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Tdmdn keksinnén kohteena 6h vetyperoksidin valmistusmeneéelma, jossa liuvotti-
meen liuotetut antrakinonit ja tetrahydroantrakinonit hydrataan, saadut hyd-

raustuotteet hapetetaan, ja hapetuksessa muodostunut vetyperoksidi uutetaan
vedelli,

Tunnetun antrakinonimenetelmin mukaan vetyperoksidia valmistettaessa hydra-
taan orgaaniseen liuottimeen liuotettu alkyyliantrakinoni ja/tai tetrahydro-
antrakinoni ja tetrahydroaklyyliantrakinoni vastaavien antrahydrokinonien
katalysaattorin lisnHollessa. Katalysaattorin tultua poistetuksi hapetetaan
antrahydrokinonit ilmalla tai happikaasulla, jolloin vetyperoksidia saadaan
samanaikaisesti kuin alkuperiiset antrakinonit muodostuvat uudelleen. Vety-
peroksidi uutetaan vedelld, jonka jdlkeen ns. tybliuos palautetaan hydraus-
valheeseen. Ty8liuos sisilt#i tavallisesti ainakin kahta liuvotintyyppid,
joilla on erilaiset ominaisuudet. Toisen liuvotintyypin on voitava liuottaa
suuri antrakinonipitoisuus. T#mi kyky liuottaa vastaava suuri antrahydro-
kinonipitoisuus sitdvastoin ei useimmiten riiti. Benseenijohdannainen, jonka
molekyylissd on 8-10 hiiliatomia, on osoittautunut olevan sopiva liuotin
antrakinoneja ja tetrahydroantrakinoneja varten. Jotta antrahydrokinonien
saostuminen el tapahtuisi hydrausvaiheessa, kdytetdin lisdksi toista liuotin-
tyyppid, orgaanista nestettd, joka verraten helposti liuottaa antrahydrokino-

neja ja tetrahydroantrakinoneja. Korkeammat alifaattiset, sekundd#driset alko-
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holit ovat osoittautuneet olevan riittdvdn hyviid liuottimia t&h#n tarkoituk-
seen. Esimerkkejid tdllaisista sekundddrisistd alkoholeista ovat alkoholit,
joissa on 7-9 hiiliatomia, kuten 4-heptanoli, 2-oktanoli, 2,6-dimetyyli-4-
heptanoli.

Tydliuokselle ja liuottimille asetetaan useita vaatimuksia, joista useita on
esitetty esim. ruotsalaisessa patenttijulkaisussa 340 442, Tdssd patenttijul-
kaisussa ei kuitenkaan mainita, ettd vetyperoksidin jakautumiskertoimella
ty8liuokseen ja vesivaiheeseen nihden on oltava tydliucksen tuottavuuteen

ja menetelmén varmuuteen nihden sopiva suuruus. Jakautumiskertoimella tar-
koitetaan suhdetta painon grammaa vetyperoksidia vesivaiheen litraa kohti

ja orgaanisen nestevaiheen vastaavan vikevyyden vdlilli tasapainossa. Tyd-
liuoksen tuottavuudella tarkoitetaan vetyperoksidipitoisuutta ilmaistuna
grammoissa litraa kohti, jonka tydliuos kéytinndssid korkeintaan vol sisdltd¥
hapetuksen jdlkeen. Tidmi pitoisuus riippuu tydliuoksen kokonaiskoostumukses-
ta, kuten on esitetty esim. linsisaksalaisessa kuulutusjuikaisussa 1112 051.

Suuri jakautumiskerroin ty&liuoksessa on edullinen uutettaessa. Se mahdollis-
taa sen, etti vesiuute voi saada suuren vetyperoksidipitoisuuden. Liian suuri
jakautumiskerroin annetun ty&liuoksen vetyperoksidipitoisuuden yhteydessd voi
kuitenkin olla uskallettua, jos pienehkd m#dri vesivaihetta syntyy tydliuok-
sessa ennen uuttamista. Tdllainen vesivaihe voi esimerkiksi muodostua vety-
peroksidin hajotessa veteen ja happeen. Jakautumiskerroin kerrottuna mé#dr#lld
grammaa vetyperoksidia tydliuoksen litraa kohti ei saa huomattavasti ylitt#id
600. Tdm# tarkoittaa sitd, ettd suurin mahdollinen vetyperoksidipitoisuus
vesivaiheessa el saa olla suurempi kuin noin 600 grammaa litraa kohti. Muussa
tapauksessa on olemassa r#j&htd#vin reaktion vaara vesivaiheen ja orgaanisen
vaiheen vdlillid,

Benseenijohdannaisten, joita voidaan kidyttdid antrakinonin liuottimina jakau-
tumiskerroin nousee arvoon 2000-3000. Alifaattisten sekundiiristen alkoho-
lien, joita kdytetddn antrahydrokinonien liuottimina, on kuitenkin huomatta-

vasti pienempi. 2-oktanolin jakautumiskerroin on esimerkiksi 11.

Jotta antrakinonivdkevyys hapetetussa tydliuoksessa olisi suuri, on tavalli-
sesti noin 50 tilavuusprosenttia liuotinsisi@ll8sti oltava aromaattisia hiili-

vetyjd. Jos loput on 2-oktanolia, tulee seoksen jakautumiskertoimeksi noin 30.
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Tillaisessa tydliuoksessa, jonka jakautumiskerroin on 30 on esimerkiksi koos-
tumus muuten sellainen, ett# vetyperoksidipitoisuus hapetuksen jdlkeen ei

voi olla suurempi kuin 14 grammaa litraa kohti. Suurimmaksi mahdolliseksi
vetyperoksidivikevyydeksi vesiuutteessa tulee silloin 420 grammaa litraa
kohti, joka on epdtyydyttédvd. Jos liuotin 2-oktanoli kokonaan korvataan
2,6-dimetyyli-4-heptanolilla tulee jakautumiskertoimeksi noin 50. Vetyperok-
sidipitoisuudeksi vesivaiheessa voi gsilloin tulla 700 grammaa litraa kohti,
joka voi olla uskallettu.

Tim3d keksintd tarkoittaa vetyperoksidin valmistusmenetelmdd, jossa liuvotti-
meen liuotetut antrakinonit ja tetrahydroantrakinonit hydrataan, saadut
hydraustuotteet hapetetaan, ja hapetuksessa muodostunut vetyperoksidi uute-
taan vedelld. Keksinndn mukainen menetelm# tunnetaan siitd, ettd ainakin
kahta korkeampaa, sekund#dristd, alifaattista alkoholia kiytetidn hydrauk-
sessa muodostuneiden hydrokinonien liuottimina. Esimerkkejd sekunddidrisistd,
alifaattisista alkoholeista, joita voidaan keksinndn mukaan kdyttHdi, ovat
alkoholit, joissa on 7-9 hiiliatomia. Erikoisesti voidaan mainita 2-oktanoli
ja 2,6-dimetyyli-4-heptanoli. Muuttamalla tdllaisten alkoholien, joilla on
erilainen jakautumiskerroin, keskindistd tilavuussuhdetta, voidaan tySliuok-
sen jakautumiskerroin hapetetussa tydliuoksessa olevaan vetyperoksidipitoi-
suuteen nihden siit#i sopivaan suuruuteen, ilman ettd pdsasiallisesti antra-
kinonia- ja tetrahydroantrakinonia liuottavien liuottimien osuutta tarvitsee

muuttaa.

Suuri jakautumiskerroin on edullinen uuttamiseen n#hden. Sitd voidaan k#yttdd

joko materiaalin tai energian sddstdmiseksi menetelmdssi tai suuren vetyperok-
sidipitoisuuden saamiseksi vesiuutteessa. Viimeksi mainittu merkitsee my8skin

materiaalin sidistdi varastointitiloissa ja energian s#ist8¥ kuljetuksissa

seki mahdollisissa seuraavissa vidkevdimisissid. Kuten aikaisemmin on mainittu,

vol kuitenkin liian suureen jakautumiskertoimeen sisdltyd vaaroja. Teollisissa
menetelmissi voi jakautumiskerroin vaihdella esim. 30 ja 70 v411il14, ja sopiva
arvo vol esim. olla 45. Keksinnoén mukainen ty8liuos voi témin jakautumisker-

toimen saamiseksi sisdltidd esim.

46-54 % aromaattista hiilivetyd
15-32 % ensimmiisti liuotinta, jonka muodostaa sekundiirinen alkoholi
39-14 % toista liuotinta, jonka muodostaa toinen sekunddidrinen alkoholi
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Antrakinonimenetelmdssé kidytetyille liuottimille asetetaan useita vaatimuk-
sia, joista sopivan jakautumiskertoimen vaatimus on tirked mutta ei yksin
ratkaiseva. Hydrattaessa ja hapetettaessa antrakinonit muodostavat verraten
helposti sivutuotteita. L#sn#olevista tetrahydrokinoneista muodostuu epoksi-
deja, jotka ovat tdysin tehottomia reaktion yllépitdjiksi vetyperoksidimene-
telmdsséd. Tunnetaan tosin menetelmid tehollisten tetrahydrokinonien j#lleen-
muodostamiseksi epoksideista, mutta t#llaisiin menetelmiin liiteyy apuainei-

den ja energian suurempi kulutus.
Tyéliuoksen keksinndn mukainen liuotinosa voi esimerkikei sisiltii

52 Z aromaattisia hiilivetyji
30 Z 2-oktanolia
18 Z 2,6-dimetyyli-4-heptanolia

Sen jakautumiskerroin on 45. Jos hapetettu ty6liuos sis#lt#d 12 grammaa
vetyperoksidia litraa kohti, vol vesiuute sisidltdi vetyperoksidia korkeintaan
540 g litraa kohti, joka on varmuuteen nihden hyviksyttdvd arvo ja edullinen

materiaalin- ja energiankdyttdson ndhden.

Noin 105 g tetrahydrokinoneja ja liuottimina aromaattisia hiilivetyji,
2-oktanolia ja 2,6-dimetyyli-4-heptanolia tilavuussuhteissa 5:2:3 sisdltdvid
tyb6liuosta kdytetiin 2100 tunnin aikana jatkuvassa vetyperoksidin valmistus-
menetelmdssd. Katalysaattorina hydrattaessa kiytettiin hienojakoista raney-
nikkelid. Mainittuna aikana hydrattiin, hapetettiin ja uutettiin tysliuoksen
kaikki osat noin 600 g. Koko koeaikana ei tapahtunut mit#3n erikoista epoksi-
dien kehittymistd eikd mydsk#in erottunut muulla tavalla sellaisia epdedulli-
sia hapettumistuotteita tySliuoksesta. Kdyttdajan lopussa todettiin, ettd
tybliuos sisdlsi 2 g epoksideja litraa kohti, joka on ylldttivin pieni pitoi-
suus. Saksalaisessa kuulutusjulkaisussa 1 273 499 mainitaan arvoon 17-50

grammaa litraa kohti nousevat epoksidipitoisuudet.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmi vetyperoksidin valmistamiseksi antrakinonimenetelmin mukaan,
jossa antrakinonien p#iasiallisena liuottimena kdytetdin benseenihiilivetyji,
tunnettu siitd, ettd hydrauksessa muodostuneiden hydraustuotteiden
liuvottimina lisiksi sisdltyy tySliuokseen ainakin kaksi sekundddristd, ali-
faattista alkoholia, ja ettd kaikki tydliuokseen sisdltyvdt liuottimet saate-
taan sellaisiin suhteisiin, ettd tydliuoksen jakautumiskerroin tulee suurem-

maksi kuin 30 ja pienemmdksi kuin 50.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne t t u siitd, ettd
alkoholit ovat alkoholeja, joissa on 7-9 hiiliatomia.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmi, t unne t t u siitd, ettd
hydrauksessa muodostuneiden hydraustuotteiden liuottimena kdytetddn 2-okta-
nolin ja 2,6-dimetyyli-4-heptanolin seosta.

Patentkrav

. 1. Férfarande fér framstillning av viteperoxid enligt antrakinonprocessen,
varvid som huvudsakligt ldsningsmedel fdr antrakinonerna anvindes bensenkol-
viten, kinnetecknat av att som lésningsmedel f6r vid hydreringen
bildade hydreringsprodukter ingir dessutom i arbetsldsningen minst tvd hdgre,
sekunddra, alifatiska alkoholer och av att samtliga i arbetsldsningen ingdende
lésningsmedel proportioneras sa, att arbetslisningens férdelningskoefficient
blir hégre 4n 30 och ldgre in 50.

2. Forfarande enligt krav 1, kinnetecknat dirav, att alkoholerna

utgdres av alkoholer med 7-9 kolatomer.

3. Fdrfarande enligt krav 1, k innetecknat dirav, att som ldsnings-
medel £f8r vid hydreringen bildade hydreringsprodukter anvindes en blandning
av 2-oktanol och 2,6-dimetyl-4-heptanol.
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