PR e e |

ot . CO e m,_,._._...--vi

\ M‘.HQQI“Evbb!vbl\..\‘h".ﬁ.‘ vow

PATENTE DE INVENCION
Le A-1b 215-5p,

T A Wot s l ha r

- u ~,' ¥

, W;‘@ 7”‘”‘”"@

, solre:
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Todicibante: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemena,
residente en Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica
Fedbral Aleuana.

En la publicacién alemana DOS 2.343.978 se describe
un procedimiento para la obtencién de l-nitroantraquinona
pura,'que se caracteriéa poryue antraquinona se nitra en aci
do nitrico, como minimo al 90 %, a una temperatura de, como .’

5 mfnino, 0°¢, especislmente, como nfnimo, 45°C, preferentemente
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115 : 1, la reaccidn se interrumpe con una transrormacién de

a 55=75°G, y con proporciones molares entre gcido nitiico y

antraquinona inferiores a 20 : 1, especialmente 6 : 1 hasta

antraquinona de, como minimo, un 50 %, especialmente s un 80~
100 %, enfridndose la mezcla de reaccién a temperaturas infe-
riores a 30°C y/o ajusténdose la fraccidén molar del dcido ni-!
trico, por ejemplo, mediante adicién de agua y/o separecién
por destilacidn de decido nitrico a un valor inferior a 0,86,
la l-nitroantraguinona se precipita ajustando la fraccidén mo-
lar del deido nitrico a continuacidn por separacién por desti
lacién de deido nitrico y/o por diluicién con egua y/o por
adicidn de dcido nitrico diluiao a un valor de 0,7 - 0,4 y/o
reduciendo la temperatura a menos de 20°C la l-nitroantraqui
nona precipltada se separa Y se somete a una destilacién en
vacio, en caso dado en prusencia de dlsolventes estables a la
destilacidn e inertes con respecto a las nitroantrayuinonas,
que hierven entre 100 y 35000.

Aqui y a continuacién significa fraccién molar siem,
pre aguélla del dcido nitrico en la correspondiente mezclsa tg;
tal segin la siguiente ecuacidn -

Y oy = Mo, [ (Mmo, M 0

e’
ft

ndumero de moles

=
L]

derivados de nitroantraquinong y antraguinone.

Lo desventajoso en este procedimiento es que se pug

den presentar proporciones molares entre dcido nitrico y an- |

!
traquinona y/o nitroantraquinona, que hacen necesarias unas

deterwinadas medidas técnicas de procedimiento y técnicas de |
seguridad y que, por lo tanto, bajo circunstancias pueden im—i

plicar conasiderable gesto adicional. La presente invencidn . f
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- tiene como base ei cometido de evitar egstas deaventajas.

que la antraquinona se nitra én acido nitrico, como minimo

Se ha descubierto ahora un procedimiento para la
obtencién de l-nitroantraquinona pura, que 36 caracter1za por‘

al 85 %, a temperaturas desde -20 hasta 65 % aon proporcio-
nes molares entre dcido nitrico ¥y antraqulnona superiores a

20 : 1, la reaccidn se interrumpe al aleanzarse vna transfor-.
macidén superior al 50 by espeeialmente desde un 80 & 100 %,
enfriando 1z mezcla de reaccidn a temperaturas inferiores s
20 c y/o ajustando la fraceién molar del dcido nitrico mediaﬁ
te adicidn de agua, adicién de deido nitrico dilufdo y/o se- i.
paracién por destilacién de deido .nitrico concentrado a un

valor inferior a O 865'1a 1-nitroanfraquinona se precipita
entonces ajustando la fraccién molar del deido nitrico por
separacidn por- destilacién de dcido nitrico y/o por dilui-
cién con agua y/o por adicién de deido nitrico diluido:a un
valor de 0,7 -~ 0,4, y/o reduciendo la tenperaturs a menos h
de 20°C la l-nitroantraquinona precipitada se separs y se sd
mete o una destilacidén en vacio, en cuso dada en presencia de
disolventes estables a la destilacién ‘e inertes con respecto
& la nitroantraguinona, que hxerven entre 100 y 350 Ce

como temperaturas preferentea, bajo las cuales se -

realiza la nitraoién, entran en consideracién temperaturas ,f
deade -10 a +35 ve Como proporciones molares entre 4oido ni—'{
trico E antraquinona por encima de 20 : 1 entran en considera ;
cidn todaa las proporciones molares hasta 500 : 1,'déndose ,:
preferencia a proporciones molares entre dcido nitrico y an- {
traquinona entre 25 a 100 : 1. Tienen Qqui especial préferen-.
cia las proporoioneé molares desde 3013 80 : 1.

La nitracién se puede realizar en dispoéitivos de
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tanto, fracciones molares mds bajas gue con temperaturas - bi-

La parada de la nitracién sefpuede lograr, por ejeﬁplo; ajus=—

reaccidn usuales, tales como tubos de flujo, cascadas de cul-!

deras o calderas en forma de trabajo continua o discontinua.
kara lograr con un procedimiento continuo un rendimiento en
l-nltroantraqulnona lo méa grande 9081ble ‘debiera, en el caso
del tubo de flujo, lOgrarse ung, corrzente de tapdn destacada
0 bien indices asegin Reynold de més de 2300, en el caso de la
cascada o caldera un espectro de residencia ideal. La reac-
cién debiera realizbrse ventajosamente en forma adiabdtica o
bien parcialmente adiabdtica, pero tambiég se puede realizar,

naturalmente, en forma isotérmica.

La parade de la reaccidén depende de la fraccidén mo-
lar del dcido nitrico en la mezcla y también de la temperutu;

ra. Con temperaturas mds altas se deben de ajustar, por lo

Jjas.

¥

Se nitra con una pﬁoporcién molar superior. . a 20 : 1}

.

tando mediante rdpida aeparaéién por destilacidén de dcido ni-

trico concentrado una proporcidn molux més baja y, en caso
dado mediente refrigeracidén, unas temperaturas determinadas.

For ejemplo, se pueden ajustar para ello las siguientes condi

!
ciones! l
|
Froporcién molar Tenperatura - Fraceion mo-|
' lar ;
1911 como mximo ~5% 0,872 |
1 31 como maximo +5°C 0,847 |
10:1 como udximo +15°C_ 0,793
6 : 1 como maxino +30°C 0,694

Con temperaturas més altas se ajustardn fracciones

|
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molar mediante la ecuscién indicada inicialmente para la frég

molares mds bajaes, por.ejemplo, como sigues

Temperatura Proporcidén molar Fraccidn molar cohcentrg

cién de
~acldo
65% 18 s 1 0,615, 86 %
4% 18 : 1 0,692 - 90 %
5% 16 : 1 0,758 - 93 % |
65°C 10 : 1 0,702  9,5%
4% - . 10:1 0,744 93,5 %
25% 10 51 0,791 95,5 %
65° | s 1 0,733 95,5 %
45% 511 . 0,754 - 96,5 %
“25% 7 5351 0,775 97,5 %

. La concentracién de &cido se obtiene de la fraceién

cién molar.

$i la nitracidén se para, por ejemplo, quiénte adis
cidn de agua y/o por separacién por destilacidn del dcido ni
trico, se pueden ajuataf entonces, por ejemplo, las siguien-

tes condiciones:

Proporcidén molar Temperatura - Fraccidn molatr Cbncentig

'gidn de
gcido
112 : 1° - 25% 0,76 92 %
54 1 1 65% - 0,65 BERRY: P
145 3 1 50% 0,78 93 %
40 1 40% 0,72 90,5 %
255 1 65° 0,59 T

En forma similar a le parada de la reaccién depende
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“den ajustar, por ejemplo, las concentraciones de dgcido a aprg

tanbién la operacidn de purificacidén unida a 1a cristalizaciéﬁ.p
de la temperatura y de la fraccién molar del deido nitrico en|
la mezcla de nitracién; Como el dcido nitrico a temperaturas
més altas tiene una presién de vapor relativamente grande,
pudiera ser conveniente separar el crisﬁalizado a‘temperatura
ambiente 0 a teuperaturas 55300. Las cantidades de dcido ni-
trico necesarias para la operacidén de pureza ¥y lé concéntra— '
cién depende de yué impurezas y en qué cantidad ge han de se=~
parar éstas. Si, por ejemplo, de la mezcla de nitroanmtraquing
na,obtenida segin la presente invencidén, se han de separar un

10 i en peso (5 % en peso) de aniraquinona, entonces se pue-

ximadamente un 93 7 (82 %), 84 % (78 %), 80 % (76 %) 6 76 5

(72 %) y, en forma correspondiente, las fracciones molares

2 Yo, = 0,69 (0,53), 0,58 (0,49), 0,52 (0,47) 6 0,46
(0,42).

{ .
En forma similar vdle también, naturslmente, para

la separacidén de 2-nitroantraquinona de tales mezclas de ni-
troaniraquinona. Si, por ejemplo, se han de separar aproxima-
damente un 8 % en peso de 2-nitroantraquinona y menos de un

3 % en peso de antraquinona, enfonces se han de ajustar, por
ejemplo, para concentraciones de écidorde aproximadémente un |
80 %, T8 %, T6 % 6 72 w,fracciones molares de '

>

Yoy = 05

0,49; 0,47 & 0,42.

Para soportar solamente una pérdida por separaciédn ,
lo méds reducida posible de le-nitroantraguinons se deberdn
ajustar,para concentraciones de éci@o relativamente altas,
fracciones molares grandes, es decir, pequeflas proporciones
molares. Por lo tanto, con concentraciones de dcido relativa-

mente bajas se deben ajustar fracciones molares pequenas, es
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. por enfriamiento de ;a mQcha de reacoidén, entonces, mediante

‘proporcidén molar de los ppoductoa de nitracién y de la antra=-

‘cipitada a temperaturas de =15°C de los productos sepundarios

decir, grandes proporciones molares.

La pérdida por separacién en l-nitroantraquinona
resulta, en el procedimlento de la presente invencidn, méa
pequeﬂa contra mayor sea la cantidad de dcido nitrico diluido
correapondlente. Grandes cantidedes de fcido nitrico dilufdo |
aon,'ain embargo,'por lo generallantigcqnémicas, ya que el
dcido nftrico se ha de destilar y, en caso dadb, concentrdr |
de nuévg. Se ha demostrado, sin embargo, que se obtiene l-ni- :
troantraquinona suficientemente pura para la sigulente etapa
del brocedimiento, 8l para la cristalizacidh y la purifica~
oién con ello unida se emplea dcido nitrico al 90 - T24% ¥y
las fracciones molares se ajustan,en forma correspondiente,

a valores entre d/HNO = 0, 70 ¥y.0,42. .

Para parar la reaccién y la wlterior operaci6n de
purificacidn se obtienen,pera el procedimiento de la presenté
invencién, las siguientes posibilidades de combinacién:

_ 8i la reaccidén se para mediante adicién de .poce .
agua y/o por separacién por destilacién de feido nitrico y/o

adicidn de agua y/o dcido nitrico dilufdo y/o por separacién |
por destilacidn de doido nitrico se puede ajustar la fraccién
molar necesaria para la precipitacién de l-nitroantraquinona.

81 por aeparaclén por destzlacidn 8e alcanza una
quinona sin reaccionsar con respecto al deido nftrico de == .
12 ¢+ 1 o 8i con estas proporciones molares se efeciia la ni-

tracién, entonces se puede separar la l-nitroantraquinona prg! -

que se. encuentran en el filtrado. Estos productos secundarids
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‘traquinoha as{ secada se som%te entonces a una destilacién en’

tda aqui en forma conocida.

se pueden precipitar casi totalmente del filtrddo, si se égug
ta una f:accién molar inferior a 0,4, por ejemplo, diluyendo
con agua o mediante separacidn por_destilacién parcial o com-

pleta del dcido nitrico. Este mezcla de los productos secunda

rios precipiteda y separada en la forma usual contiene casi
lg totalidad de 2-nitroantraquinona. Esta se puede aislar en ;
forma relativamente pura, si la precipitacién arriba descritd‘
se efectia en forma fraccionade. £l decido nitrico liberado -

de los productos orgdnicos se puede reciclar al proceso, por'

ejemplo, después de concentrar o como diluyente.

La l-pitroantraquinona precipitada del égido nitri-
co segun el procedimiento de la presente invéncién se obtiene
en forme eristaline y se puede geparar por letraclén con ree-
lativa facilidad (por e;emplo, a través de un filtro girato-
rio, plano o de presién). La ‘torta de filtracién se puede la-
var neutro con agua en la fofma usual despues de un breve la=-
vado ulterior con dcido nitrico dilufdo, y secar o bien libe-
rar directamente, en caso dado en vacfo, del, dcido nitrico

(por ejemplo, secgdor de qoriiente o de contacto). La l-nitrogn

vacf{o, especialmente a una rectificecién.

La realizacién de esta destilacidén en vacio se efég

Las temperaturas y presiones indicadas a continua-
cidn reflejan lus condiciones en le cabeza del aparato de des
tilacién.

La destilacidn se efectua aqui entre 200 y 400°C a.
0,5 = 100 Torr, especialmente a 235 hasta 330°C y 1,5-50 Torr;
prererentemente a 245 -~ 315°G ¥y 2,5 - 35 Torr. lLa realizacidp%

se puede efectuar tanto en forma discont{nua como taumbién cog{

|
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‘nona y se separa en un dispositivo;eebarador..nalufiltrado 80

t{nua. Ha demostrado ser muy especialmente favorable el'realg}:
zar la destilacién a temperaturas entre 265 y 300°% Yy un va-.
cfo de 5 a 20 Torr.-

Una veriente especial del procedimiento de la pre- | -
sénte-invencién’bénSiste en destilar el producto. previamenté
purificado junto con un disolvente rque hierva a 100 -~ 300 C,
que see estable bajo las condiciones de la destilacidén e iner|.
te con respecto al producto, por ejemplo, hidrocarburos de al
to. punto de ebullicidn 0 acelites de eilicdna, bajo las'condi; .
cionea arriba mencionadas y separar la l-nitrdanﬁraquinona -
criatalizada del condensado segdn prooedimientos conocidos.

El prbcedimiento de la presente invencién se puéde,
realizar, por ejemplo, en forma de las aiguientes variéntes:

i
]

Veriante 1 . i

La nitracién se pera aiimentandO‘fbda la mezélg de
réaccidn a un evaporador, por ejemplo, un evaporador de éapa
delgada de contacto o bien un evaporador de pelicula de caida)} :
¥y se separa por destilacidn la parte de acido nitrico necesa—'_'
rie, convenientemente con rapidez, y la mezcla que se encuen-
tra en el pié se enfria en un dispositlvo de criatalmzacién
bien a temperatura inferior a 15 ° y/0 mediante adicién de _;
agua o doido nftrico dilufdo se precipita la. l-nitroantraqui-|.

pueden precipitar los productos secun&arioé alli’&isﬁeltos__b
bien diluyendo con agua o por separacién por desti*uclén del-
doido nftrico.”El deido nftrico liberado de los productoa or-|
génicos se puede.separar a través de una qolumna en un gecido %
nitrico de elto y de bajo porcentaje, pud;éndose emplear ol
écido nitricp da alto porcentaje,de nﬁevo, para la nitracién

y el dcido nitrico-de bajo porcentaje para la cristalizacién.|-
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Le l-nitroantraquinona precipitada se libera del
deido nitrico, especialmente mediaite un secadovdirecto, en
caso dado bajo presidén mds reducida, y se somete a una recti-
ficacién de alto vacio.

Variante 2

La nitracidén se para en un grupo enfriador segin
las proporciones molares mediante enfriamiento a teumperaturas

inferiores a 25°C. Mediante diluicién a continuacién de la -

mezela de reaccién con ague y/o deido nitrico dilufde y/o en-
friendo la mezocla de reaccidén a menos de 15°C se precipita la
l-nitroantraquinona y se separa en un dispositivo separador.

La ulterior purificacidén dé la lrnitroaﬂtraquinona ¥y la ela~-

boracién del filtrado se efectian segun la variante 1.

i

Variante 3

La nitracién se interrumpe en un aparato mezclador

mediante adicién de poca agua o dcido nitrico dilufdo. A con- _

tinuacidén se lleva la mezcla de reaccidén mediante adicién .de
dcido nitrico diluido o ulteﬁiofes cantidades de agua y/o por

separacién por destilacidn déscantidades correspondientes de |

dcido nitrico & una fraceién molar inferior a 0,7. La leni-

troantraquinona precipitada se separa. La ulterior purifica~ |

c¢idn de la l-nitroantraquinona ¥ la elaboracidén del filtrado
se efectla como descrito bajo la variasnte 1. Naturalmente,

también es posible una combinacién de estas variantes.

Se ha descubierto que segun el procedimiento de la

presente invenciodn.se puede obtener wne l-nitroantraquinona, '

gue tiene una pureze del 99 % y mds,

Segin el procedimiento de la presente 1nvenc16n no

se presentan proporciones molares especialmente costosas des=| -



10

15

2

-]l

de el punto de vista de seguridad Lntre el dcido nitr;co y

| antraquinona y/o nitroantraqulnona.

En los ejemplos éiguientes proporeién molar signifi|
| 3
ca siempre aquélla del écido nitrico : antraqulnona. Si no .ge

indica otra cosa, el producto cristalizado FT) separa a tempe-;f *

ratura ambiente. El rendimiento se refiere siempre a la antra

‘quinona- empleada. Las indicaciones de temperatura se realizan|

siempre en C. Todos los ensayos efectuados en forma disconti
nua y aqui descritas se pusden realizar, asimismo, en forma

contfnua.

ﬁdemnloa ‘ _

(1) 20,8 g de 4nfra§uinona se agltan én 2,15 litroside dcldo
nftrico al 98.5. durante 42 minutos af-go°c. Después se agre-
gén nuy répidamente 255 g de hielo y, por ‘destilacién, se se-| -
paran 1,72 litros de dcido nitrico.al 98 % (acido de crietalid,-
zacién 70 %, f =0 40). El producto preoipitado se separae por '
fiitracién, se lava con poco écido nftrico al 70 % %, BO Beca
en vacio y a 6 Torr y una temperatura en la cabeza de. 267 c

se destila fraccionadamente. Se obtienen 21,5 g de l-nitroan=’

traquinona 100 % pura (85 % de la teoria).

(2) 20,8 g de antraquinona se agitan a -10°C en 851 cc de dci
do nitrico al 98 % durante 15 minutos. Deéspués se .separan por

| destilacién muy répidamente 634 cc de dcido nitrico al 98 %

en vacfo a -10°C ¥y se agregan 108,3 cc de agua (deido de oris
talizacién 13 %, { = 0,43). El producto cristalizado se aepara

por filtraci6n, 86 lava con poco deido nitrico al 70 %, 8@ 991,?

ca en vacfo y se destila a 5 Torr'y 264 C de temperatura en
la cabeza. Se obtienen 20,0 g de 1-nitroantraquinona con . una
pureze del 99,6 % (78 T % de le teoria) '
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(3) 20,8 g de antraquinona se agitan a -10% en 425,2 cc'de'
deido nitrico al 98 % durante 19 minutos. Después se separan
por destilacién 395,8 cc de dcido nftrico al 98 % muy rédpida-
mente en vacio a 310°c y se agregan 69,5 cc de dcido nitrico

al 70 % (dcido de cristalizacidén 76,7 %, a/= 0,47).

Despuéé de filtrar, lavar con poeorécido nitrico al
70 % y secar se destila a 10 Torr y 282%C de temperatura en
la cabeza: -
19,9 g de_l-nitroantraquinona con una pureza del 99,6 %
(76,3 % de la teoria).

(4) 208 g de antraquinona se'nitran en 851 cc de dcido nitri-|
coal 98 % a -10°C durante 500 minutos. Después se séparan .

por destilacidn en vacio rdpidamente 490 cc de dcido nitrico

al 98 %. El producto precipitado mediante adicidén de 1,44 li-
tros de dcido nitrico al 70 %.se separa por filtracién (dcidol
de cristalizacidn 75 %, JE=0,45), se lava con poco dcido ni~
trico al 75 %, se seca a 140 = 180°% bajo presidn normal y se|
destila a 5 Torr y 263°C de teuwperatura de éabeza. Se obtienen
161 g de l-nitroantraquinona con una pureza del 99 % (63,0 %
de la teoria).

(5) 208 g de antraquinona se nitran en 2,13 1itros de dcido i,'
nitrico al 98 % a 0% en el plazo de 17 minutos. Después de
enfriar a -20°c se para la reaccién y el producto precipitado,
mediante adicidn de 1,12 litros de agua (dcido de cristaliza=
¢idén 72 %, Jé 0,42) se separa por filtracidn a temperatura
ambiente, se.lava con dcido nitrico al 74 %, se seca y se deg
tila a una temperatura de cabeza de 27490 y 7 Torr:

191 g de l-nitroantraquinona con una pureze del 99 % (74,7 %
de la teoria).
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| ejemplo, evaporador de capa delgada, de circulacidn o de peli

(6) 20,8 g de antraquinone se nitran en 2,15 litros de &cido
aftrico al 98 # durante 20 minutcs a -2006 Mediante adicién |
de 635 cc de dcido nitrico al 70 # ge interrumpe 1a reacclén |
a =20%. El producto precipitadd durante la répida eeparaclén -
por destilacién efectuada on vacfo de 2,144 litros de doidod .
nftrico al 98 % se separa por filtracidn a temperatuxa ambien
te (dcido de cristalizacién 70 %, ‘f= 0 40) y se destila a

25 Torr y une . temperaturs en la cabeza dé’250°0/temperatura eh
el pié 30800. En el pié se obtienen 17 5 g de l-nitroantraqui
nona con una pureza del 99,8 % (69 % de la teoria). '

La meZcla de l-nltroantraquinona Y antraquinona ob-
tenida como destilado se puede emplear de nuevo pard la n1-
tracién.

(7). Una mezcla enfriada a -20% de_z,éa kg de éntréQﬁipopa

¥ 17,02 1itros de dcido nitrico al 98 %/hore se hace reaccio-
nar,ien forme cogtipné, en un tubo de flujo con un tiemﬁo‘de
residencia de 7,5 minutos a una temperatura del+20°C. Para pg
rar la reaceidn se conduce la mezcla de reaccién inmediata=
mente despuds de. abandonar el reactor a un evaporador (por

cula de caida). donde en vacio se weparan por destilacién
13,8 1itros/nora de doido nftrico al 99 %. Mientras el deido |
nftrico separado por destilacién me vuelve'a‘émpleér pard la
nitracidn, llega el producto del pié a wn recipienxe de cris-.
talizacién, donde se le agregan por hora 5 1 litros de dcido |
nftrico al 70 % (dcido de cristalizacién 79;4 %, = 0,51)%:
El producto cristalizado se separa cdn éyuda de un filtrbngi-‘
ratorio de presién o filtro plano (por ejemplo, une centrifu-
ga), despuds’ de un breve lavado ulterior a continuacién ‘con
deido nitrico al 70 % se libera en vacio &l deido nitrico,
se.funde y a 5 Lorr y una temperatura en la -cabeza de 269 % |
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se somete & una rectificac.én en vacio.

Los derivados de entraquinona disueltos en la lejia
nadre @e liberan por separacién por déstilacién'dei doido ni-}
trico, el écido,nitriéo que sale por la cabeza se rectifica.
Bl écido nitrico al 99 % se emplea para la nitrﬁcién, el dei-
do nitrico al 70 % para la cristalizacién (o bien se concen-
fra). .

(8) 20,8 g de antraquinona se nitran a 6500 durante 130 minu-{ o

tos en 38%7,8 cc de d&cido nitrico al 8¢ %: Déspués de agregar
467,6 cc de dcido nitrico al 70 % se paia la reaccidn. El
producto cristalizado por separacién por destilacidn de 220
cc de dcido nitrico al 100 % y enfriar a temperatura aumbi ente
(deido de cristalizacidn 70 3, (: 0,4j,se,separa por filtra-"
cién, se lava con deido nitrico al 70 % ¥y después de un seca-
do en vacio se destila a 8 Torr y 273°C deé temperatura de ca-~
bezas ' - '
17;8 g de l-nitroantraquinona con una pureza del 99,2 %

(69,8 % de la teoria) . - ' ’

Descrita suficientemente la natureleza del invento,
asi como la maners de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental; también se hace constar que ellin-_
vento corresponde a une solicitud de patente presentada en
Alemania, bajo el niémero P 24 61 648.6, de fecha de 27 de di-
ciembre de 1.974, acogiéndose por 1o tanto a 1os benericios
que conceden los Convenios Internacionales en Qigor,'éiendo
lo qﬁe constituye la eseﬁcia del referido invento y por 1o

que se solicita Patente de Invencion por 20 atios en Espafia,
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sobres FROCUDIMIBNIO FAKA LA OBTgNGION DE 1-NITROANTRAQUINONA
PURA; caracterizdndose por lo siguiente:

1.- Procedimiento pare la obtenéién de l-nitroantra
quinona pura, caracterizado porgue antraquinona se nitra en
dcido nitrico, como minimo al 85 %, a temperaturas entre
-0y +65°C ¥y broporciones molares entre dcido nitrico y an-
traquinona superiores a 20 :; 1, la reaccidén se interrumpe con
una transformacidn superior al 50 %, enfriando la mezcla de
reaccién a femperaturaﬁ inferiores a 20°C'y/o ajustando la
fraccién molar del dcido nitrico en la mezcla de reaccién a
un valor inferior a 0,86, precipitando la l-nitroantraquinona
a continuacién, ajustando la fraccidén molar del dcido nitri-
co a un valor de 0,7 - 0,4 y/o reduciendo la temperatura a
menos de 20°C, la l-nitroantraquinona precipitada se separa

¥ se somete a una destilacién en vacio.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-

terizado- porgue se nitra a temperétufaa entre ~10 y +35°C.

3e= Procedimiento‘aegﬁn la reivindicacién 1 y 2,
caracterizado porque se nitra con proporciones'molarea entre
dcido nitrico y antrequinona de 25 a 100 : 1.

4.~ Procedimiento para la obtencidén de l-nitroan~
tragquinona pura, tal y como queda sustanciaimente descrito
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a mfquina

por una sola cara.

Madria 26 DIC. 1975
- BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,
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