo agentes emulsificadores, pero estos Gltimos tienen

varios inconvenientes: participan en la reaccibn y molestan
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esta corriente parcial el &cido sulffirico que se envia de nue
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en la separacién de la hidroquinona ( patente alemana n?

1 101 436 y 1 102 171).

La peticionaria ha encontrado re-
cientemente la forma de obtener ventajosamente la hidroquino-
na por oxidacién electrotérmica del benzol en quinona y re-—
duccién electroquimica de esta filtima en hidroquinona, actuan-

do de la siguiente forma:

A través de un compartimento anddi-
co de una célula de electrolisis se envia a gran velocidad
una corriente de reciclado muy finamente dispersa de benzoli
de 8cido sulffirico diluido y de quinona, con un porcentaje «
de quinona que no sobrepase 2 % en relacifn con el benzol con-
tenido en esta corriente y se hace lo mismo a través del com-
partimento catédiéo con una corriente de benzol, &cido sulfd-
rico diluido, hidroquinona, acompafados de pequefias cantida-
des de quinona; se afiade en la corriente de reciclado del
&nodo, antes de su introduccidn en el compartimento an6dico!

benzol fresco, se desvia parte de las corrientes de reciclado

anbédico por delante del compartimento anfdico, se separa de

vo-en la corriente de reciclado anédico, se afiade la mezcla‘
residual benzol-quinona en la corriente de reciclado catédico
antes de su introduccién en el compartimento catédico, se de-
riva parte de la corriente de reciclado cat6édico en la parte
delantera del compartimento catédico, se separa de esta co-'
rriente parcial el benzol que se vuelva a enviar en la co-

rriente de reciclado anddico, se separa la hidroquinona por

écido'sulfﬁrido'y se vuelve a enviar el &cido sulfdrico en el
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catédico. i '

Otras caracteristicas y ventajas
del invento se ir&n descubriendo con la lectura de la descrip-
cién que sigue a un ejemplo de realizacidn no limitativo y
haciendo referencia al Gnico dibujo adjunto que representa
un esquema del pripcipio para la puesta en marcha continua
del procedimiento seglin el invento; en este esquema, no se han
dibujado los elementos clésicos tales como recipientes, bom-
bas, vélvulas, etc.. 7

Los conductos 1, 2, 3 y 4 llevan
a través del compartimento an6dico (16) una corriente de -
reciclado de electrolito, por ejemplo &cido sulfdrico diluido
y benzol que contenga igualmente pequefias cantidades por ejem-
plo de 1 a 2 % de quinona. Se utilizars preferentemente un
&cido de concentracidn aprox. 15 a 30 %, especialmente el de
20 %, las proporciones relativas entre el benzol y.el dcido
sulflrico en su introduccifn en el compartimento anédico (16)
se sitfan entre 1: 1 y 1: 6 aprox. En esta corriente de re-
ciclado, se envia por los conductos respectivos 5 y 6 benzol
fresco y benzol reciclado que no ha reaccionado y que se ha
recuperado en la operacién. En el conducto se encuentré un
filtro (18) que permite eliminar los productos secundarios
s6lidos que provienen del compartimento anédico (16), como
6xido de plomo, sulfato de plomo o derivados sulfatados del
benzol y polimeros de quinona, quelse encuentran separados, ~
por consiquiente, del circuito de reciclado. El caudal de
esta corriente de reciclado estd regulada de forma que, en
el compartimento anédico (16) se mantenga una turbulencia
que provoque la mezcla iIntima de los dos liquidos que son el

electrolitico y los componentes orgénicos. Parte de la co-
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rriente, aprox. 5 a 10 % por ejemplo, mis si es preciso, es
enviada por el conducto 7 al separador (19). En este aparato
(19), el &cido sulfdrico es separado de la solucidn benzoliqg
y enviado por el conducto (8) a la corriente de reciclado.
Preferentemente, la solucidn benzolica no contendr& m&s de

2 % aprox, de quinona. Esta solucibn es enviada por el conduc-
to (9) al compartimento catbdico (17). A través de este com-
partimento, se envia igualmente una corriente de reciclado
{(por los conductos 10, 11, 12 y 9) que consiste en &cido sul-
fﬁrico diluido y benzol. Las proporciones relativas entre el
benzol y el &cido sulfrico estén comprendidas entre 1 : 2 -
y 1l: 8 aprox. y més ventajosamente entre 1 : 4 y 1 : 6 aprox.
cuando por ejemplo se utiliza un &cido sulflrico al 10 %.

En este caso, gl porcentaje de hidroquinona puede ser, por
ejemplo, de 70 a 80 gr/l. Una parte de la corriente de reci-
clado catédico, representando por ejemplo 10 % de esta co-

rriente es enviada por el conducto 13 al separador (20). Se-

llgtn el equilibrio, se puede naturalmente tratar una parte

més débil o més fuerte a la corriente de reciclado. En el
aparato (20) se separa el benzol reciclado que solo contiene
pequefias cantidades por ejemplo 0, 1 % de hidroquinona y la
so;uci§n sulfﬁrica.,Ei,benzol reciclado se envia a la opera-
cién por el conducto (6). La solucidén sulfdrica que contiene
la hidroquinona se envia por el conducto. (14) a la operacidn
de -aislamiento (21) que congsiste, por ejemplo, en una crista-<
lizacién a 02 C. El ééido sulfdrico obtenido en estas condi-
ciones, que puede contener hasta 4 % de hidroquinona, es en~
viado de nuevo por.-el conducto (15) a la corriente de reci-
clado:catédico. Los liquidos-madres obtenidos en una cristali-

zacién pueden tambié&n ser enviados nuevamente en las mismas
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condiciones. .
La utilizacidn de dos ciclos permi-
te poner en marcha la totalidad de la operacién con aparatos

muy sencillos. La hidroguinona aislada presenta una gran pu-

reza pues ninguna impureza del compartimento anbdico puede pa=

sar practicamente en la corriente del catédico.

El ejemplo siguiente ilustra el in-
vento sin limitarlo. En este ejemplo las indicaciones de las
partes § porcentajes son en relacifn con los pesos, salvo
indicacidn contraria.

EJEMPLO o ’

Se envia una corriente de recicla-
do a través de un compartimento anfdico que presente un volu-
men de 2:1, aprox. una mezcla de'aprokimadamente 18:1 de &ci-

do sulffirico al 20 % y 9:1, de benzol que contenga 1,5 % de

quinona. La electrolisis se efectda bajo una tensién de 7,5

voltios, intensidad de 600 amperios, temperatura de 352,
Parte de la mezcla de la reaccidén obtenida, que contiene 2 %
de quinona se afiade a la corriente de reciclado enviada a
través del compartimento catédico y que consiste en aproxima-
damente 20:1 de &cido sulfdrico al 10 %, 7:1 de benzol y pe-
quefias cantidades de hidroguinona. En el compartimento cat6-
dico, la concentracién en hidrogquinona pasa a aprox. 80.g/1..
A partir de la mezcla de reaccibn obtenida en estas condicio-
nes, se coge una fraccidn correspondiente a la solucién ben-*
zolica traida del compartimento anédico y se separa esta frac-
cidn en solucidn benzdlica y solucién sulfdrica. La solucién
benz6lica que contiene aprox. 0,015 % de quinona y 0,15 % de
hidroquinona se envia al compartimento anédico. Al mismo

tiempo se envia a este compartimento benzol fresco en canti-
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dad igual al benzol que ha reaccionado.

A partir de la soluci6n sulfdrica,
_se aisla la hidroquinona, por cristalizacifén a 02 C. El 4cido
-sulfﬁrico residual que sigue conteniendo todavia 35 g/l de '
‘hidroquinona, se vuelve a introducir en la corriente de re-
ciclado enviado al compartimento catfdico. La hidroguinona
obtenida presenta ﬁna pureza del 99,5 %. El rendimiento, en
relacifén con el benzol en funcién es del 5,2 %. El rendimien-
to de la corriente eléctrica, en relacién con la hidroguinona
es del 37,5 %. )

Descrita suficientemente la natura-
leza del invento, asi como su realizacién industrial, s8lo
cabe afiadir que en su conjunto y partes constitutivas, es po-
sible, introducir cambios de forma, materia y disposicién en
cuanto tales alteraciones no supongan variacién sustancial
del mismo.

La Patente de Introduccibn gue se
solicita por diez afios para Espafia; de acuerdo con la vigente
Legislacifn, no se ha dado a conocer en Espafia, siendo su

fuente de origen: Patente Francesa N2 2.126.195.

N 0O T A

La Patente de Introduccidn que se
solicita por diez aflos para Espatfia, de acuerdo con la vigente
Legislacidn, deber& recaer sobre "PROCEDIMIENTO DE PREPARA-‘
CION DE LA HIDROQUINONA POR CONVERSION ELECTROQUIMICA DEL BEN-+

ZOL", en todo de acuerdo con las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento de preparacibén

de la hidroguinona por conversién electroquimica del benzol,

-

caracterizado porque se envia a través de un compartimento
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an6dico de una c&lula de electrolisis a gran velocidad una .
corriente de reciclado muy finamente espolvoreada de benzol;
dcido sulfdrico diluido y quinona, con un porcentaje de qui-
nona que no sobrepase el dos por ciento en relacién con el
benzol contenido en esta corriente, y que se envia a través
del compértimento cat6dico de una célula de electrolisis a
gran velocidad una corriente de reciclado muy .-finamente espol-
voreada de benzol, Acido sulflrico diluido e hidrogquinona;
practicamente exento de quinona, se afiade a la corriente de
reciclado anfdico, benzol fresco, se desvia parte de la co—-
rriente de reciclado anédico antes del compartimento an6dico,
se separa de esta corriente parcial el &cido sulfdrico querse
envia en la corriente de reciclado anédico; se afiade la mezcla
residual benzol-qﬁinona a la corriente de'ieciclado catédico
antes de su introduccidn en el compartimento catédico; se des-
via una parte de la corriente de reciclado cat8fdico en la par-
te delantera del compartimento catSdico, se separa de esta co-

rriente parcial el benzol que se envia en la corriente del

1 reciclado anédico, se aisla por refrigeraci6n la hidroquinona

a partir de la mezcla residual hidroquinona-&cido sulfdrico
y se envia el &cido sulflrico a la corriente de reciclado an-
tes de la introduccién en el compartimento catédico.

2.~ "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION
DE LA HIDROQUINONA POR CONVERSION ELECTROQUIMICA DEL BENZOL".

Segfin queda sustancialmente descri-
to en la presente memoria descriptiva que consta de nueve ho-
jas mecanografiadas por una sola cara acompafiada de sus co-

rrespondientes dibu-jos.
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uaarid, 13 AGO. 1973

ELl Agente Oficial.

s

Po ~udil ; LOAYSA PINZON
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ALDA CHEMIMICAL S.L, hoja unica

Flg] Escala variable
Madrid 13R%M

El Agente Oficial
MCHT FrantHDET - LOAYSA PIHZOR
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