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.La invencién se refiere a un procedimiento para'

anriquecer halégenoantraquinonas, preferentemente eloroan
traquinonas, o bien mezclas binarias ‘de. di- "] trihaloge- e

noantraquinonas.
Las halégenoantraquinonas aoh; como. es eabido,
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- { EncyklOpadie der teohnischen chemie, 4l edicién, tomo 7'ﬂ,

-._taja -de que 1a purificacidn a: realizar previamente en los éci

da va ligade a grandes pérdidas de rendimlento debido ala-

: sentan uaa aevera oarga de 1as aguas residuales, de las que

| havfan dzsuelto en wanera muy costosa, tal 500 por evapora-'_

FR
i FURN

' 'quecer las distintaa halégenoantraquinonaa y/o mezclas de- di-‘
- y/o trihalégenoanxraquinonas binarias da mezclas de halége- :*_<

productoa de partida téon;camunxé importanxea para la sintesiy;{
de valiosos coloranxea (véaae patenta us 2. 605 269, pub11¢a-:__'
oién alemana DOS 2.050.961, patente britanica 1.081 890 vy pu-;f
bxlcacidn alemana DosS 1.644.518).A

La pureza de estos produotoe de partida as freouen*
temente una de las condicionea previas bdsicas para’ un alto qi’
vel de solidez ¥ reproducibilidad de. la tonalidad de’ oolor co&,
~ forme a las exigenoias genaralea a los coloranto- modernoa. ?

| Préctz?amenxe, hasta ahnra ae obtenian las’ haléged
noantraqu;nonaa en alta pureza, aproximadamente : 95 ﬁ), éasiug
excluslvamente por luatitucién por halégeno de los grupoe su; f'
£0 en los écidos antraquinonsulf6nico de pureza correapondiag}{;

te (asf 1lamado "tratamianto do Piaahar* ; veano Ullmann;

Pésina 589)

Este procedimiento presenta, -in eﬁbargo, Ia desven ;
dos sulfdnioos industriales mediante cristalizacién fracciona“T

fécil solubilidad de los dcidos sulfénicos o bien de .us aa- _
les en agua. Ademéa las 1e3£aa madre que se obtienen repre-,

se nabfan de. retirar las partea de écido sulfdnico, que se

cién.

&

Se ha desoubierto ahora an procedimienxo para enri-;f 

noantraquinonas, que 8¢ caracterize porque mezclaa de haloge~.'

noantraqumnona 8e someten & una dostilaoién en vacio fraccio-
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tando ‘estas mezolan de dioloroantraqninona binarieb pnrezaa

De las mezclas, gue oontienen, por ejemplo, trioloroanxragui-ﬂ'

' nona, presentando estan mezclas purezes cuporiores a un 80 %,

| presente invencidn se pueden emplear también.mezcla- de halé-

nadd, e «as8o dedo de varias etapa@.
Ségdn el procedimiento de la presente. 1nvencibn B8 |
pueden obtener de. las mszclaay que contienen. por. eaemplo, _
monocloroantraquinonae, la 1= x/o 2—cloroantraqu1nona. on. ¢a¥
da caso con purezas auperiores & an 95 %. por ajemplo, oon . ”
purezas de un 97 & 99, 5 #. De les mazclas, que contienen, por
ejemplo, une ¢ variag dicloroantraquinonas, se’ pueden obte-
ner, segin la prepente 1uvencidn, 1,5%, 1 $6my 1, T y 1, Bedi~
cloroantraquinona. en cada caso0 por sl solaa,en purezas supe- ;:

)

Tiores a un 90 w, ypor esemplo, con purezas de un 50 a 95 #. .
De las mezclas, que contienen, por ejemplo, variaa dicloroan-
traquinonas, se pueden obtener, segﬁn la presente invenoién,
también mezclan hinarias, que, o bien oontiensn 1, 5- y 1, 8-&1
cloroantraquinona, é1, 6= y1 7-dioloroantraqninona, preaens '
superiores-a un 90 %, por ejemplo,. urezas-de un 92 a 95 $.4_

nonas, se pueden obtensr,Asegﬁn la presente 1nwen916n, maz—'“i
clas -oinarias, que. contienen l 45~ 3 1 4,6-trioloroantraqui-

por ejemplo, purezas de un 85 a 95 ﬁ. ‘ ',{‘A : f _: .

En el procedimiento de ls presenxe invencidn 8e pue'
den emplear mezclas de hal6genoan$raquinona, donde_ nd.aguno de'
los componenxea individuales estd contenido en més de un 50 ﬁ;
por ejemplo, en menos de un 40 %s Bn, ol prooedimiento de la

genoanxraquinonaa, donde una hal6genoantraquinona o una nez-"
cla de di- o trihalégenoantraquinona binaria esté eontenida

en mas de un 50 %, por eaamplo, en ‘nds de un 80 %. De talea’.,
mezclas se puedqn,obtener,con un.gasto rg;ativamente redudidoj
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-halégenoantraquinonas altamente puras. Aai, se puede obtensr _
de una mezcla, que contiene.un 90 a 95. % de . 1-cloroan$raqn1-;7“ ;
nona, la l-cloroantraquinona enrpurezas aupariorea 8 un a9 Fal

por ejemplo, con una pureza de un 99,5 & 99,9 %. Asimiamo,’ﬁ{h.

' se pueden obtener, segdn el pro¢edimiento de la presente in- ‘

vencién, por ejemplo, dicloroantraquinonat altamente puran o

mezclas de dlclomantraqninona binarias, compuestaa de 1,5- ST
¥ 1,8«dicloroanxraqn1nona o de- 1,6 y 1,7-diolbroantraquito- vfff

naé

- Las mezclal de halégenoantraquinona,a emplear en elrft'

procedimiento de la- preaente invencién, pueden contenar ade- -
més de halégenoanxraquinonae también ulteriorea sustanciaa. 2

. por ejemplo, - antraquinona, nitroantraqninonaa y/b hidroxian- ;;”

Laa mezclaa de halégenoantraquinonan puedon preson-lﬂ;f

'.tar una oompoaicidn arbitraria. "f“-".fj": f%’?

Por ejemplo. se puede transfornar el acido antra~ N
quinon~1-sulf6nico induatrial (aproximadamento al 90 - 95 %).:;
segﬁn A+ Pischer, nediante tratamiento con clorato en la co- -

'rrespondiente l-cloroanmraquinona 1mpura y destilar 6sta ae-ki

gdn 1la precente 1uven016n, pudiéndoae obtenar adends del pro-

1 dueto principal pura, en caso deseado. también las “1mpure— ot

zas" ( por ejamplo, 1 gb=y 1,7-, l 5-. 1 8-dicloroantraquino-
na) en forma purs.;- SRR

, Asinismo se pueden puriflcar 1as clqroentraquinonas'
impurificades, tales - cOmo, por ejemplo, l- S 2-cloroantraqu1-iﬁ

V.nom’ 1 5-, 1 6‘, 1.7-' l 8"’ 2 6-’ 2 7‘diclor°antrﬂquinona

6 1,4,5~ & 1,4, 6-tricloroantraqu1nona por destilacién on va—j'ﬁ“

»cio o b;on roctifzcacidn en vaoio. .




8l nuevo prucedlmleuto €8 enpeoialmanto adeouado
para la obtencidn de nalégenOantraquinonus puraa a partir de',:
mezclas de halégenoantraquinonas, tal y como se obtlenén,an :

'éi trétamienﬁo segin. Fischer de mono- y disnlfuracionea de

la antraquinona o de las aguas residualea industriales, que- 
contienen &cidos antraquinonsulfénicos._

i Pinalmehte, las mezclas de halosenoantraquinnna a |
rectiflcar e puéden obtener tambzén diluyendo‘todo el produc
to de la antraquinonsulfuracién con agua ¥y haciendo reaccio-

nar esta solucién de los acidoa‘antraquinonaulfénicoa, en ca-_>'
80 dado después de ssparar la. antraquinona ain reaccionar, -

8. temperatura nds elevada con deido- clorhidrico Y cloratos o1
con cloro. hajo presién ¥ aislando 1an eloroantraqninonas qno )

| ge forman en 1a forma usual

_ Convenientomente se proceae aqui mezclando Iaa . .
aguas reaidualus, tal y como ae obtlenen deapuéa de la sulfu-:»:
racién de la antrequinona y precipitaeién cotio eal de la can=]
tidad prinocipal de loa dcidos sulfénicoa deaeados con hslurosf_
alcalinos, preferentomonte entre l y 2 G por debaio del punto
de ebulllcidn de las . -aguas roaiduales, con una aolucidn acuo-
8a de doido clorhfdrico o bien de sus sales, proferentemente

clorato sddico, . o introduciendo cloro elamonxal baao irradia- ;'
c16n simnltanea con. rayos ultravioletas o bajo presién, eepa-'

rando por filtracién las cloroantraquinonaa hidroinaolubles !fyA
obvenidas, lavando nsutro, sacando vy destilando.ﬁ"

- Aguas reaidualea adecuadas, que se pueden eleborar{i“

| de esta manera, son, ante todo, aquéllas que ae_obtienen_gn3g
| 1a d-disulfuracién de la aﬁtraquinoﬁa,‘que‘comO'es sabido se |

realiza en preaencia de mercnrio, deapués de separar. 1os aos;
productos principalea (deido 1, 5- y l 8-d$sulf6nico)




15 |
| - Veg terminada 1a reacci6n, 8e separa por deetilacién la mez-- :
ele do reaccidn._' ' : : AR N
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,sxén de una mezcla de una mezcla dé n;troantragninona yuna | -
: ‘clorow o bien bronoantraquinona,,o de una. mozcla ‘de cloro-‘;ffil
o bien bromoantraquinona, donde la proporci6n de laa hal6ge-i:yl
_noantraquinonas que sirven como diluyente aseiende,'como mi-;37f

| aguellas cloro~ o bién bromoantraquinonan, que ae &erivan de
| lae nitroantraquinonan empleadas por au-titucidn del grupo '
1n1tro por. cloro o bien bromo.

~rén. por lo gensral, aquellas mezclae. que contienen an 10 a

Prouuctos de partida adeouados para el procedimien-'{i
to de la pzeaente invencién 80R, ademas, laa mezclas, tal y

como e, ootienen por la reaccién de’ cloro elemental o bromo
aobre los productoa de mono- o’ dinitracién 1ndustriales de la-

antraquinona (obtenidos, por ejemplo, segﬁn 1as 1nstrucclonea-,f.

en la publicaci6n alemana DOS 2 143 253 (paxente US. 3.818 052{,"
publicaclén alemana 2 306 611 (patente belga 810 m) y pubxi '
cacxéé alemana DGS 2.256. 664 (Patente belga 80? 383)).g

Ventaaosamente se proeede aqui presentando la fu-; -

nimo a.un 10 y 3 en peeo. y sobre . eata fu:ién.ae deaa actuar oL
el. halégono s 180 a 300%, praferentemante 540 a 280 c, y,dna)f'

Especialmente ventagoso 88 emplear como. diluyenxes f-

La. proporci6n de mezola entre 1a nitro- y haloge- i'

noantraquinona, que ze ha de ajustar ai comienzo de 1a reac--: ’

cién, depende del comportamiento en fusién do las, nitroantra-"

_ quinonaa VentaJosamente se selecciona, de nanera que ae for- .

‘me una fusidén lo nds liquida posible, que ‘se pueda agitar o
bien bombear bién. Trabajando en. forma.diacontinua se enplea»'::

50

en peso de una nitroantraquinona (rssto' halégenosntra-'-’
quinona).. o ' ’ I
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- Al traba,jax: en forma. cont,{m.xg, B8e, presenta. cloroan- N
‘ tr&quinona dndustrial .o.pura csrg_.‘i'.‘.crxm-a,a fundij,a y la nitroantra,

quinonsa - correspondiente se, agrega en ung cantidad de manera
une reaccione con ol halégeno introducido en la foma deaeada.i, N

En ‘14 vanante d’e prdcedimiento discontinua se’ ca-
i. llenta una mezcla de’ unia mtroantraquinona ¥ de la correspon- :
diente hal6¢,enoantraqu1nona {por' “ejeplo, 1 B-Qim.troantraqui
; ricTriéi“yLI Ly S-ﬁcldfé‘axit'fé"quinona) "“‘i’fya proporcidn de z6z¢la

favorab.l.e para lograr Wng fusfd’n ‘l‘f«f&id’é‘ﬁé sido determnada
en ens'éiéé prevx.oe, mediante “afiwénticion de dalor desde 91

exterior 9.~’.1a¢temperatu1=a :de reaccién desa,aéa ¥ después, en
cas0 dado-sin- alterior: calentmte.atoadesde <04 ~9;§e:;ior, ge

_.introduee«c.kore qlementaluo..bien oromo.enstales. cantidgdea,
‘| dé manera: qQué-poTTel calor‘derreacctén se mantenga constante
s temperatura de reacci6n deseada ; no salga ningu.n halége-

v_"-"l"" b ','-l‘.' Ibeﬁlt-va\'J..» B

. noe e exceao del, re o
b i.p E’mudrc(—’"lo;l Le GhJU.L' Sl e};v-...& ‘3; riw

_ "'c"'“?-*"fwcLa‘-raaocidn h&ﬁem&nado tan,. promo comabxa no aej__
deﬁmoliem g&aemmictroeouy gwelucrmtom 46 capa del-
gada o enf el%@&-omaﬁtogremaxdebghmwmsp aueg@g ggyggstr@;.
m‘troafrﬁraqwmomauuuu fa.x.o, poDres ax. pura.w.&. @2 piaridn o
T ‘“*i.a‘“ao%‘zfaﬁ%z% RS b alling W G goibes priote- |
‘Jr‘e?fi:"e'ﬁxéﬁ%'é" Siorioan ra‘&i‘in“o‘h%%’,i”ﬁw y: “o'ﬁ't’i%he‘if' sekii tho G|
Tos }}'Brc“edimiento‘é" anteriPres, o Tt R, m‘{ty“a“istin-v
Jtiaiugg‘g:m{ 3,:'03{83\3' ded proﬁhd’to"ldne“ p’ﬁ%’id’a "e’tﬁh‘b&d‘o ‘para Ta
vodl;‘{euxi}:ihévn edev: 5&' :e:lfxi'pfo. Sordh “’t“’x"d‘d‘h&ind’nas ““'”cntf‘exie‘n b
“tas adtiisd s AT AESS e todol *f&f“x&ﬁ%é., = 4titrgiclo

< 2iue

rom&neros posibles. ‘
: Ed ‘T4 resiizadién pféétféé de ‘1 *dééttiﬁc‘i‘én""ffaaﬁ‘_
f cionada segtin la presente 1nveno:£6n de 'las ‘mezolas de halége-
no-, preferentemente oloroantraquiﬂonas obtenibles- éégu’m uno.
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‘y un vacio en la’ cabeza de la colunna de O ‘5 a 25 Torr.,fo~7

ba de aotar de una calefaccién de envolvente exteriorl prefe-
rentemente adzabatica. Para evitar temper&turas demasiado al--

'cién de' productos de cracking 1ndeseadoe, Be recomiendafem— h
. plear columnas de vacio fino, pobrea en pérdida de proaién y ;

caldao

D | P

de los _procedimientos arriba mencionédos‘o eegﬁn cuélquier'_
ctro proeedzm;ento xnuustrial arbltrario, se parte, en el mo~
dg de traoaao discontinuo, aestilando fraccionadamente ia. fu- .

eidn de las, por ejemplo, cloroantraquinonaa, cuyaa temperatu

raa se encuentran entre 20 a 100 C, preferentemeﬁte 3 a50°c)

en el caso de la l-cloroantraquinona 90 C, por encima del pun ::
to de fusién de las cloroantraquinonaé, en una columna recti-'
ficadors, cuya eficacia corresponde a 20 - 50 etapas - teoricae,«
bajo una proporcxén entre 1eciclado/extracc16n de ‘5/l a 50[1

_ . Debido a los altoa pnntoa ‘de fusién y la fuerte tenA
dencxa a la sublimacién de las. cloroantraqu;nonas se prec;sa ,;
de un calentamiento de todas las partss de’ los aparatoe que

e ponen en contacto con el producto..

Asi por egemplo, la columna de rectificacién se
tas en el pié de la columna, que - pudiernn conduczr & 1a xormg,;

dotar éstaa de empaquetadurse de taJido mstdlica (véase
Ullmann Bncyklopad;e der techniscnen Chomie, 45 edzcién, tomo L
2, paszna 533) o de cuerpoa de relleno metéliooa (voaae ' '

- Ullmann, 48 ealcién, tomo 2, pégina 528) y efectuar 1a alimen .

tacidn de energia en el pié de la columna a través. de evapo-
res de pelicula, preferentemsnta evaporadoree de pelicula de

convenientemente 8e aometen a: la rectifxcacién aqué
llas cloroantraquinonaa 0 mezclaa 1nduatr1ales, que. en su ob-
tenclén han 8ido lavadas hasta eatar amplzamente libres de B
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'poracidn de breve periodo de residencia y pobre en pérdidas

r_en Wi evaporador de . pelxcula de caida, de los eomponentes no

| por la cabeza de la columna, con un vaclo ‘de 5 a 25 Toxrr y-

' menta asimismo en forua ‘cont{nua a la zona central de una Bew|

por la cabeza se evacua una mezcla bznaria, como minimo, al. i

+Qa

acldo y de sal ¥ que mediante uné destilac;dn previa con bre-:.
ve tiempo de residencia, por eaemplo, mediante. un evaporador
de capa delgaua, han sido literadus de laa impurezaa no desta

l¢o139 asi como faczlmente voléti-es, no condensables.

con especlal ventaja se puede realizar'la'purifidéé
cidn aeatilatmva de las mezclas de clorcantraquinocaa inuustri$~
les en una 1nstalacidn de traoaJo continuo. ’

_ Beta variante del procedimlento se earacteriaa por-
Que mezclae de cloroantzaqu;nona lo maa libraa de écido.peei--'
ble, conteniendo l-cloro-, 2-cloro-, 1, 5—dicloro-, l 6-diclo-
ro-, 1,7-dicloro=, 1 S-dicloro-, 2,6~dicloro-, 2,7-d¢cioro-"
y, en caso dado, 1,4, 5-tricloro- ¥ 1 4 G-tricloroantraquinona
se. funcen, en forma adecuada, por e;emplo, en’ un tornillo sin.\
fin de fusién, e fusidn se libera en una instalacidn de eva- -

de presién, por ejemplo, en un. evaporador de capaﬂdelgaua 0

aestilables y/o de faoil volaticidad, lahfuci6n asi purifica-‘
da se alimenta en\forma continua a is zona eentral do una co-

luans rectiricadora de vacio ilno calentada adiabatzcamente‘"
con 20 - 50 etapas teéricaa ¥ alli 8e reduce, de manera’ que

proporczén de reflujo de 5/ a SO/i 8e extrae la 2-010-‘ 3
roantraquznona con un contenido minimo de un 94 %y el produc
o de pié, practicamente libre de 2-cloroantraqu1nona. se alz*,

gunda columnsg rectzficadora, de la que por la cabeza ae ex~ -
trae l—cloroantra&uznona. como minimo, 81 94 %y m;entraa el

ple se pass a la zona central de una tercera columna. nonde
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'traslada 8 18 2z0na central de-una - cuarta dolumnd, por euya
de 1, 5- y 1 B-dicIOroantraquinona ¥ en. caao deaeado, dei pro -

* ducto del pié por, ejemplo, mediante alimantacién a un evapo- .
1 rador de capa delgada, se aisla la l, 5-tricloroantraquinona;.

: lumna en cada caso antes de su fraccionamiento en la siguien—;-,
| te columna & una purifieacién intermedia. por aiamplo, modiau«"

loa produotoa de

' de la pureza de los productoe de partida y de laa exigencias

‘1ndustr1al -eon” un grado de puraza de 90:-'95 %, se puede

: ,minimo en 1-cloraantraquinona de un 99 ﬁ.

-qu;nona al 90 ~95 ﬁ. 1 5— 6 i B-dzcloroentraqninona en clo—fi?.

~10=

94 # de L, 6- y Ly 7-dicloroantraqu1nona. mioncraa el- pia ae

cabeza se extrae, como m{nimo, una mehcla binarza el 94 %

; Al emplear cloroantraquinonaa de otra compoeicldn
ae puede, preacindir, naturalmente, de una o de dos<de lae co- B
lumnas anmeriormenxe descritae.v‘ ‘ C N '

3e. recomienda someter los productos del pie'de 00—?j;4

te un- izltro 0 un’ evaporador do capa delgada para eliminar g

_ '? El grado de pureza de las fracciones obtenidas por 1
la deetilacién continna ) dincontlnua depende, naturalmente,

que e le impongan a las haldgenoantraquznonas en 1a ulteriur;~

elaboraoién a colorantan.

A Por ejemplo, una 1-cloroantraqu1nona obtenida por
un tratamiento aagﬂn Piacher de écido antraquinon-l-snlfénico;

transformdr en un prOducto altamente puro. eon un contenzdo -ff:'

En forma anéloga Y puede traaaformar 2-oloroan$ra-;:

roannraquinonas puras al 99 %.

Por otra parte, al emplear mezclas de. cloroanzraquiﬁ}‘.

| nona de las aguas rebldualea arriba mencionadas ss tecnicemmhjiff

te razonable deaear un grado de pureza de "solamente" 95 %.(x”T”
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.1a presente invencidn, especialmante segﬁn laa variantes de

‘lacién de los isémeros de halégenoantraquinona puroa no ae

ain valor alguno (por eJemplo. leaiaa madre y aguan residua-_

-11-

Segun el Luevo pzocedimiento e puaden obtener pre-
fexentemanze 108 : tiguiontes productoss "

l~c;oroantraquinona

2-cioroantraqu1nona .

i, 5- ¥ bt a-dicloroantxaquinona (como mezcla binaria)’,‘  "
1, 6- yi1 7-aicloroantraquinona (como mazola binaria),' :
1, 4 5-tr1cloroantraqu1nona. - N

De las nazclas binariaa obtenidaa, pbr eaemplo, de ‘
la mezela 1,5- y 1, 8-dicloroantraquinona. se puede 1ograr aen
un gasto industrisl aceptable, mediante ung ulter;or reotifi-‘.
cac;én en vacio, un enriqueczmlen+o de 108 oomponentes a ua ’
70 - 92 % ¥y concentrar éatoa ain mde altamante, en caso dado
segin otros aétodoa. por ejemplo, nediante oristalxzac;én"vﬁ'f

. ke de considerar dostacadamonte torprandonte qué
las mezclas de _Gloroantraquinona 1ndustrialea a emplcar negnn‘

procedzmiento preferontes, e puedan destilar fraccionadamen-'
te también en escala industrial, puea decido a 1os puntos de _
fusién altos, 1a elevada tendencia & la sublimacidn y- 61 redw|
cido intervalo del punto de ebullicién 86 deuaria habér ponta’:;
do con oomplicacionea de las mds diatintaa clases. L V

Por lo tanto, no es de alombrsr qne hssta la desti-

hsyan descrito -en la'literatura.

A . Una venxada eepocial del nueve procedimiento para
1a obtencién de halégenoantraquiaonas puras o ‘bien mezolaa do‘
halé;enoantraquinoaa binariase, consiate eén que oomo productos .
de paxtida 8@ pueden umploar productoa residualen hasta ahora:;
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100 ‘
Ul rio Yy 2100 kg de anxraquinona durante 3 horaa 8 120 c. La mez;;f

' 588) .

. elze

i T
les ae du auLionacidn de an&raqulnona y Loa produntoa de pié
do les nitracionaa de antraquinona), 1o que, & su vez, ta- }r'f'
niendo en consideracidn la escases actual de antraquinona,[ﬁﬁlf’
resulta de eapecial 1mportancia 1ndustrial.‘ e

31 nuevo Procedimiento ‘8@ explica con mas detalle S
a baae de los aiguientes ogemplos. E L '

I Eaemglo 1l

a) bagun laa 1nstrucciones en "Ullmans Encyklopﬁdie der tech-' ‘
“nischen Lhemie, 48 edicién. “tomo 7, pégina 567" se: haoen reac\""‘
cionar leO kg ‘de oleum- (20 %) con 15 & de sulfato de merou-

clga de reaccion Be diluye con 7000 litroa de agua, ae filtra

:.y 8o lava neutro con 12, 000 litrOs de agua Dal letrado ae
,;‘ prec1p1ta con 1800 litroa de solucidn e KOL concantrada el
15

écido antxaquinon-l-sulfdnlco como -al potésfﬁa, que se aepaQ ;:

T8 pox filtracién. La lejia madre asi obtenida se reooga y ae
‘elabora segun el ejemplo 1c. » : : Ll

'b) 800 kg de antraquinona se mezclan con 960 kg de oleum o

(5 %)/8 kg de mercurio y 86 hace reaccionar con 900 kg de ,-f:"
oleum (65 %) & 120-125 % (véaae 3106 Final Report ng 1484,:kﬁ_?.
Pésina 10, asi como "Ullmanns" (véaae mée arriba). Désina *

sy Deapués de diluir eon écido aulfdzioo se’ separa, )
przleramente, el écido 1, 5-disu1f6nioo preoipitano. Del- fil- 1

3~trado 86 precipita oomo sal el acido 1 8-disul£6n1co con clo- N

ruro potaaioo. Las lejiaa madre Obtenidas deapués de saparar

| 18 eal pot581ca de eate écido e rOQOgen y ae elabbran -agﬁn 1.

el ejemplo lc.
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'»c) 80 1itroe de la lejia madre obtenida ‘segin el ejemplo ls

Yy W litroa de la lejia madre obtonida segun ol ejemplo 1b

ae zeunan en wiia. caldera de eamalte de 250 litros de capaci-
dad y @e calienta a 100 . Bejo agitacién (30-40 revoluciones :
por winuto; agitador de ancla) se allmentan en. forma 1gualada
a8 este tamperatura, en el transcurso de 4 horas, 12 11trot de 
une solucién acucsa 8l 10 % de clorato addico. Se agita duran-
‘te 2 horas & 100 %, se separa por. euccién a 30 c a travéa de |
una prensa de filtro, 8o lava con agua caliente hasta que la- , 
galida reaccione-noutro Y. la torta de filtracién 8¢ -eca.; 0l

v

Se obtienen 1800 g de una mezcla de cloroantraqulngv“
ng de 1a wiguiente composicidnx ' V

22 % de Z-cloroantraquinona

'22 % de l<cloroantraquinona
1 34 % de 1, 6- Y i 7-dicloroantraqu1nona

16 % de 1, =¥ 1 8-dicloroantraquinona

6 %’de l.4oS—trioloroantraquinona.-

d) 1500 g de esta mezcla 8e introducen en un matraz calenta-“ ‘
‘do electricsmente, de ieearrollo eapeoialmente plano, de una_
columna de destilac16n de traba;o diacontinuo. La columng’ sef
compone de dos’ bande;as ‘(ancho’ nominal 30 nm; altura de llqu ‘
do 2 m; cuerpos de relleno. 4 x 4 nm de anillos ‘ae mallae de |
alambre) y se Gota para la compensaci6n de. las pérd1das de éa
lor de una calefaccién de ‘envolvente adiabética eléctrica.

Por encima de la eolunna ee encuentra el condensa-_

dor calentado con aceite portador de calor (temperaxura. unos

20 % por debaso de la temperatuxa do ebnllicidn del producto‘
de cabeza) La separacidn del deetilado en el reciclado y- la
extraccién se efectua & través de divisorea de reciolado &0~
bernados eleetrdniqegqntq. E1 producto de carbeza se recOggJi
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en recipientes ae destxlado calentados ¥ 8e extrsen fracczona'.;A

danente de. la inatalaci6n._-

Todas las partes de los aparatos que ae ponen en
contacto ¢on el producto estén dotados de envolventes Lale- :

factores, que ‘estdn fluidoa por aceite portsdor da calor vi&Lj"

lados termoastatlcamente.‘

. " Con una temperatura al pié de ;a columna de 280 c
(prino;pio) hasta 320 % (final), un vacio de cabeza de’ 10

Torr y una proporcidn entre reciclado/extrdccién de 20/1 86 fl'

extraaexon les- aiguientes fraccionesz

18 fraccién principals con temperatura en 1a cabeza de
‘235 ¢ = 220 ‘8 de una 2-oloroantraquinona,al 9? %

'15 fraccién 1ntermedia: 234 g con un 44 % de. Z-cloro-y un

56 % de l-cloro-entraqu;nona .

’20 fraccién principal a 245 c 130 € de l-cloroantraquinona
felgss - -

 2| fraecidn 1ntermedia. 97 g con un 52 % # ‘da- 1-cloro~ y un

46 % de.1,6(1, ?)-dicloroantraquznona ' fﬂ"*

3' fraccién 8 263 % = 241 g de una mezola al 92 # de 1,6-(1, j!
.7)—dzcloroantraquin0na '

'30 fracc16n~intermadia 3&0 g con un 5b~p de 1 6=1, 7-dicloro-i
q» 1y 445 de. 1, 5- v 1 8—d1cloroantxaquinona .

4' fraccién pr;ncipal a 269 G = 45 g de mczcla al 92 % de 1 5
¥yl o-d;cloroanxraquinona. ' ’

FLI A

v Las fracciones intermediaa obtenxaaa ge puaden eepa
rar en una - negunda etapa de destilacién baao condicionen aimi
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lares.’

‘jemglo 2 Svéase la figura 22

2) En una calders esmaltada Ge 250 litros de capacldad 8e. 1n-
troducen 100 litros de oleum (65 p de so ) Se introducen 4

kg de sulfato de mercurio y se agita durante 5 horaa a tempe-i
.ratura ambiente, con 10 que &e disuelve el sulfato de mercup
rio. Después, se introducen en sl transcurso de 2 horas 240

kg de antraquinona, pudiendo la temporatura subir haata 40 C. _
Se calienta en el plazo de 30 m;butoﬁ a 130 ¢ y esta tempera-9
tura se mantiene duranto 2 horas. 200 kg de la fu516n¥se Gi= |
suelven en 3600 Litroa de agua y se separa por tiltracién de
la sntraquinona sin resccionar (6,8 kg). Bn una ealdera de e8|
malte de 6. m3 8o nezcla el filtrado con 160 litros de éczdo :
clorhfdrico (al 30 %) y 300 litroa de. acido sulfurico (al 96 -

%), se calianta a2 100% y a esta temperatura se viortan duran°.

te 2 horaa 800 11troa de aolucidn de clorato sédioo (al 10 %)

' be mantiene durante otras 2 horaa a’ ‘00 c, se. aepara por suc- .

cidn a 80 C a través de ung prensa de filtro, se lava con
agua caliente hasta que la sglida de reacoidn neutxa y la tor:
ta de filtracién se secan. Se obtienen 120 kg de una mezcla '
de cloroantraquinona de la aiguiente eomposiciénS‘ K

aproxlmadamente 0,1 % en peso de antraquinona o

‘aproximadamente 3,0 # en peso de z-cloroantraquinona

aproximadamente 56 0% en peso de l-cloroantraquinona ' g
aproxlmadamento 1, l % en’ peao de 2,7= (2 6~)aicloroantraqui~ ,
nona ' : '

| aproximadamente 12,8 % en péﬁofﬁé l,6-](1,7é)dicidrbé§tra¢uié‘

nona . :
aproximadamente 11,9 % en, peso de l G-dlcloroantraquinona
aproximanamente le, 7 % en peao de l S-dicloroantraquinona ‘
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aproxlmadamente 2 3 % en peso de 1 4, Sn (l 4 6-)tr1cloroantra_3,

qui nona.

b) 105 kg/h de esta mezcla de cloroantraquinona 8e funden en '

un tornillo de fusidn (1) a 260 % y, en forma contxnua, se-
‘domifice a través de ia tuberia (2) a un evaporador de capa ]

delgada (3) calentado por . aceite portador aé calor de 340 c..'”

.08 vahos producidos ene evaporador de gapa delgada paaan a
una columna reforsadora (4) calentada adiabétlcamente con 5
etapaa tedricas y pe condensan en el condensador (5) (Dunto

de ebullicidn a 20 Torr unos 260°C). Con una. proporoidn entre -

reciclado. y axtrfccién (R/£)=o 2/1 se extraen unos 98 kg/h

de producto de cbbeza a travéa de la tuberia (6) como; destilg,f‘
-do. Tanto el deutilado como el condensador se cal;entan eon f
vaceite portador de caler de 200%c., En el pié del evaporador ’
de capa delgada fluyau aproxinadamante 7 kg/h de reaiduo via-fi
coso, compuesto de productoe no deatilables, productoa de cqg,‘
'foking 8 impurezas de mayor punto de ebnllicién a través de 13.J
tuberia (7) al xecipiente de loa productoa de p;e (8), calen- :
| tado 8. 270 0. El producto previamente purifieado en la etapai'
A prev1a para mejorar la estavilidad térmica” 1lega a través deﬂ'

la tuaeria (6) a una columna rectificadora (9) con 30 etapaa
teéricas, donde 86 Beparan las monocloroantraquinonaa de 139;

4i-'y trzcloroantraguinonas Comio produeto de cabeza ‘en. estaf -

columna se ¢ondensa monocloroantraquinona aproximadamente alt
96 %, 1mpur1£1cado c¢on antraquinona ¥ d;qloroantraquinona,

{ con.una presidn en la cabeza de 20 Torr vy una temperatura det

ebulLicién de .25%% C en el condensador (10) y se: alimanta en

- una prOporcidn de reciclado (k/E = 15) 8 través de. la tuberia. ,
(11) a 1a szguiente columna (15). b¢ condensador (10) y 1a ;,'~
| extraocz6n del destilado (11) ‘estdn calentadoa con aceite pqg_51

o



1G
A
., 20
P,
» h
s -
s¥s
=
PO
s %
$» 3
AT
.
[ L PN
-
o i3
hares )
s %
-
% Ve
R ON
Y |
(> 9
® "

?%31,_. 30

~17=

tador de calor de 200°C. Come producto de 916 de la columna
(9) se extrae a una yreaién de 35 Torr y una temperatura de
¢ouilicidén de unos 305 % dl/tricloroantraquinona practlcamen-
te 11bxe de monoeloroantraquznona ¥y a travéa de ia tuberia
f{12) se allmenta*a la columna de rectzficaozon (24). Con el
filtro (13) se r&tiran del producto los produatoa de cracking
que se forman durante el proceso. El evaporador (14) ce ca- A
lzenta con aceite portador de oalor de. 340 %. '

- La mezcla de monocloroantraquinona,que fluye a tra-v;

vés de la tuberia (ll).se separa on . la colunna (15) en 2-clc-,

roantraquinona Yy l-cloroantraquxnona. La columna calentada

1 adiabaticamente tiane una eficacia de 48 etapas toérioaa. Co-

no producto de oabeza se obtienen 2 8 kg/h de 2-cloroantraqui
nona aproximadamente al 97 %, impurificado eon aprox;madamen-
te un 2 % de antraquinona ¥ aproximadamsnte un 1'% de l-clo~ :
roantraquinona ¥y se extrae e través de 1& tuber{a (1?) La co
luana (195) se acciona con una presién en la. cabaza de 20 Torr

y una teamperstura de ebu111c16n de 252’ c. La praporcién de re

cxclado R/E es de 100/1. El condenaador (16) ¥ la extraccidn _
de destilaedo (17) se calientan a 220 Cs La mezcla de l-clo— R
roancraquznona que 8¢ obtiene en 01 Dlé sa extrae de 1& colum .

| na & 45 Torr y 290 % de tomperatura de ebulllcién 8 trsvéa del’

la tuberfa (18). E1 calentamienxo del. evaporanor (19) ae efec

‘tua con acelite portador de calor oalentado 8 340 . Para 1&
'obtencién de unos 55 xg/h de l-cloroantraguinona al 99 w, im-,
purificada con 2-cloroautraquinona asi como 2 7-(2,6)-diolo~
' roantraquinona, se conduce el producto del pie a travéa de 1a__

tuberfa (18) ar’ evaporador de capa delsada (20). aqui se dea-
tila el producto a obtener a 20 Torr ¥y 264 C, se conuenﬂa en
el cundansador (21) @ 190 C y.ee extrae de la instalacién a
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traen de la instalacién & través de la tuboria (26) uinos ..
112 kg/h de iaémoros al 88 % do 1, 6- ¥ 1 7-dicloroantraquinona :f
| ‘impurificados con aproximadamente un 7% de-2.7- y 2, 6-dicla- '
‘roantraquinona, 2 ﬁ de 1-cloroantraqu1nona y 3 %’ de 1 8- _
: N 5-dicloroantraquinona. El condenbador aai eomo: 1a extrao--' o

| clado asciende a R/h = 30/1. Del pié de. ia. ‘éolugina se'extrae_
7a travee de la tuboria (27) 1,8-y1, 5-dicloro-/tricloroan¥:§ ,

‘qulnona ampliamente libre de l y 6= y l.7-dicloroantraquinona.»_u'
"La temperatura ds obullici6n en.el pié de la columna ascienne“

| aos columnan se efectﬁa la, aoparacién de los iadmeroa l 5-

:(35) se obtienen unoa 11 kg/h de 1,8-dxcloroantraquinona al

-18-

travéa de la tuberia calentaaa (24) A través de 1a salida

del pié (23) 8o extraen las iupurezas y 1os productoa de cta
cking -de punto de ebullicién nés alto, que en parte so reti-A
ran ¥, €n parte, 88’ retornan a la columna (9). El calentamien,
to del evaporador de -capa delgada B8 afectua con aceite portg f'
dor do calor d¢ 340%. En la coluana (24) se efectis 1a sépa-|
raczén de los isémaroa 2,7=, 2 6=, :1,6%, 1,2~dioloroantraqui-',
nona de la mezcla de 1 5=y 1 B-dicloro-/tricloroantraquinona.
la columna tieno 48 otapas teéricaa. Oon una presién en la ca?g,
beza. de 15 Torr y: 270 ¢ de temperatura de. ebullicién 8o ezuz}_

cidn del daﬁtilado se calienta a 230 C.'La proporczén de réei

a. unoa 40 Torr a 310 c. El evaporador se calienta a 340 c.i-“
hl producto derpié de la eolumna (24) llega a través de la. tu

beria (27) a la 18 columna (29) de uns eoubinacién de colun-'
nas de dos columnaa (29) (30), conectadas en serie. En eataa

l 8—uic;oroantraquinona. Ambas columnaa trabajan a una preaidn

~en cabeza de 20 Torr ¥ temperaturas en caboza de unos 288 c.,?ﬂ,

Los condensadoros (31) ¥ (32) asi como la: tuberiaa del’ desti _
lado (33) y (35) se calienten & 220%. A través de la’ tuberia .
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91 7 impurificada con aproximadamente. ﬁn 8 % de 1, 5-d1clo-

roantraquinona y aproximadamnnte wn 1l % de 1,6~y 1 7-dislo-n

‘xoantraquinona ¢on una pr0901c16n de rdciolado R/E = 40. El

destilado dé la columna (29) se slimenta a travéa do la tu- -
verfa (33) al pie de la columna (30). El feciclado’ para la
¢olumna (29) se efectua a través de la tuberia (34) con el

- producto del pié de 1a columna (30). Anbas columnaa (29)

{30) tienen- 32 etapas tedricas. Las temperaturas uel pié 8e j‘
encuentran ¢on 35 Tory a unos 310 0.~Los evaporadoras (38)
(39) estan calentados con aceite portador de'calor calantado
a 340 %. A través de la tuberfs (36) se al;menta a la olunna '

(40) la mezcla de 1 S-dicloro-(tricloro)-antraquinona. impuri t"
'f;caaa con aproximadamenxe un 8 ® de 1, B-dioloroantrequinona.

Con el filtro (37) de rotiran del produoto lon productoa de |
cracking que se forman durante el procoao. Lon la eolumna

(40), con 28 atapao teérioas, 80 extraen a trav&s de la tube-
ria (42),como producto de cabeza, urios’ ;0 kg/h de l S-diclo-

roantraguinons al 90 Py 1mpurificada con. aproximadamenxe um
9 % -de 1 d-dicloroantraquinona Yy un 1 % de tricloroantraqni-
nona. Qon una presidn en la cabeza de 15 Torr 8@ presenta

- una tempexatura de ebullicién de’ 283° ¢. Ls proporoiéu de’ reci'

clado ascienae & R/E = 5/1. Bl condenaador (41) y la extrac-'
¢ibn de destilado (42) se calientan a 260° c. EL producto qel'

pié cont;ene esencialmente tricloroantraquznona con haeta un

20 % de dicioroantraquinona y se extrae.a travea de- la tube-
ria (43). La temperatura en el pié aaciende con 30 Torr de .
preaién a unos 310 %. El evaporador (44) se calienta’ con acei'
te portador de calor calentado a 340 C. Toda la instalacién

“‘de rectlficacién 8¢ compone esencialmente de 6 columnas, que

tienen envolventes exterloree calentados adiabaticamente. ;o-

" das las piezaa de la inatalacién en contacto con ol prOQucto
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se mantiener a tﬁmperaturaa por encima- de loe puntoa de fusi&
de loa productoa.‘ ' ce : LT

1400 g de une l—cloroantraqninona al 93
de acido antraquinon—l-aulf6nico por intercambxo-del grupo

' sulfo por cloro segun Piacher (véase Ullmanns Encyklopadie ';,
der technxachen cnemie, 49 edicidn, tomo 7, ejemplo 1, péging -

589 (1973)), impuriﬁcad.a con -
(VA 5 » de antraquinona - : 5
‘240 % da 1,6- yi 7-dicloroantraquinona

5 % de 1y5= v 1,8-&icloroantraquinona

f-2 0 % de otxos . R g o )
‘ .fsa 1n$rodu03n en el matraz de s 1nstalacién de anaayo (ae-q-
‘Ulvgun el eJemplo l) bon un, vacio én la cabeza de 20 Torr y uné :
4 prOporcidn de recielado R/h da 4/1 sa obtiene l-cloroantraqui'
1 nona altanente pura (99 %) o SRR :
' A) Producto previo & 1a’ temperatura de cabeza 260 C unos
105 8 ‘ S -

B) :roducto princzpal con la temperatura da cabeza 26¢ c
1067 g de 1-cloroantraquinona al 99 S ﬁ e T
C) Eesidno unos 228 8- - :

_ Las tenperaturaa del pié aaoienﬁen de 286 C & unos ~.
40 Tory. (comlenzo de 1a ueatilaci6n) a unoa 300 c (final de ?{

la. deatilacién).

Ejemplo véase fi a2
‘ 40 xg/h de una 1, 5-dicloroantraqu1nona, obtenxda »
de deido antraquinon-l.5-diiu1f6n1co por intercambio de 1os'

grupos sulfo por cloro segin Fiacher (véase Ullnanns Bneyolo-

pidie der techninchen.cuemie, 4'-edicién tomo 7, pégina 539)

=

obtenida
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- vés de la tuberia (2) se alimenta en forma dosificada y conti

{ ¥ residuos de alto punto de ebullicién y ‘86 extra;eron a tra~

~ peraturs del agonte calofaetor aaciende s 340 C. En la colum-
na (15) se enriquecen las. impurezas néds fécilmente volétilea,
{ La columna 8e aceiena con 20 Torr de vacio y una temperatura

berada de las impnrezas de punto de ebullicién més baao a: tra

_punto da ebulx;cién més alto. Eatas aoandanan el evaporador

de la siguiente compoaiczén.

aproxlmadamente 1,5 ¢ en pesc de 1-cloroantraquinona -
aprox;maaamente 1,5 P en pesc de 1 G-dicloroantraquinona
aproxlmadamente 95.0 * en peso Ge 1, S-dicloroantraquinona o
aproxzmadamente 1, 0 % en peao de cricloroantraquznona
aproximadamente 1,0 % en peso de 1naolubles,i Ce
se funden a 270 % en el toraillo sinf{n de Iuaién (1) vy a tra

nua al evaporador. de capa delgada (3) hn el pié del evapora-}

dor de capa delsada se concentraron unoa 3,0 kg/h de 1mpureza$

ves de la tuberia (7) y el recipiente (8). El proaucto previa
mente purificado se ulxnonta a trawés de. 1a tuberia (6) evi-'l
tando la colwamna (9) directamente & la columna (15). B1 con=.
densador . (5) y la tuberia (6) se caliéntan a 260 C.. El evapo-
rador do cape delgada se aociona con una praai6n en 1& cabeza
correapondiante a 20 Torr a una temperatnra de 290 c. La ten»

la l-cloroantraquinona y 1 8-dicloroantraquinona, en ia cahe-
za & aproxzmadamente un 30 % ¥ Be. extraen a travéa de la tnbe :
ria (17) (unos 3. kg/h). El connensador (16) ‘as{ como la tube-
ria (17) se calientan con aceite portador de calor de. 220 C.-

en la cabeza de unos 280°% con una proporcion de reflu;o '
R/E = 120. En el pié se extrae la 1, 5-dicloroantraqninona 11-__

vds de la tuberia (18) y en el evaporador de capa delgada '
(20) se libera de las impnrezas y productoe de cracking de




- na (lb), se calientan con aceite poxtador de calor oalentauo
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de Odp& delgads & través de la tuberia (23) &1 evaporador dea _

| tienen a través de la extraccién de destilado: (22); daapuée de"

 1licidn de 290 °. El calentamiento del’ condansador (21) ¥ de -

a 260°%.

:c;oroantraquinona, obtonida de écido antraqnincn—l 8-d15

aproximadamente un 2 % de l-cloroantraquinona R .
faproximadamente un-95 4 de 1,8-diolnroantraqn1ndna ;{}ﬂ;:;“ﬁ”
| aproximadanmente un. 1% del, S-dieloroantraqninona L

lﬁPrOXimaaamente un l % de innolublel.-- V¢&"

‘80 kg/h se funden,a 240 C en el torn;llo -infin de fuaién

o
i

capa delgade {(20), asl como ioe evaporadoroa (19) de 1a coldm‘

8 340 %. 32 kg/h de una i 5—uzeloroantraquinona ai 99 % se ob

condenbar en el condanaador (21) Ll evaporador de capa de&s§f f
ds (20) trabaaa Y 20 Torr da.vacio ¥ une tbmperatura de ebu-_ )

la extraccién (22) ae efectﬁa por encima del punto de fusién

jeaiplo 5 (véase £i  Aé‘é o

s

En forma correspandiente se puede purificdr»l 8-d1~fg_

siguiente compo-icidn-

a@rdiimadéménfe un 1% de tricloroantraquinona

(1) vy o tragés de la tuberia (2) ae a&imenta en forma eonti-‘:
nua al evaporador de capa delcana (3) Ln el pié del’ evapora;:v.
dor de capa delgana se cancentran unos £Y kg/h de impurezas R e
residuoe do mayor pnnto de ebullioién y 80 extraen Y travéa
. de 1a tuberfa (7 ¥y ol dep6sito (8). El destllado previamente.
purificado se. allmenta & trawés de la tuberia (6) directamon- '
te 8 la columna (15). El condensador (5) y la extracoién de .
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la cabeza, una temperatura de ebullxcién de 275 %. y una pro- i

& través de la’ tuberia (18) y en ol evaporador de capa delga-'

3tan con aceito calentado a JW &. ﬁn el pie de la eolnmna se f“
“obtiene con 45 Torr una temperatura de: ebullicidn ae 312 0.‘;’
| Las impurezas (unos 6 kg/h) eeparadaa en el evaporador de cé-

pués de condensar en el oondensador (21) 8 220% a través de |

-ngemglo 6 (véase figgg 2).__t

7clorato aédico al 10 % ¥ 8o algue agitando durante 5 horas a "

; ;-
ueﬂcilado (6) se calientsr & 220 Ce BL evaporcuor ae capa del
gata se acciona & una pxealdn an la cabeza de 20 Torr y una
tewperature de ebullicién de 288 Ce Ln la columna (15) se en-
riquecen las partes de més facil volaticidad, l-cloroantraqui _
nona, en ia cabeza a aproxlmadamcnta un 30 % y 8¢ extrae a .?.*
través de la tuberfa (L?)(unoa 6 kg/h). P condensador (16)
gsi como la tuberia de deatzlado (17) se calientan don- aceite.
de 220 C. La columna 84 acciona a una presién de 20 Torr en 5.

porcidn de reciclado. de 50/1. knel pié se axtrae 1a 1, 8-diclo
roantraquznona 11berada de ‘las 1mpurezas de técil ebulllcidn

da (20) se 1ibera de las impurezas y produotos de craoking '
de mayor punto de ebullzcién. El. evaporador de oapa delgada )
(20) as{ -como el evaporaaor (19) de la colunna (15) ae calien

pa aelgada {20) sme exxraen a travee de 1a tuberia (23). 62
kg/h de 1, B-dicloroantraquinona pura, al 99: %, ge extraen dea,f

ia ‘tuveria de aeatilado (22).-

. 150 'kg de écido antraquxnon-Z—sulfénico (eal Na),:~A)
(ovtenida aegﬁn Ullnann, Encyclophdie der. technischen Chemie, -
48 edicidn, tomo T, pagina 589;- Bioa Binal Report 1484) ‘g8 jﬁ'
mezclan con 90 kg de cloruro potésico -en 2745 11tros ae agus-
¥y 255 litros de écido sulfirico (al 96 %) a 100°C én una cale|
dera esmaltada de 6 m3 de capacidad oaJo agitacién (30-40 -
TpR) . en el plazo de 4 horaa con 1200 1itros de aoluci6n de
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‘-LOU Co & B0 b se aep&ra por uucc15n a travéa de una prenaa de. .
~f11txaao, se lava con agua uasiente hasta que el prodncto de

| ttene 2—cloraantraquinona de la aiguiente compos;ciéna

| aproxinadanente wn 1 % de 1-clordantraquinona. : M
._aprax;madamente un 1 % de insolublea.‘éf ~“;L-_ .}mV%v]jff

»txavés de la tuheria (2) de doa;fzca al evaporador de caps" ‘
de obnllicién se extraon onriquecidaa a través de la tuberi

‘se alimenxa a trawés deé la tuberia (6) e la colunna (9)‘,; ,
. “il evaporador de capa delgada se acoiona a 30 Torr correayqnpf;
~{ diente & una. temporatura de ebullicidn ae 265%. E1 cnlent’ '

- ¢como la. tuberia {6) eatén calentadas a 220 s Bn ‘18 columna |
"(9) se enriquece la l-cloroantraqninona en el pié a aproxima- o
7damante un 15 % y se. extrae A través de. la tuberia (12) (unoa .
5 kg/h) La 2-cloroantraqu1nona Junto con 1a antraquinona ee af
' alimenta a traves da la tuberia (11) a la columna (15) éj;_ <l

1 veza de 30 Torr, correnpondiento a une temperatura de abulli-,;l
| cibn de. 866 ¢y unia. proporcién de. reflujo de R/E & 15/1. El

' condensador (10) y ls tuberia (11) L calientan- a 220°, En_:.-

.tamperatura de ebullicién de unos - 285 C. X evaparador (14)

B ¥ 79

salida reaccione .neutro y la. torta de filtrado Be seea. Se ob

aproxxmadamente un 3 ‘% de anxraq¢inona v .
aproxznadamente un-95 % de 2—cloroantraguinona ;v:

‘ Para'la purificacién se fundan 80 kg/h ’ an forma';;;
continua, con un tornillo einfin de funién (1) & 240 c ¥ 8.

delgada (3). 4 kg/h de. 1naoluble e impurezaa de mayor punto

(1) v el recipidnte (8). El destilado previamente pnrificad s

mlento del evaporador de capa delgada se efectua con acazto
portador ae calor calenzado a 320 C.~El condeneador (5) ali

-‘! M

tinuacién. La colunna (9) se acciona con una preaidn en 1a ‘081

el pze e la columna (3) s aausta a 45 Torr de’ preaién dna Tu_’

ae calienta a 340 c. En 1a colunns (15) ae enriquece la impu— -
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unos 260%.

‘a través de ia. tuberia (18)

’E;emglo { .

rezd annraquznona de punto de ebullicién mas baao a aproxima--~

demente un 30 % ¥ ®e extrae e través de la tuberia (17)(unos
6 kig/h). L& columna se accxona ¢O1 una preslén an oabeza de
presenta asi una temparaturs: de ebullicién de

Bl condensador {16) y 1a tuberia (17) 8o : calienta

30 Torr. Se

d 240%. La
traquznona liberada de la antraquinona 80 extrae por éJ. pié

bn el pié de la columna se pre-
senta a 55 Torr una temperatura de: ebullicién de 286 c. El -

evaporador 86 calienta con aceite de 340 c. En. el evaporador :
"de capa delgada (20) se libera la 2-cloroantraqu1nona de las

(23).

beria (22). Bl calentamiento del evaporador de capa dalgada
se efectda con aceite portador de calor calentado 8’ 340 c.-

t

(véaae figura l)

a) 530 &/h de wna mezcla de cloroantraquxnona de la compoai-

{.cién

15 % de
13 % de
32 % de
30 % de 1

7 % de

2-clorosntraquinons
l—¢1droantr$quinona“ A
1,6-(1,7)-d1c1broa¢traguinphéi:f”

5-(1’8)-dicloroantraquinodht'?  o
1,4, 5-tricloroantraquipona

(obten;da por mezclado correapondiento de 1as cloroantraquing‘f 
‘nas obtenidas segin el eJemplo lq/lb) ¢ funden en-un torni--r”

110 de fusién (1) a 260°% ¥, .en forma continua, se doaifican
- a travea de la tuboria (2) a un evaporador de capa dolgada
(3) (ancho nominal 50, 1ong1tud de los rancadorea 200 mm), ca

ﬁ

proporczén de’ refluao ‘es R/B de 40. Le. 2~clorcan—-;

‘ultem.orea impurezs.s y productoc de craok:l.ng de punto de ebu- .
°1lici6n.més alto. Estos se. extraen a trawés dé la. tuberfa : 
59 kg/h (z-cloroantraquinona pura’ al 99 ﬁ) -go eondensan..f
- en el condenaador (21) a 220 % y se extraen a trgvés de- la tu :
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o4y parte reforzadona. (colunnas ancho nomznal SO, evacuador.-Z

- a traVes de la tuberia (6) en forna de destilado. Los reci—

| aceite portador de calor de 230 C. Por ol pié del evaporador A
| i.de capa delgada fluyen nnoa 30 g/h de reéidﬁo vieeoso7a tra-3?’
- | vés de 1a tuberia (7) & los recipiéntel ﬁe producto'ae

) 500 g/h del duulado obtenido en. J.a otapa. de pnru‘icacmn :
"previa se doaifican, an forma continua, y 1iquida, a través =

‘ ra de cargﬁ 4 x 4NDR)

1y 245% ae temporetura en la cabesa ae candonsa -en el oondan-’

-26-

lentado con aeeite portador de cnlor de 300 C. Loa vnhoﬁ pro— o
ducidos en el evaporador ds capa delgada auben a una columna ’
reforzadora (4) (ancho . 50, 500 mm de altura de. carga, . cuerpoe ‘
de relleno: anillos de alambre de mallan 4 x4 mm), que 88~ |
ha dotado de una calefacc;6n envolvente adiabética y w6 con-;
densan totalments en el condansador (5) (pnnto dq ebullicién '
a 20 Torr unoa 2?5 C) Con una proporcién entre reciolado/exn';
traccién 1/1 se extraen unos 500 g/b de prouucto de, oabeza .

1entea de deatllado ae; como el conﬂénsauor se calientan con }l

(8) calentadoa a 270 C. 7":*;~- v,~; Q;’nj,; B

de ia, tuberia (6) a una columna (9)‘con parte de evaenaci

2 m de altura de - carga, 4 x 4 MDR, reforsador. 1 5_mide“a1tu- |

1ia constitueidn de la columna es. asenoialmenta'ané
loga & la disponicién deacrita en el eJemplo 1. Solansnté la
calefaccién del pié se. efectua con ayuda.de un evaporador do
pelicula de’ caida (10) con 15 Torr de: praaidn en la cabeza

sador (11) 'y con una’ proporcidn de’ rociclado de 15/1 sef;btiaff:
nen unos 75. g/h de una 2-oleroantraquinona al 97 %y imyur1£1~ .
cada eeencialmente con 1-cloroantraquinona. (calefaccién del A
condensador y de 1a- sanda.e {12) usios 220 o) 425 g/h de '
producto da p16 con un oontonido en: 2-cloreantraqu1nona de B
05 % salen con 30 Torr. d. proaidn ot el pié ¥ 292 c de tom-




.. ;27-

yeratura de. ebullicién a travéa de La tuberia (13) ¥ al fil-
tro (14) & ls coluana eiguiente (15). Con el fxltro (12)-8e -
extraen del producto los produc'aoa de oraoking que se forman... :

{ durante el proceso.

c) En ia columna (15). en. principzo igual, en la que pravia—j;
mente se obtuvo 2-cloroantraqu1nona, se doeitican unos 425 J
- &/b del producto de pié previamente obtenido en’ forma 1£quida i
a 250 c. En lugar de los 2 m de altura de carsa pravzamente

necesitadoa como ovacnador e necesitan ahora, ain smoargo,

8610 una altura de carga de 1. m. .Con una preaidn en 1a cabe-'
78 de 2 Torr y 263 C de temparatura,de ebullicidn ee Obtieng _
con una proporcidn de retluao de 12/1 aproxlmadamente 65 g/h
de l-cloroantraquinona al 97 % impurifioada con 2-cioroantra
quinona y.lo8 isémeros 1 6-, 1 7-dielor0antraquinona._El don-|-
densador (16) y la extracciém del. aestilado (17) estén calen~'_ 
tados con aceite portador de calor de uncc 180 c. La oolumna '

'se calienta a travas de un evaporador (18). Coma producto de.
pié se ootienen unos” 360 g/h & 30 Torr y. 300 de tonperatura"

del pid a través de ls tuberia (19) y se lihera en una etapa

de purificacién 1ntermedia (evaporador de capa delgada (20)) '
1 de los productos de alto punto de ebullic;dn y no capaoea de

ser destiladoa. El. producto, compussto eaencialmente da 193
iaomeroa dicloro-antraqninona con un 0,5 % de L-cloroantraqui

nona como imyureza de fdeil ebullicién, se allmenxa 8 traves .
de la tubaria (21) a la siguiente colnmna (22).;;

d) Bl Producto de pié previamente obtenido 8@ separa.ahora en; -
una columna considerablemente mds larga (22) (reforzador 2 @, |
evacuador 3 m; diémetro de la columna 70 mm) en las mezclas

de zadmeroa ‘,6- ¥ 1,7~ aai como 1,5~y 1 B-dicloroantraqnino
nas. Uno- 360 g/h de ‘aligéntan @ la oolunna a 260 C. & 10 Tor:




el filtro (27) & la columna siguiente (28).  ;J4r'~

| 0) Del producto de pie anteriormente obtenido -o alimsntan
:_,‘_ahora tnos 192 g/’ a una columna {28), oon una,parte réfo:
151

| s 280 c: y una prOporcién de- rboiolado ae R/E

_nen unos 149 g/h de una mazclt al 94 % ﬂe los inémerba 1 .
ERY B-dicloro-antraquinona. El calentamienxo del: eondanSSAorfil,
: (29) y de la extraooién del deotilado (30) ae efactﬁa e 230 %

' na. Lalentamiento de 13 ealida del pié (32) a unos'zao?

_-::8—

C
¢ hR ]

de preaién en la cabaza ¥ 264 c de tamperatura on la cubeza

¥y uda pr0porc16n de reciclado de R/E = 30/1 se obtienan unos
168 g/h de una megcla de isémeros de l 6= y l 7~dicxoroantra-‘.
quinona. (Calentamiento del condensador (23) y de la extréc— |

cién del. deatxlado (24) ‘& unos 220°C, del evaporador (25) ‘a
- 325 c) como producto de pie se oonducen a 32 Torr ¥ 308 C -
_de temperatura del pié unos 192 g/h de mezola de 196meros _
j,l 5-y1 S-dicloroantraquinona. impurificada .eon -1 % ae l 6-.
fy l,7-dicloroantraqu1nona, asi como aproximadamante-un 25 % i
fde tricloroantraqu;nona y conponentes de punto de ebullicién :‘

) alio, a través de la thberia (26) (calantada a 280 C) ywi g

ra -de. 1 B y una parte 9vacuadora de 2 m.a 270 c. con una pr”--_
sién on 1& cabeza de 10 Torr y. una temperatura.de ebullieidn‘ -
4/1 s8¢ .

Con una prculdn el pié de 22 Torr y una tamparatura de Bbulli
cidn de 310 ¢ (ovaporador (31) calentado a 340 G) ne oxtrce

una mezcla del pié (43 g/h), que, ademén de dzcloroantraquino

nas y componentes de pnnto de. ebullicidn mén alto.contiene =
aProximadamente un 50 % de 1,4 6~ y 1.4,5—tricloroantraquino-t'

De esto productb (o puede obtoner a travéa del eva-. 
porador de capa delgada (33),‘columna de roiuerzo (34) unos
20 g/h de doatilado, condensado en el condenaador (35) a una

‘ reaidn de cabeza de 10 Torr y 285 C de tomperatura on_la=ca- |
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1 el eaemplo 83..

‘beza a través de la extraccién (33): las impurezas de punto

: de ebullicién mda glto y los re-iduoa 8¢ extraen e traVea de. -

la tuberia (37) El destilddo se. aompone en un 92 % p de iséme-

i ros de tricloroantraqulnona con aproxzmadamente un 8 % de im-

,purifzcacién con. loa isbneros 1 5= 1 8-dlcloroantraquinona.-

. Al emplear una mezcla de 1a6meroa de dioloroantra-

quinona libre de monoclorOantraquinona se. conduce el producto

;en biuto preV1amente puririoado en el evaporador de capa del-
gada evitando la columna (9) y (15) a travéa de 1a tuberia
{38) directamente ala columna (22). COmo produoto de aliman-

tac;én se. puedc omplear, por ejomplo, 1a mesela indioada en

-

: E]emp’ld 8

o _a) En un recipiento de reaccién de vidrio, dota&o de~9nmolvenA
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- te doble, previamcnte calantado a 240 C (longitud. 450 mm.~v"
‘diémetro 1nterior: 80 mm), dotado de una frita an o1’ fondo
'(poronidaﬁ - D2)- -o'funde wna mezcla de 1400 g de dioloroan-

traquinonaa (56 % de 1, -(l,?)-iadmeros y 44 % de 1, 5—(1 8)- ;

-isdmeros; obtenxda por destilaolén aegﬁn el eJemplo 1) y
' 600 & de una mezcla de dinitroantraqulnona, tal Y. como se ob- ‘

tiene, por ejemplo,’ como residuc en la dinitracién de antra—
quinona (veaaa ejemplo 8e) bajo introducoién de nntrégeno y
alimontacidn de calor (calentamlento por termoetato de - oiroui '

“to) En esta fuaién se introduoe oloro (48 l/h) hanta qua ya

no se desarrollan méu gaaes nitresoa ¥y, ‘on el oromatograma de |
.capa aelgada no se puedan dinitroantraquinonas (unoa 80 m;nu-‘~
tos). ‘

_ f La fusién de- reaccién 90 vierte sobre una’ chapa de 7,
esmalte y ee deamenuza deopues de aolidificar. Se obtiene una~

d;cloroantraquznona compueeta de-
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56 % de 1 6-(1 I)-isémeroa y _:;:'»A-
44 % de 1 5-(1 8)~1sémeros.,it

b) 1000 & de esta mezcla se 1ntroducen en el matraz dol apa- :

rato de ensayo dascrito en el eaemplo 1y pero prolongado en

1 m de altura de relleno ¥ se reotifioa con un vacia en cabe-_”

za de 5 forr y una prOporcién de’ reciclado de 30/1. Sa logra
obtener los sxguientea produotoas'“ ' ' :

1. Fraccidn principal 8 una temperatura en la cabezg de 245 ca

452 g de una mezcla al 94 % de 1 6- y 1, 7-dlcloroantraquino~'

l. Fraccién 1ntermedia

y l,8-dicloroantraqu1n0na (residuo: 140 G).

destzlar La temperatura en al matraz asciende deade, inicial
menta, 290 c a 315 ¢ al final de la destilaoién (a unoa 25
Torr). RRINE o

¢) La mezcla de dlnztroantraqu;nona enpleada en. el ejemplo E

8a se puede obtener, por ejemplo, como. aigue:‘

En 1,2 litros de HNO3 al. 98

300 g de’ antraquinona al 99 %. Se agita durante 3 noraa a 40- -~

42 Cy ulteriormente durante una hora .a- 65-70 0. El producto

trado 1y el letrado I.‘.A‘

La torta do fxltrado I ae agita con 300 cc deé. HN03

(al 93 %) durante una hora a 65-70 c. ae agita en frio duran-Qﬁ

(al 98

te 2 horas, sa ‘separa pox succién ¥ ae lava con HNO

3.

La fraccidn intermedia ge puede VOlVer a; emplear y

)

210 g de un 48'% de mezcla de 1 6-rfi
jy 1, 7- yup %2 % de mezcla de 1,5- y 1 B-dicloroantraquinena

ﬂ2. PracciGn principal t 198 & de una mezcla al 92 % de l.5bhz

ae 1ntrodunen. & 40 c -

4

- de zeaccién 8e separn por succién. Se obtiene la torta de iil '

- y) Se obtiene una torta de filtrac16n hﬁmeda y un extraoto. 1
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) por succién y se lava con HNO

| en irio, se separa por. sucoibn, se lava, oon HKO3 (al 80 %)
1 Se obtienen las torves de filtracidn.lll y el filtrado III.

vacio. parcial haata cequedad. Quedan 136 2 8 de’ una mezola de :

aaf ccmo la ‘manera de realizarlo en la préctica, debe. naeerae

‘8u. przncipio fundamantal, tamb;én aa hace constar que el ;u— u7
- vento correeponde a una nolicitud de patante pre-entada en

~31~

La torta de filtracién lavada neuiro y secada da 129 4 g
de 1, S-Ginltroantraquxnona. Del flltrado l 88 separa por dea- ‘
tilacidn, a 60-70 ¢, tento Hmu3 hasta que quede un 75 % en Pe
80 de residuo. sa sigue agitando durante 2 horaa, B9 separa  “
3 al 80 %. 56 ontiane ls torta '
de filtracién i1y el filtrado 11, La torta de f:ltracién lan
vada neutro y secada da 65 g de 1 8-d1nitroantraquinona." &

El flltrado II se reune con el extracto da arriba
¥y se separa por dostilaclén tanto écido n;trico, de,manera _
que quéde un 65 % en. peso de residuo. Sa ag1ta durante 2 horaa

1a torta de filmracién III 80 compone de l 5- y«v
1, 8~dinitroantraqu1nona. El filtrado III se evapora a8 60 c eni

dinitrOantraquinoua, que como componentéa;pwincipales~
ne. 1,5-, 1,6=, 1.7- vl B-dinitroantraq‘_nona'

contlagig‘

. BOoT A .-'.f‘-.'."

Descrita cuficientamenxe la uaturaleza del invenuo,

congtar que las diaposiczonea antariormsnte indicadas eon
eept;bles de modif;cacionee de detalla en ouanto no alteren

Alemania, bajo los nimeros P 24 58 022.1. de focha do 7 de di
ciewbre de 1.974, y nimero P 25 31 929.3. de feoha de 17 de “
Julio de 1. 975, acogiendoae por 10 tanto & los beneficioa quei:

conceden 108 Gonvenios Internacionales én vigor, oiando lo 1
gue constztuye la esenoia del zeferido invonto y por 1o que 'ra‘
" Be aolicits Patente de Invenci6n por 20 aﬂoa en ESpaﬁa, so~ :




10 .
‘ . lan en’ una calumna de rectificacidn calentada, cuya efioacia _
i 'corresponde & 20 =50 etapas teéricas con un vacfo e la-ca;ffgn
beza de 5 a 25 Torr ¥ una proporoién antra reciclado y e“f i
‘tracczén de. 5/1 3 50/1. ’ ' A ‘ :

, plean mazclas de oloroantraquinonas

| 1ejfas madre,. tal y como se obtzenen en la mono- °~diﬂu1£ura.;§7
'-cién 1ndustrial de antraquinona... ' R -

> reacoién de cloro sobre fusiones, uuﬂpanaioneﬂ o nolucibnet

=32

bres PBOLEDlMthTO PAhA BNRIQUELBH DIDTINTAS HALOGENOANTRAQUI :

NOKAS; caracterizandoae por 1o aiguiente. .
P _ . 4
1.- Procedimlento yara enriquocer distintab halége-¥

| noantraquinonas y/o mezclas e di~ y/o trihalééanoantraquino- j
nas | b;narias ‘de mezclaa de haldgenoantraqninonas, caracteriza‘

do porque las mezclaa de halogenoantraquinona se aometen a

una destilacién en vacio fraocionada, en oaao dado ue variaa I3

. etapuo :

- 2.~ frocedimlenxo aogﬁn la reivandicacién l, carﬁc‘;é

terizado parque las . mezclas de halégenoantraquinona 8e dtsti- f

3.- Procedimiento segﬁn la reivindicacidn 1, carao- :
'tarizado porque ‘se enplea una columna de. ractzfioacién calon-"'

_tada adiabaticamento.

L Procedimiento segun la reiw:ndicaoién 1, cara - |
terizado porqus como mezclas de halégenoantraquinonaa ae mﬁ j .

5.- ?rooedimiento segﬂn la reivindzcacién l, oarao-fﬁ'
terizado porque como mezclas de halégenoantraquinona 88 om=- f}“

plean mazclas de cloroantraquinona, qaoAse obtienen por reac~.A-
'cién de cloro ° aoido olorhidrieo o bien de sun salea uobrc }5-‘

6.- Procedimzento 5ogﬁn la reivindlcacién 1, oarao-";
terlzado porque como mezclaa de halégenbantraquinona ao emQ
plean mezclas de cloroantraquinona, que ae obtienen»por lar
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nas, especialmente aquéllas que 8¢ pueden aisler de lds lojia

en disolventes orgdnicos estables al cloro de nitroantraquirng

madre de la mono- o dinitracién industrial de Antraquinona.

7.- Procedimzento segun la reivindlcaoién 1, carac-
terizado porgque. como. mezclas de haldgenoantraquinonas 8e em-3

‘plean aquéllas. que contienen principalmente 1-0Loroantraquino‘

na y/o 2-cloroantraquinona y/o 1 b-diclorosntraquinona y/o

i, d—dicloroantraqulnona.

8.- Procedlmiento aegﬁn ia reivindzcacién 1; carace

terizado porque las @ezclas de haldgenoantraquznona se libe-f
ran de las 1mpurezas que no se evaporan por la destilaei6n. '

Gem Procedimiento asgﬁn la reivindicacién l, carac-
_terizado porque mezclas de halégennahtraquinona se emplean
mezclas de cloroantraquinonas, que se obtienen en la.reac~

¢ién de cloro sobre ‘fusionee de l-nxtroanxraguinona 1ndua-"i,

3 .

trial.

10.= Procedimiento aegun la reiVindicacién l, carac -
terizado porque se desztilan pr1n01palmante mezolas compuestaa,

f

de 1-cloroantraquinona a temperaturas que se encuentran entre:j

80 a 100 % por encxma del’ punto de fusién de’ eatas mezclas.

11.- Procedzm;ento aegun la reivindicacién 1, carac.,
ter;zado porque la destllacidn 89 efectda en forma continus. ERE

12.- Procedimiento segdn la reivindicacién 8, carsc
teriZadO porque entre cada etapa loa produotos dal pie ae li-'A
‘beran por evaporacién o filtrado de los productos da deaccmpo -

sicidn.

. 13e~ Prooedlmzento segun ;a reivindicacién 1, car;g_:
terlzado porque la deatilacién de las mozclas de naldgenoan-

trayuinonas, que contienen mono-, die- y tricloroantraquinonat

8e efectna ‘en forma oontinua en una caseada de columnas, do

.
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.| Banera que en la ptiméra etapa se obtenga-2-¢loroautraquinoﬁi,'
- fen la. aegunda etapa l-cloroantraquinona, en la tercera etapa. |-

vdiuloroantraquinona, a traves de Ada cabeza de columna correa=| -

~nn évaporador da pelicula, la l 4 5- (1,4,6-)trioloroantraqui,:L

‘-traquinona.

el ‘tratamiento.de aguas’ residualea, Gue’ contienen acidos ana :
»'traquinonaulfdnicoa, caracterizado porque los. écidos antra.,ff;-

- paran, aé 1avan oon agua yee eometen 3 1a.destilacién eni

'racter1zado porque se emplean aquellaa aguaa reaiduales,quo se.
’ obtienen por la'drmono- o disulfuracién catalizada oon meron-.;'

e .. :

b-(1,7)-dicloroantraqu1nona y en la cuarta etapa 1 5-(1,8)-‘

'pondiente y del pié de ia cuarta uolumna 8e’ obtenga, medienteg'

g

nona. .

14.- Prooedimzento eegﬁn la, reivindicaoi6n 8, carqg,:
terizado porque las impurezaa no aVavordblén se eliminan por
unq destiiacién a temperaturaa qua se éncuentran entri 30 &
0. % por encima del punto de fusién de la: mezcla de halégenogg:

'A 15 Procedimiento aegﬁn la reivindicacién l, carac'f
terizado porque 138 halégenoantraquinanas se enrlquecen a pu-A
rezaa de, pomo minimo, un 95 %., - o PR

, 16.- Prooedimiento aagﬁn la reivzndicacidn l, carac"~
-terizedo porque comd’ mezolas binarias ‘88 onriquecen aquéila&?'>
de 1, 5- y1 8-dicloroantraqu1nona.j-a_f,- = .

17.- Procedimiento aegdn 1a raivindicacién z para

_quinonaulfénicoa 8@ tranatorman, por reacoién de’ cloro o de
dcido clorhfdrico o bidn de sus sales’ aobre 1ss aguan residua_f
les, en las correapondientea eloroantraquinonaa, éataa ‘86’ se-;’

 cio fraccionada.

' 18.- Procedim;ento aegﬁn la reivindieacién 1?, cad

rio do la antraquinona.
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19.- Procedimiéntd segin la reivindiéacién‘inarE- '
la obtencidn de cloroantraquinonas puras mediante tratamiento‘
de correspondientes nltrOantraquinonas en suatancia con cloro
elemental, caracterizado porquc se Prespnta la fuslén de una
mezcla de uns nxtroantraqumnona o de una mezcla de nztroantra '
qulnona J una cloroantraquxnona 0 de una mezcla de cloroantra
quxnona, donde la proporczdn de 1a cloroantraquinona, que sir
ve como dlluyente, asciende, como minlmo, @ un 10 % en‘peeo,:
sobre esta fusidén se deja actuar el cloro a 180 - 300% y las

{cloroantraqulnonas obtenidaa se aometen a la destilaoién en

vacio fracczonada.

20, = Procedimiento segun la reivindlcacidn 19. ca-
racterizado porque como ‘mezclas de nztroantraqninona se em~ .
plean aef llamados productos ae pié de’ la mono- o dinxtrac;én :

.indnmtrial de antraquinonas. : B ;'-

21.- Procedimionto segin la reivindicacidn 16, ca-§
racterizado porqua los’ camponentes de una mezcla bxnaria de

1,5-51 8—dielor0antraquinona 86 enriqueco mediante wnd ul-.:
:-,terior ‘Tectificacidn en vacio con’ breves tiempos de rosiden~_~
.cia a. un 80 - 92 % ys en caso dado, se concentran segun otro

procedimiento de saparacidn.

22.- Procedimiento para enriquecer distinxas halé-‘
genOantraquinonas, tal y como queda austancialmenxe descrito
en la presente Memoria e ilustrado en loa .dibujos adiuntos.

Esta uomoria ccnsta de 35 hojas osoritas a méhuina'

por una séla oara.’
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