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sol ution. gesbrlisdRgsures have al ready been proposed for purification
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as the purl ES qgt'fglﬂerpﬁék%§ §U§ﬁ§wﬁ§§ﬁ%s FMC), die wiaBrige H202-L&sung zundchst mit einem

Selekiivissungsmittel fiir Chinone zu behandeln und das dabei anfallende Raffinat in Gegenwart eines

Stabilisators zu erhitzen, bis eine Firbung eintritt. Die geldsten organischen Bestandtsile sind dabsi durch

Wasserstoffperoxid oxydiert worden und werden anschlieBend erneut exiraktiv behandelt und schiieBlich

‘45 destilliert. Disse Mafnahmen sind so aufwendig, dag sich die Anwendung nur bei Sonderqualitéten
rechtfertigt.

Bei anderen Remngungsverfahren wird der wiBrige Wasserstoffperoxidextrakt mit einem L&sungsmittel
extrahiert. Als Ldsungsmittel kann ein inerter fllis siger Kohlenwasserstoff mit einem Siedepunkt bei
Atmosphérendruck von nicht oberhalb 145 ° C verwendet (DE-AS 10 36 225), oder es kénnen Kohlenwas-

s0 serstoffe mit Siedepunkten zwischen 50 und 120 " C und Ldslichkeiten in Wasser unter 0,1 % eingesetzt
werden (JP-PS 35-2361). Sogar bestimmte chlorierte Kohlenwasserstoffe sind vorgeschlagen worden (DE-
. AS 11 35 866). Bei den extraktiven Reinigungsverfahren, die sich eines niedrigsiedenden Ldsungsmittels
bedienen, miissen nach der Reinigung L&sungsmittelreste aus dem H. 0, abgestreift werden; weiterhin mus
das beladene Ldsungsmittel in einem gesonderten Kreislauf - also aufwendig - regeneriert werden.

s5 Schilielich haben viele der vorgeschlagenen L&sungsmittel einen niedrigen Flammpunkt.

Die hier aufgefiihrien Nachteile sollen sich vermeiden lassen, wenn die Reinigungsstufe in einem
Lsungsmittelgemisch, bestehend aus Aromaten, mit einem Siedebereich von 145 - 200 ° C (GB-PS 841
323) durchgefiihrt wird.
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andghave to be regenerated with sol vents in a separate circuit. .|t
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t he}di sper sedrbd@losungdediage StSruhben edhirena tded Bettibbes @erinibderC®difidni itnengplit @0thSeineSbei
to fimt tshegestsil Exiaktiosxdriadtatel witbe pWadsérstoifieroginidaing d) Leih0 Boddky doterg Qualifiie ibsciibie
sol giti ons w whrdgotdwemnt s in col uims. FR-A 1 234 731 descri bes a process for

puriificati on ofGefundenwordeieirgVesialhrert uo heisteivmg gprdWassersintfireeaid maghrdemiregengmtes Anthaf
35 non- vokkinonyedaheen: wobei dig beheer rﬁ&tﬂak@@e'n't WK Piiatens pr Wagserteffearpxid abgefeicherte
0 262 350 i nAdbgipdsyngswalchedigeh grripgp Mengen gg npiar w%ﬁﬁsqw&%ﬁéegst?ﬁyerpwos felagf Slisper-
Pur i|f i cat i%n9ie¢ SR spd dervﬂé%ﬁ?’ﬁ@ﬁpeph’ée"" W@"i’? aqsh gevingp Mgneaq afrigitsiosung feinst
prefler abl y afiEReriges prthiity naghpersyni H‘é’dﬁil‘(dP S F5RRrigeris i R UTiRL  VorveRgng von

cer he eine oder mehrere Filterschi ten us Ggsfasern enthaiten, einen tropfenvergroBernden
wor Ki ng sol uCPEsse
Aufbau aufweisen und in einer Separatoreinheit angeordnet sind, von der jewsils anderen Phase abgetrenni
' k/ wird, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man jewsils vor Eintritt in die Goalescerstufe die an Wassgrstoff-
: 40 peroxid abgereicherte Arbeitsidsung mit 1 bis 5 Vol-% Wasser oder niedrigkonzentrierter "wiBriger
Wasserstoffperoxididsung, bezogen auf die an Wasserstofiperoxid abgereicherte Arbeitsl&sung, und den -
Wasserstoffperoxidextrakt mit 0,5 bis 5 Vol.-% eines aus flir das Anthrachinonverfahren bekannten Chinon-
I6sern bestehenden L&segemisches, bezogen auf den Wasserstoffperoxidextrakt, versetzt und vermischt
und die Coalescer Glasfaser-Filterschichten aus thermisch entschlichtetem Glasfaserfilamentgarn enthalten.
45 Es werden beide nach der Extraktion mit Wasser anfallenden Phasen, d. h. die Arbeitsi6sung (Raffinat)
und die wéfrige Wasserstoffperoxididsung (Extrakt) erfindungsgemas behandelt.

Der Arbeitsidsung kdnnen auBer Wasser auch - wie gesagt - wiBrige Wasserstoffperoxidlésungen
zugesetzt werden. Die Konzentrationen dieser letzteren werden vorzugsweise niedrig ssin. Besonders
bevorzugt versetzt man die Arbeitslsung mit Wasser, dispergiert dieses und trennt anschliefend die

50 dispergierte wifrige Phase von der Arbeitsiésung mit Hilfe von Coalescern ab. Wasser oder wéBrige

: Wasserstoffperoxidlésungen werden der Arbeitsidsung in Mengen von 1 - 5 Vol.-%, bezogen auf die

i - Arbeitsl&sung, zugegeben. Besonders bevorzugt gibt man 1 - 3 Vol.-% Wasser, bezogen auf die Arbeitsi§-
sung, zu.

Als Bestandteile des L8segemischs zur Zugabe zu dem Wasserstoffperoxidextrakt kornmen im Prinzip

56 alle flir das Anthrachinonverfahren bekannten Chinonidser infrage. Unter ChinoniSser werden sowohl hierfir
bekannte reine Stoffe als auch Mischungen von soichen verstanden. Haufig wird man den Chinoni&ser
wihlen, der schon in der Arbeltslbsung vorhanden ist. Als Chinoniser hat sich ein Aromatenbenzingemisch
im Siedebereich von 180 - 220 * C als besonders gut geeignet erwiesen.
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- washi ng process which is carried out on the lines of an extraction,
.-_?'-"abl es the yield of hydrogen peroxide to be increased and the content of
mon-vol atil e carbon in the crude H202 extract to be returned to or kept

constant at a linit value specific ﬁ%oﬂﬁfé:"{ﬂ%bess 10 FR-A 1 492
339 relates to the coal escence of emul sions fromthe wor ki ng sol ution and
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hydr ogen- péis ex FitBung@pindte@em\x0 mishen GomeHstotigehal, ded Wasseebebasbrdxials fiih@n wirden, aus dem
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Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel nach Stand der Technik)

In einer Produktionsanlage flir Wasserstoffperoxid nach dem Anthrachinonverfahren ist zur Reinigung
des die Extraktionsstufe verlassenden wi#frigen Wasserstoffperoxids eine FlillkSrperkolonne in Betrieb, in
der Wasserstoffperoxid und der Chinonldser der Arbeitsldsung im Gegenstrom gegeneinander gefiihrt
werden. Die wiBrige Wasserstoffperoxidphase durchstrémt dabei als dispergierte Phase die Kolonne von

50 oben nach unten, der Chinoni&ser wird als kontinuiertiche Phase von unten nach oben gefiihrt.

Der Wirkungsgrad der Reinigung wird durch die Abnahme des Kohlenstoffgehaltes in mg C/l wigriges
H202-Rohprodukt ermittelt und betréigt bei stSrungsfreiem Betrieb der Anlage im Mittel 30 mg C/A H202 bei
einem Anfangswert von 220 mg C/l wéBriges H202-Rohprodukt.

- Gelegentlich in der Anlage auftretende St&rungen fiihren zu einem opal bis leicht triib aussehenden

55 Rohprodukt. In diesem Falle ist es nicht mdglich, die Trlbung durch diese Reinigungsstufe zu beseitigen,
d.h. nach der Reinigungsstufe wird ein Produkt erhalten, das einer weiteren Behandiung bedarf. Zusitzlich
besitzt das Wasserstofiperoxid auf Grund gel&ster Chromophore eine sehr leicht gebliche Farbe, die in
einem Farbwert-Standardtest Farbwert 3 anzeigt. Zur Ermittlung des Farbwertes werden Eichlésungen von
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aqueqgs hydrogen peroxi de sol utlons are added to the working solutionin
~quant#ties of 1 to 5% by vol une, basegp@rd2ygoWar ki ng sol ution. In a

: part'r'_ul arly preferred 30 enbodi ment, water is added in a quantity of 1.
t %by wei ght based on the worKking sol ution. .In principle, any of the
quThone sol verdQ it gestiltiesteh Wassse dach folgehder Skalarangeseaone net hod may be used as
constituents of the solvent mixture to be added to the hydrogen peroxide 35
extract. Quinone solvents rstood to be e, 6

0 262 350 substances known" 1(}:)?- H%ﬂ's pur pose and g’&?%&l u'f es there- of. In
nmany cases,® the qui none sol vent0 al ready present in 3% working solution
w il be sel ect ed. A nixture gf aromatic benzi neq%p I ng at tenperatures
in the range fromb5 180 to %err] have proved to be a particularly

sui tabl e qui none solvent. The $ol vent m xture is &R 4 n quantities of 0.5
to 5% by vc1)ol unme, based on the Rydrogen peroxide ed@zgg., In a particul arIy
preferred enbodi nent, the quinone solvent is 10 added in a quantity of 1
to 3% by vol une, hasksls QFoI&tWr?GBXrQHrQQ&‘eP FQu%&e‘ngé 4e mﬁ%’éﬁJnacféF Wa%Q}sfo;% tb%d%po'ﬂg(ah'dgden
phase and the,:e@;g_@gungenso vent mxture are added 16 the rattina

hydrogen peroxide extract accumulating after the extraction stage and are
m xed 15 , tg@pRgth in standard mxers. Intensive mxing is prefer- red.
The nost favoUT‘a‘bi‘e degree of dispersion of the added phase, which is
dependent i nter indluhter Bylpidl 1 [bEschiidberh WBeRieltlNld feinl TdilgiiomOdus fdid Bxvarivnsetufe ti8assenden
coal escer s uswBrigeneWasseesdtipbryxidsaibdOeine Calissairsnife) destéhgnd sl 2wkl iradryindna@sgeschallefeten
particul ar di Gpleseebeninise entisitéridesines Eijaschickidaus \thempiacts eradchitbiaien SGiesfaerfiarnentgach
in a suitabl esowigBehigtttanr zuufiiopfenviigib@ertrige gelitine Perpras e Bxfraktidnestefe piiiedendsn Wedsersieff-
cagl escer s armsrordphaseferdenrimt @agprsiroreitaiien & Volemipilsteines Atomateptebnainsemit Biedebsrpidrevon
25 ‘t W20t 2Hor € @bap%é/e@m@ﬂerr%asmstqu%wdexterefﬁgtnﬁueequa| Rasse rmjt giner
arr anged i n tdsehgrhigereaelien Buspe inniaetmissht uad beit28r @5 ¢ Férhgen Copescerdiesieston gaiantn
accordance wi t hPem¥irsupgsarad deynStafe. ew'%ﬂ‘? 6‘?5‘&’°l"‘d" lﬂ’@ ?’hB%Q? betragt {0 ‘tVB 9 o1 1,0,

descri bed, %f (JSORWERHIP 9"’!?@?" ”'SP ‘ﬂ ‘?Fésé’ g@j FeCla-
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a dro | et - enl u

t her mgl |y de5| eéssuée \fe”%ssend? R0 %pemxa X St?s Vo% Tég)\%ur%bﬁr uTl?édl ng of

t he coal es thr oughput of di spersion per unit of tine
and filter % %ﬁﬁﬁwrﬁgcmmé&% 0262 350 el enent, is best determ ned by
the expert in phelehThid@Baisplett beschridbbRePBRR SHd @QQMG%IJQn& Rattikk8, did\ A& Blitai@ibnsstdie
carried out afrisgRe sy &r ihOnd GispeRfierh tVBRUGEENI Fa5A%RA Wa§s@rsQ eroxidphase ohne
carried out alrhbiigsERiabe del @sfigickeHIPREA U Snen sdd) AapserHbEhSidét GEMNirtl dbiOi Coalektr-
i nvention pss genaineh addtoektear ri ed out at 20 to [err]. According to the
i n\%nt I on, t hewsiafrbthn@bericamatimb lier ER# naXbauarc ElementerDeird sieatagtdi0ateigh Adtresirany der
t enper at ur es. didpyrgleitan viiAdgeo dhisp epaictacix ideraffeuchtegshalt @le0Arbaiiibi$ung gach @er Wasserabschei-
. destufe betrigt 100 - 102 % rel. Feuchte. Mit fortschreitender Zeit steigt jedoch der Feuchtegehalt in der
ArbeitslGsung langsam Uber den Ausgangswert an, d.h. die Arbeitsidsung - enthélt einen Anteil nicht
U/ 40 abgetrennter dispergierter wéBriger Phase. Nach etwa einem Jahr wird ein Wert von ca. 150-180 % rel.
Feuchte erreicht, die Coalescer-Elemente missen ausgebaut und durch neue Elemente ersetzt werden.
Gelegentlich in der Extraktionsstufe auftretende Strungen, die zu einem vermehrten Anfall vispergier-
ter wéBriger Phase in der Arbeitsldsung fiihren, ergeben kurzzeitig, je nach Stirke der Stdrung, einen
Anstieg der rel. Feuchte bis zu 300 %.

Beispiel 5

In dem unter Beispiel 1 beschriesbenen Betrieb werden in die Arbeitsiésung (Raffinat) ca. 2 Vol.-%
Wasser, bezogen auf die Arbeitsidsung, vor Eintritt in die Coalescerstufe eindosiert und intensiv gemischt.
so Uber eine Betrisbszeit von 12 Monaten hinweg wird in der die Coalescerstufe verlassenden ArbeitslSsung
konstant eine rel. Feuchte von 100 % gefunden. Durch Aufarbeitung der abgetrennten wifrigen, geringfiigig
Wasserstoffperoxid enthaltenden Phase steigt die H>O2-Ausbeute um 0,2 - 0,3 %. Auch bei gelegentlich
auftretenden StSrungen in der Extraktionsstufe wird in der Arbeitsidsung nach der Coalescerstufe stets eine
rel. Feuchte von 100 % gefunden. Diese ausgezeichnete Leistung der Abscheidestufe wurde auch noch

s5 nach mehr als 18monatigem Betrieb festgestelit. ’
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whi ch i s opfdpergiertan wigtigeh \Phedecardieldt, ¢.m dep farhtagebalt der Arbeltsidsunpaseh dérlWasedrapachieng
cannot be edeptafierbatragt ¢@0 H1P21% eel Jienehta. dilt fortaghreitendps Zeit steigt jedinsh derddbuchtegeitatt in deed
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val ue test elegentlich in der Extraktionsstufe auftretende Stdrungen, die zu einem vermehrten Anfall uispergier-
‘ter wiBriger Phase in der Arbeitsidsung flihren, ergeben kurzzeitig, je nach Stirke der StSrung, einen
Anstieg der rel. Feuchte bis zu 300 %. '
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Beispiel f_

in dem unter Beispiel 1 beschrisbenen Betrieb werden in die Arbeitsisung (Raffinat) ca. 2 Vol.-%
Wasser, bezogen auf die Arbeitslésung, vor Eintritt in die Coalescerstufe eindosiert und intensiv gemischt.
so Uber eine Betriebszeit von 12 Monaten hinweg wird in der die Coalescerstufe verlassenden ArbeitsiSsung
konstant eine rel. Feuchte von 100 % gefunden. Durch Aufarbeitung der abgetrennten wagrigen, geringfligig
Wasserstoffperoxid enthaltenden Phase steigt die H2O2-Ausbeute um 0.2 - 0,3 %. Auch bei gelegentlich
. auftretenden St&rungen in der Extraktionsstufe wird in der Arbeitsidsung nach der Coalescerstufe stets eme
rel. Feuchte von 100 % gefunden. Diese ausgezeichnete Leistung der Abscheidestufe wurde auch noch

55 nach mehr als 18manatigem Betrieb festgestelit. :
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.term me the colour value, calibrating solutions of FeCl3 in distilied
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passed - 1@, verfahren nach Anspruch 1 ofbr 262 350 Wi t hout previous addition of the
di sper sed phasgadliar RdngibicBnet0- cal | ed wat er separator equi pped with coal escer
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di spersed t her easserstofieedridbritiam, dukeetunit fitted with 5 new el enents is
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phase i s aclh evetdhren nagh einére oden mebrevee dg dnspelithe pbisBhe wor ki ng sol ution after
he wat er sepadaticogekstragiehnetnrounts to 100 - 102%rel ati ve noisture. Wth
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t he coalescer Ierrent av and
A R it G S

L-""

el enent s. OcCa

dro en-peu
i ncrease n hf’ %am i ib%u%% BRI e sl ma Joh Gt the
sol ution, “brie 3dyog£)r{ 9 gﬂract whlch still contains small quantities of working solution in very fine
. dispersion, being subsequently purified by separation of the particular dispersed phase from the other
N _ phase using coalescers which contain one or mors filter layers of glass fibres, have a droplet-enlarging
structure and are arranged in a separator unit, characterized in that 1 to 5% by volume water or a low-

40 concentration aqueous hydrogen peroxide solution, based on the hydrogen-peroxide-depleted working

solution, are added to the hydrogen-peroxide-depleted working solution and 0.5 to 5% by volume of a

solvent mixture consisting of known quinone solvents for the anthraquinone method, based on the

hydrogen peroxide extract, are added to the hydrogen peroxide extract before entry into the coalescer

stage, followed by mixing and the coalescers contain glass-fibre filter layers of thermally desized glass

45 fibre filament yarn.

lW‘

2. A process as claimed in claim 1, characterized in that 1 to 3% by volume water, based on the
hydrogen-peroxide-depleted working solution, are added to the depleted working solution.

50 3. A process as claimed in claim 1 or 2, characterized in that 1 to 3% by volume quinone solvent, based
on the hydrogen peroxide extract, are added to the aqueous hydrogen peroxide extract.

4. A process as claimed in one or more of claims 1 to 3, characterized in that two coalescers arranged in
tandem are used to purify the hydrogen peroxide extract and the hydrogen-peroxide-depleted working

55 solution.
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desi zed glass fibre filament yarn. 2. A process as claimed in claim1,
characterized in that 25 1 to 3%by volunme water, based on the

hydr ogen- pgr oxi de- depl eted working solution, are added to the depl et ed
wor ki ng sol ution. 3. A process as clained in claiml or 2, characterized
inthat 1 to 3% by vol unme qui none sol vent, based on the 30 hydr ogen
peroxi de extract, are added to the aqueous hydro- gen peroxide extract. 4.
A process as claimed in one or more of clains 1 to 3, characterized in that
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extract and the 35 hydr ogen- per oxi de- depl et ed wor ki ng sol uti on.
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