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Este invento se refiere 8 la msnufactura de perdxido
de hidrdgeno, y mAs en particular a la produccidn de perdxido
de hidrdgeno de cualquier pureza o concentracién deseada, in-
cluyendp concentracliones mayores que las usuales, cercanas a

5 una pureze de 100% de perdxido de hidrdgeno.

Se produce el perdxido de hidrbgeno por'destilacién de
soluciones acidicas que contienen un persulfato. Estas solu-
ciones podrln ser &cido persulffirico o sales acidificadas de
écido persulffirico, clasificadas todas como persulfato acidi-

10 ficado. Describimos aqui el invento con referencla al sulfa-
to y persulfato de amonio acidificados. - |

Seghn los métodos conocidos de producir peréxido de hi-

drbgeno se obtiene un producto acuoso cuya concentracidn es

K
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- mhs o menos de 30% HoO2, ¥ que contiene muchas impurezas que,

en la mayoria de los casos, son catalizadores de descomposi-
cidn que rinden un producto relativamente inestable. Por tal
razdn se ponen estabilizadores quimicos en el perdxido de hi~
drbégeno acuoso del comercio para darle estabilided, y como re-
sultadﬁ. gran parte del producto comerdial contiene de 500 a
1250 miligramos por litro, de residuos no volftiles (més o
menos), as! es que el producto queda menos apropiado para
ciertos usos, comparado con productos més puros.

Las tentativas para concentrar el producto comercial de
304 de modo que resulte un producto acuoso con mayor contenido
de oxigeno asctivo han sido infructosas en la préctica indus-
trial, 81 se concentra el perbéxido de hidrdgeno comfin paras
reduclr su contenido de agua, se aumenta la presencila de esos
catalizadores a medida que se concentra més la solucibn. La
concentracidn en esta forma produce pérdidas enormes de oxi-
geno activo. Desde hace muchos afios se ha reconocido la ven-
taje de poder reduclr el costo de transporte si1 se pudiera
hacer perdxido de hidrbgeno de mayor concentracidén en escala
comercial; pero todavia no se ha descublerto ningin método
que llene estos requisitos. Aun cuando en general es sufi-
cienté la concentracién noﬁmal de 30% por volumen, en algunos
casos se requieren concentraciones mayores que las que pueden
obtenerse éconémicamente, a la vez que un &l to grado de esta=
bilidad.

Un £in de este invento es proveer un métode para prepé-
rar perbxido de hidrdgeno de cualquler pureza o concentracidn
deseadas, mayores que las normales al presente en uso, y que
se acercan al 100% de contenido de perdxido de hidrdgeno; con
la ventaja de que se produce un perdxido de hidrbdgeno normal-
mente estable sin adicidn de compuestos estabilizadores.

Otro fin es proveer un método de destilaclbn, por el

cusl pueden destilarse soluciones que generan vapores de pe~-
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réxido de hidrdgeno, para obtener soluciones mls concentradas
y de mayor pureza, sin pérdida excesiva del oxigeno activo,
como la que ceusa la creciente concentracidén de catalizadores
de descomposicidn en la solucién que‘se destlla.

Describiremos el método de este invento ilustrativamente
con referencla a la aplicacién del invento al procedimiento
regular de persulfato de amonio; pero se comprenderé que el
invento es aplicable en general a todo persulfato &cido. Se-
gin el procedimiento regular de persulfato, se evapora la sSo0-
lucién iniclal de persulfato acidificado para producir vapores
de peréxido de hidrégeno, que son rectificados despuds pare
producir una solucién de 30% de concentracifn de peréxido de
hidrbgeno, por peso, y que contiene considerables cantidades
de impurezas per judiclales para la establilidad del producto.
Este perbxido, después de afiadirle estabilizadores, es el
producto que se fabrica ahora en general para el comercio.

_ Seglin este invento, se evapora psrclalmente el producto .
no estabiligado, de modo que la mayor parte de las impurezas
se quedan en la solucidn, cuyo peso se ha reducido mucho pero
cuya concentracidn de perdxido de hidrdgeno se ha aumentado.
Los vapores de esa evaporacibén tienen bastante concentracidn
de perdxido de hidrdgeno, asl es que cuandc se lesr ectifica
mediante la columna de tipo usual de placas o de empaguetadu-
ras, se obtiene como subflujo una solucidn de perdxido més
concentrada y més pura que la solucidén inicial. Se retira el
residuo del alsmbique, y este residuo contendré en solucifn
todas las impurezas que contenia la solucidén inicisl, y a la
vez arrastrarf un poco del perdxido de hidrbdgeno de dicha so-
lucidén inicilal. La repeticibn de esta destilacidn, con el
destilado r ectificado, daerf un producto de pureza y concentra-
cidn mayores que en la primera destilacidén; y podrén repetir-

se suceslvamente las destilaeciones hasta obtener cualquier

pureze o concentracidn deseadas.

-5-



;173771
80 Los residuos que se retirsn de una o mhs operaclones de
destilacidn contendrén una proporcidn de perdxido de hidrége-
no y la mayor parte de las impurezas de la sclucidn original,
Yy 8e les retorne a la fuente de bage del procedimiento, en la
que se produce iniclalmente el perdxido de hidrégeno; a fin
85 de que no haya pérdida de este peréxido. Como la mayories de
las impurezas del perdxido de hidrdgeno son los mismos elemen-
tos de las soluclones usadas en el procedimiento de base, re-
tornarfn asi a su misma fuente originel. Las otras impure-
zas, como las que recoge incidentalmente el producto, son al
90 fin purgadas en el sistema combinado, pues en los procedimien-
tos de base empleados se incluyen etapas de purificacidn para
la eliminacidén de tales impurezas.
4 Como_ el aumento combinado de concentracidn Yy pureza se
obtiene en todas las diferentes e tapas, se comprenderé que la
95 pureza aumente progresivamente con el aumento en la concentra-
cifn; y este préctica es esencial no sdlo para la estabilidad
del producto final sino también para la estabilidad de los |
productos intermedios del proceso de produccidn; y a la vez
es esencial para la aplicacidn en salvo del procedimiento.
100 Nos rererimog al plano anexo, que muestra esquemﬁtica-
mente la aplicacién del procedimiento de producir perdxido de
hidrdgeno por destilacidn de persulato de amonio. En su as-
pecto general, el sistema comprende una pluralided de evapo-
raedores o slambiques, de 1los que se ven tres en el plano, nu-
105 merados 10, 30 y 50, y su objeto e s evaporar parcialmente la
solucidn que reciben, menteniéndose en el minimum el tiempo
de contacto entre la solucidn y el alambique caliente, a.fin
de reducir Yo més posible toda oportunidad de descomposicién
del oxigeno activo de las soluciones. Se determina el grado
110 de evaporaclidn en cada alambique segin lo determinen la econo-
mia del procedimiento y la cantidad de purga requerida parsa

mnam tener las impurezas en el sistema dentro del nivel deseado.
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En el sistema 1lustrado, de las cuatro columnas o torres
de empaquetadura provistas, las colummas 17 y 15 siguen al
alambique 10, la columma 35 sigue el alembique 30, y la co=-
lumme 55 sigue el alambique 50. Estas columnas o torres tie-
nen el propbsito comin de aumentar la proporcién del componen-
te de més alta ebullicidén, el perdxido de hidrdgeno, con res-
pecto & su proporcién en los vapores de alimentacidn, salien~
do dicho componente con el liquido que se descarga por el
fondo de la torre, y quedando muy poco o nada del mismo com-
ponénte de mbs alta ebullicidn en los vapores que salen por
la cabeza de la torre. Las dimensiones, construccidén y mate=-
rieles de la torre se determinen, como de céstumbre, totalmen=-
te de acuerdo con las caracteristicas quimicas y fisicas, y
con el eéuilibrio de vapor de la torre de vapores de alimen-
tacidn.
. En el diagrama anexo, el grupo que incluye el alambique
10, la torre 17, el separadof 21, la torre 15 y el condensador
27 represénﬂa un mftodo comin de destilar persulfato.
Entrézlos alambiques y sus torres asociadﬁs se montan
los separa&ores 21, 41 y 61, cuyo objeto es proveer el maxi-
mam de sé%aracién entre el liquido y los vapores, pues el
arrastre de liquiéblpor los vapores envuelve el arrastre de
impurezas dafilnas hacie el condensado de la siguiente torre,
¥y la magnitud'de les subsiguientes operaciones dependerf de
le perfeccidn de esa separacidn.

, Las otras partes mayores del sistems comprenden cuatro
condensadores é7, 37, 57 } 67. Los tres primeros con conden-
sadores perciales y van mbntados en las torres 15, 35 y &5.
Estos condensadores proveen el necesario reflujo o bajada de
liquido en las torres &sociadas, mediante la condensacidn par-
cial de los vapores que salen por arriba de las torres. El
resto dél‘vapor de agua passe al condensador total 67, donde

se condensa y es retirado del sistema.
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£l evaporador 10 puede ser de tipo comin, aunque se pre-
fiere uno que provea el minimun de contacto entre la solucidn
y el alambique callente, para reducir la pérdida por descom-

posicién. Este evaporador es normalmente un tubo vertical

'daientado por afuera, provisto de los tubos conductores de

calor 13 resistentes contra la accidn quimica de la carga de
alimentacidén, como los llamados tubos de Karbato, o de grafi-
to. Entre el vapor en el casco que rodea a los tubos por 11,
bajo presidén regulada, todo en la forma usual. La solucién
de la carga comprende una mezcla &cuosa de dcido sulffirico ¥y
une substanela que genera vapores de perdxido de hidrdgeno al
calor, V.gr., &cido sulfirico, persulfato acidificado, como
el que se obtlene de las celdgs de persulfato en que se oxidan
snddicamente el &cido sulffirico o las sales de sulfato fcido,
més el residuc de los otros alambiques de perbxido de hidrd-
geno. Se alimenta esta carga en sl evaporador 10 por\la boca
de entrada 14 del fondo del evaporador.

Se evapora la solucifn de carga en los tubos verticales
13 del evapérador 10, vy el concentrado con los vapores gene~
rados entran por erriba de la torre 17, L& torre 17 puede ser
del tipo comin de placas o empaquetadura, y de materiales que
se adapten a su contacto con las soluciones empleadas. El
vapor que entra por el fondo de la torre 17, por la entrada
18, sube en contracorriente con el liguido que baja, y al hi-
drolizarse el resto del persulfato de la solucifn se escape
el perbdxido de hidrdgeno de la solucidén de carga, de la torre
17 al separador 21, como una concentracldn débil de perbxido
de hidrdgeno en vapor de agua.

Debido a que la concentracidn del perdxido de hidrdgeno
de la fase liquida de la solucidn evaporada se ha aumentado
por el reciclo del concentrado de per&xide de hidrdgeno de
las etapas subsigulentes, la concentracidén total del perdxi do

en los vapores que van a la torre 15 se aumer ta a2 més de lo
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que es posible obtener con el procedimiento ordinario, de mo-

do que se obtiene una solucién més fuerte por el fondo de la
torre 15.

La solucidn gue sale por el fondo 20 de la torre 17 ha
sido privada de su oxigeno activo y regresa al sistema inicial
de celdas electroliticas, en el que se usan métodos comunes de
purificacién pera eliminer las impurezas incidentalmente reco-
gidas en cualquler punt6 del procedimlento.

Los vapores de lsa tbrre 17, que 1ncluyen 1os.del elam-
bigue 10, pasan & la torre o columna rectificadora de perdxi=-
do de hidrdégeno 15 y se condensan y rectificen alli pars pro-
ducir el perdxido de hidrégeno comin de 30%, més o menos, en
virtud de dicha fortificacidén; y el vapor esencialmente libre
de perdxido sale por el eonducto 22 de arriba de la torre 17
hacia el condensador final 67. Como los vapores que van de
le torre 17 a la torre 15 arrastran algin liquido, se les pa-
sa por el separador 21 para separarles el liguido, que regre-
saré a la torre 16 por el conducto 19.

Debido a la rectificacién en la torre 15, el subflujo
de esta torre tendrd una concentracién hasta de como 20 veces
la concentracidén de perdxido de hidrégeno presente en los va-
pores de la carga, segiin sea la forma del equipo; y las impu-
rezas representarén como 240 ppm, més o menos.

Hasta este punto, el procedimiento es una ilustracién
del método comfin de hidrolisis y destilacidn de persulfato de
smonio, al que se ha agregado un reciclo de residuos de la

otre parte del sistema; pero las operaciones adiclionales que

_siguen dgspués de la columna 15 sirven para aumentar la pureza

y/o la concentracién del perdxido final. Se comprenderi que
el método de purificacifn y concentracidn que se describe mhs
adelante podré aplicarse a cuslquier perdxido de hidrdgeno
acuoso que contenga impurezas no volhtiles.

El producto como subflujo de le columna 15 podri reco-
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gerse y estabilizarse en la forma uéual, para usarlo como el
perdxido de hidrdgeno al presente vendido en el mercado.

Pero segin eete invento, purificamos y concentramos el
producto de la torre 15, (Como el subflujo de la torre 15 se
compone de una solucidn de perdéxido de hidrégeno en agua con-
centrada méas o menos al 30%, y de impurezas dafilnas no volé-
tiles, se le pasa &l slambique 30 para nueva concentracién.
Este alambique, y los que le siguen, como el 50, llevan de
preferencia unos tubos hechos de téntalo u otro material re-
sistente contra el perdxido de hidrdgeno; y todos los apara-
tos que siguen despuds de la torre 15 deben ser de materisales
que no fomenten la presencia de impurezas cataliticas. Como
ejemplo de estos materiales mencionsremos el vidrio pyrex,
porcelsna, etce

En el alambique 30 se evapora la solucifn de perdxido
de hidrdgeno hasta cerca del punto en que llega a ser consi-
derable la accidn de descomposicidén de las impurezas catali-
tlcas, o como en el presente caso, hasta que se reduce el re=-
siduo & como 1/8 del peso de la carga original, lo mismo que
se hace en los procedimientos ya conocidos. Este residuo con-
tendré mls o menos 7/8 de las impurezas no volftiles que con-
tenia la carga de perdxido de hidrdgeno en el alambique 30, ¥
su concentracién de perdxido de hidrdgeno serh més o menos de
72%. Los vapores del alambique 30 podrén contener hasta 24%
de perdxido de hidrdgeno, y pasem por el separador 41 & la
torre 35; y el 1iquido Beparado en 32 podrd ir al alambique
30 o al depbsito 75 para nuevo uso. La accidn de la torre
35 es igual a la accién de 1la torre 15. Pero el subflujo en
36 tiene shora una concentracifn de perdxide de hidrdgeno de
70%, si se desea, pero contendr& como 100 ppm de lmpurezas no
volétiles. En este ejemplo, como 1/4 del vapor de la torre
35 puede condensarse por reflujo en el condensador 37, y el

resto pasarf al condensador 67. Pero si se prefiere menor
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concentracifn de perdxido de hidrégeno y mayor pureza, podrén
condensarse majores proporciones de vapores en el_condensadgr
37, que servirén de reflujo y producirén una centidad mayor
de producto menos concentrado por el fondo de la torre 35.

81 se desea aumentar la concentracién de perdpxido en el
subflujo de la torre 35 a més de 70%, podréd dividirse este sube
flujo para retornar una parte al alambique 30 por el conducto
38, y el resto pasarf al slambique 50 por el conducto 39. 4
esta operacién se la llama reciclo, y es una parte finica del
sistema. Se necesitarf el reciclo en esta parte del procedl-
miento, en el sistema ilustrado, cuando se desea una concen-
tracién final de perdxido de més de 90%. Para concentracio-
nes de 90% o menos no seréd necesario el reciclo si, por ejem-
plo, se pasa dichp efluente de 704 de la torre 35 directamen-
te al alambique 50. Pero como se requiere reciclo en la pore
c1én del sistema que incluye el alambique 50 y la torre 55,
cuando se desea perdxido de hidrfzeno al 90%, habré que au-
mentar lea carga del alambique 50, que es como 30% de ia carga
del alambique 30, como en 40%, mediante 1# proporcidn de sub-
flujo de la torre 55 que se retorna al alsmbique 50. (Con es-
to se sumenta la concentracifn de perdxido en la cerga del
slambique 50 a como 75%, y se reducen las impurezas no volé-
tiles a 65 ppm.

Las operaciones en ei alambique 50 y torre 55 son casl
idénticas a las del alambique 30 y torre 35, de modo que el
residuo del alambiqué 50 seré tembién como 1/8 del peso de
la respectivé carga, y su concentracidn de perékido serf de
92%, mientras que el subflujo de la torre 55 tendré concentra-
cién hasta de 90%, si se desea, y contendré una cantidad des=
preciable de impurezas. Para obtener esta concentracifén como
de 90%, habré que pasar cerca de 40% del subflujo de la torre
55 para reciclo en la torre 50, por el cafio 68, y el resto

se recoge como producto por el caflo 59. A esta concentracifn,

-9-



K-

280

285

290

2956

3500

506

310

»
arse

como ref;ujo en el condensador 57, y el resto pasard al con-
densedor final 67. Para concentraciones menores, se pasaré
menos materlial de reciclo de la torre 55 al alamblque 50; o
se condensarén més vapores y se les pondréd en reflujo en el
condensador 57. Pars concentraclones de perdxido hasta de
92%, se pasarf més materiasl de reciclo de la torre 55 al alam~
bique 50. Para concentraciones de mis de 92%, se agregarfin
una o més etapas edicionales de destilacién iguales al alam-
bique 50 y su torre 55; o como el producto en este punto esté
esencialmente libre de impurezas dafilnas, podrén obtenerse
concentraciones mayores por medio de simple destilacidn.

Los residuos de los alambiques 30 y 50 tienen crecien-
te concentracidn de perdxido y también de impurezas, asi es
que no son estables sl se les deja mucho tiempo a tales con-
centraciones. Por esta razén se pasan esos residuos al tan-
que de dilucibn 75 por los cafios 32 y 52, para diluirlos con
el agua del cafio 68, que procede del condensador finel 67 y
es, por consiguiente, de gran purezas. (Cuando llega la dilu-
cidn & como 50% de perdxido de hidrédgeno, los residuos quedan
bastante estables ¥ no peligrosos, y se les puede retornar
como parte de la carga del alambique 10, o a otros puntos del
procedimiento de base que provee el perdxido de hidrogeno
usado como materia prima.

Como una variacidn de este procedimiento podré modifi-
carse como sigue la funcidn del alambique 10 y sus torres 17
y 15, cuando se desea producir perdxido de hidrdgeno sin la
combinacibén de un procedimiento de base adaptable. Podri car-
gerse la porcidn del sistema que incluye el alambique 10 y las
torres 17 y 15 iniclelmente con una solucibén fuerte de &cido
sulffirico, u otra solucifn nb volétil, en la que tenga el
peréxido de hidrdgeno baja solubilidad. Se hace circular
continuamente esta solucidn entre el fondo de la torre 17 ¥y

el alambique 10 mediante la bomba 12. Con esta carga circu-

- 10 =~



'3

315

320

325

330

335

540

73771

lante se alimentan en el alambique 10 los residuos del tangue

de dilucidén 75, por el cafio 68. Se separa por concentracidn
el contenido de peréxido de estos‘residuos en el alambigue 10
¥ por extraccifén en la torre 17, lo mismo que en el procedi-
miento de destilacibén de persulfato. Para purgar el sistema
de impurezas perjudiciales o dafiosas podrd retirarse parte de
le solucibn circulante por el fondo de lavtorre 17, y se la
reemplaza aumen tando la carga alimentadora del alambique 10.

Para que se comprenda mejor el invento ofrecemos a con-
tinuacidn datos de produccidn de flbrica, de perdxidos de hi-
drdgenoc de 904 y de 50%. Estos datos concrétos son mersamente
una ilustracidén del invento, porque no limitan sus alcances de
ningiin modo, pues el invento es susceptible de muy variades
modificaciones operativas en sus aplicaciones a la produccidn
'de perdxido de hidrdgeno acuoso con concentraciones de perdxi-
do entre como 30 y 92% y de cualquier grado de pureza deseado,
en un grupo de tres slambiques; y se podr& obtener mayor con-
centracidén, hasta casi 1004, y también mayor pureza, mediante
la adicién de uno o més alembiques con sus condensadores &so=-
clados.

Ejemplo N° 1. - Produccidén de Perbxido de Hidrbdgeno de 90%.

Se pone en el alambigue 10 una carga de 450 kgs. de so=-
lucidn de bateria que contenla oxfgeno active expresado como
10.8 kgs. de perdxido de hidrégeno. Los residuos diluidos de
los alembigues 30 y 5C aumentan el peso de la carga del alam-
bique 10 a 469 kgs., y el equivalente de H202 & 20.25 kgse El
vapor del alambique 10 pesa 247.5 kgs. y contlene 14.63 kgse.
de Hp0ge El residuoc del alembique 10 pesa 221.4 kgs. y pasa
e la torre 17 de gxtraccién. _El vapor de esta torre 17 tiene
5.63 kgs. de H202, ¥ pesea 115.65 kilogramoa.

| El vep or combinado que entra en la torre 15 pesa 363.15
kgs. y contiene 20.25 kgs. de H202. El vapor que sale de la ’
torre 15 pesa 295.,2 kgs., no tiene nada de H202, y pasan como

-11 =
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reflujo al fondo de la torre 59,4 kgs. El subflujo de la to=-
rre 15 (la c arga del alambique 30) es de 68.4 kgs., con 20.25
kgs. de Hg0ge E1 vapor del alamblque 30 pesa 59.85 y tiene
13.95 kgs. de HoO2. El1 residuo es de 8.55 kgse. con 6.12 kgse
de Hg0ge E1 vapor de esta torre entra en la torre 35 que tie-
ne subflujo de 20.25 kgse y 13.95 kgs. de Ho0s. El vapor que
sale de la torre 35 pesa 39.6 kgs., y el reflujo es de 13.5
kilogramos.

El subflujo de la torre 35 (carga del alesmbique 50) no
regresa al reciclo, pero se le agregan 7.79vkgs. del subflujo
de la torre 55 que contiene 6.98 kgs. de H202. Por consigulen=-
te, la carga combinada del alambique 50 es de 28.4 kgs., con
21 kgs. de H202. El residuo del alambique 50 es de 3.47 kgse.
con 3.2 kgs. de Hg02. Se alimentan este residuo y el del
alsmbique 30 al tanque de dilucidn 75, al cual se agregan
6.66 kgs. de agua, lo cual deja un residuo diluldo combinado
de 18.9 kgs., que contienen 9.77 kgs. de HoOge

~ El1 vapor que va de la torre 50 a la torre 55 pesa 24.6
kgse, con 17.8 kgs. de H202. EI subflujo de la torre 55 es
de 20 kgs., con 17.8 kgs. de Ho0g. De este dltimo se pasan
7.79 kgs. al reciclo del alambique 50 (como se ha dicho ya),

y se tomen como producto 16.6 kgs., con 10.8 kgs. de HpOo (de
90%). E1 vapor de la torre 55 pesa 4,64 kgs. y no contiene
nada de H202, siendo el reflujo de 11.45 kgs. E1 peso total

de la carga del condensador 67 es de 340 kgs., que es tambifn el
peso del condensado. De alll se usan unos 7 kgs. para diluir

el residuo de los alambiques 30 y 50, y al fondo de lea torre

17 pasan 230 kgs., para su regreso & la solucldn de baterias
hacia su concentracifn origineal. Ei exceso del condensado no
utilizado en el sistema iguala en peso & la cantidad de vapor
alimentado & ia torre 17, para producir la accién despojadora.

Ejemplo N° 2. - Produccidn de Perdxido de Hidrdgeno de 50%.

Se pone en el alsmbique 10 una carga de 450 kgs., de s80=
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lucidén de bateria que contiene oxigeno activo expresado como
10.8 kgs. de perdxido de hidrdgeno. Los residuos diluidos de
los alambiques 30 y 50 aumentan el peso de la carga del alam-
bique 10 a 471 kgs, y el equival ente de HoOp a 21 kgs. EL
vapor del alambique 10 pesa 245 kgs. y contiene 15.15 kgs. de
HoOge El1 residuc del alambique 10, que pesa 225 kgs., pasa a
le torre despojadora 17. El1 vapor de la torre 17 pesa 119.3
kgs. y contiene 5.81 kgs. de Hz02.

El vepor combinado que entre en la torre 15 pesa 363.6
kgse y tiene 21 kgs. EL vapor que sale de la torre 15 pesa
293 kgse y no contiene HgOg, pasando como reflujo al fondo de
la torre 61.2 kgs. El1 subflujo de la torre 15 (carga del salame
bique 30) es de 68 kgs., con 21 kgs. de H202. E1 vapor del
alamblique 30 pesa 62.1 kgs., y tiene 1l4.5 kgs. de H202. El
residuo es de 8,9 kgs. con 6.4 kgs. de H202. El vapor de es=
te alambique entra en la ponre 35, en la que el suhflujo es
de 32.7 kgse con 14.5 kgse. de Ho202. E1 vapor que sale de la
torre 35 equivale & 29.3 kgs. y el reflujo pesa 25.9 kgs.

El subflujo de la torre 35 (carga del alambique 50) no
retorna al reciclo. En este ejJemplo no ez necesario pasear en
reciclo ningfn subflujo de la torre 35 al alambique 50. Por
consigulente, la carga del alambique 50 es tan sélo el sub-
flujo de la torre 35. El residuo del alambique 50 es de 5.05
kgs., con J3.92 kgs. de Hp0g. Se alimenta este residuo con el
del salambique 30 al tanque de dilucidn 75, al que se afladen
6466 kgs. de ague, quedando un residuo combinado de 20.6 kgs.
con 10.31 kgs. de H202.

} El vapor del alamblique 50, que va a la torre 55, pesa
28.13 kgs., con 10.8 kgs. de HgOg. El subflujo de l& torre
55 es de 21.5 kgs., con 10.8 kgse. de H202, y este es el pro=-
ducto, porque no hay reciclo. . El vapor de la torre 55 pese
6+e4 kgs., sin Hg0g2, y el reflujo pesa 16.7 kgs. La carga
total de vapor del condensador 67 es de 329 kgs., que es el
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mismo peso del condensado. De a2ll!l se toman 6.66 kgs. para
diluir los residuos de los alambliques 30 y 50, y pasan 229
kgs. al fondo de la torre 17 para retorno a la solucidn de
bateria, para su concentracidn original. El exceso de conden-
sado no usado en el sistema tiene el mismo peso de la canti-
dad de vapor elimentado a la torre 17 para producir la accidn
despojadora. Se comprenderf que el flujo de la solucidn es
causado por la presidn diferencisl gque existe sobre el flujo
de la solucidn original (atmosférica) y en el sistema (50 mm.,
O menos)e.

En vista de e sta descripcidn, se comprenderéd que con una
solucién de carga iniclal concentrada como al 30% de perdxido,
sin qﬁe excedan las impurezas de 300 ppm (partes por millén),
hemos hallado que con dos operaciones de sepéracién de impu-
rezas basteré para obtener un producto de 90%, aungue para
obtener este producto se necesiterfn tres etapas de destila-
cidén. De este modo es posible mejorar las economias y redu-
cir el costo del equlpo, mediante el reciclo del material de
residuoc de cualgquliera o ambas etapas, con lo cual se eleva el
nivel de concentracibén en el sistema y se thiene un producto
mhs fuerte de la segunda etapa. En realidad, esto equivale &
combinar en una sole unidad la destilacidn fraccionel, con al-
guna concentracidén directa. Con carga inicial de 304 de pe-
réxido que contenga 300 ppm de impurezas, se podri obtener
con este reciclo un producto de 90%, con una destilacidn de
dos etapas. 81 las impurezas de la carga inicial subieran a
tento como 500 ppm (partes por millén), convendrla usar tres
etapas para controlar el nivel de impurezas dél sistema.

En toda esta explicacién se ve que, sean dos o més las
etapas de destilacidn, habré que retirar los residuos de los
evaporadores para eliminar las impurezas simultfnesmente con
el aumento de concentracidn de perdxido. Pero los residuos

tendrén una concentracidn de perdxido meyor que la del pro-
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ducto de la misme etapa. L& cantidad que se retire serd de-
terminada por experiencia prlctica, y el objeto es reducir la
descomposicidén en el alambique; de suerte que la rapldez de
la eliminacidén dependeré en mucho, como hemos dicho antes,

la forma y construcciédn del alambique.

Calculamos sproximadamente que, al subir de 30 a 90% la
concentracifn, habrd que retirar como 1% del perdéxido total
que pe&sea gl sistema de alambiques, como residuo, por cada 8
partes por millén (ppm) de impurezas en la carga. De este
modo, si la carga contiene 300 partes de impurezas por millén,
habré que retirar como 373% del perbxido de esa carga, como
residuo, de las varias etapas de destilacidn. Esto reduciria
el rendimiento a menos de 604 (del perdxido) si hublera que
arrojar todos esos residuos como desperdicilo.

Cuando se produce perdxido de hidrdgeno con alto conte-
nido de perdxido, como contempla este invento, se obtiene un
producto de excelente estabilidaed; un producto que se podré
almacenar o transportar sin pérdida de su contenido de oxige-
no activo. Ademfs, su calidad es tan superior, que no se re=-
quiere agregarle estabilizadores para evitar su descomposi-
cién, como ha sido necesario hasta el presente. En contraste

con los perdxidos de hidrégeno del mercado, que tienen concen-

" tracién alrededor de 30% y un contenido que varia entre 500 y

1250 miligramos por litro, de residuos no volétiles, con nues-

_tro invento es posible producir una solucidén de perdxido de

hidrbgeno de 904, que contiene menos de 10 miligremos de ssos
residuos, por litro; siendo el perbxido de hidrdgeno en extre-
mo estable a cualquier temperatura ague se le pueda sometar
durante su slmacenaje o en el transporte normal,.

Aun cuando en esta descripcién nos hemos referido a la
produccidn de perdxido de hidrdgeno usando persulfato de amo=-
nio, acidificado con &écido sulffirico, como materia prima, se

comprenderé que el invento es aplicable en general a todos los
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persulfatos acidificados, iﬁclujendo Bcldo persulffirico, asi
es que la expresidn "solucidén acidificada de un persulfato"
incluye persulfatos y fcido persulfirico. Ademés, se compren-
deré que le solucidén de carga para el llamedo alambique de
persulfato contiene &cido sulfiirico, y este Acido podré estar
presente en concentraciones desde unos 250 gramos por litro

hesta unos 1800 greamos por litro.

N O T A

Los puntos de invencipn propia y nueva que se presen-
tan para que sean objeto de esta patente de invencifn, en
Espafia por 20 afios, son los sigulentes:-

1.~ El1 método para fabricar perdxido de hidrdgeno con-
centrado y purificado, que comprende una serie de etapas de
destilacidén, en cada una de las cuales se concentra sucesiva-
mente la solucidn de perdxido por destilacifn, con separacién
de las soluciones de residuoc impuras y concentradas; siendo
condensados y rectificados los vapores, que se componen de pe=
réxido de hidrdgeno y agua, para producir en cada etapa suce-
siva soluciones que son simulténeamente de creciente concen-
tracidn y de una pureza igualmente creciente.

2.~ Un método segin el punto 1, caracterizado por some=
terse la solucidn de perbdxido impura a destilacidn en vacio.

3.- Un método segin el punto 2, caracterizado por cone
centrarse la solucidn de perdéxido hasta que hayan aumentado
las impurezas de la solucidn de residuo a un punto tal, que

se aproxima sl punto en gque esas impurezas pueden causar con
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su presencia una descomposicidén répida del perdxido.

4.~ Un método segin los puntos 1 a 3, caracterizado por
el hecho de que la solucidén de perdxido de hidrégeno se forma
inicialmente destilando en vacio una solucidn acidificada de
un persulfato, y condensando los vapores de perdxido de hi-
drdgeno y agua.

5.~ Un método segiin el punto 4, por el cual se recobren

los residuos retirados de cada etapas sucesiva, y se les mez-
cla con una solucién que contiene &cido sulfirico; siendo des-
tilada esta mezcla, y recobréndose los vapores de perdxido de
hidrébgeno y agus.

6.~ Un método segln cualquiera de los puntos que prece-
den, caracterizado por condensarse y rectificarse los iapores

de la primera solucidn de perdxido de hidrdgeno concentrada

para producir una solucidn relativamente pura de perdxido de

hidrdgeno, cuya concentracién de perbdxido es mayor que la con-
centracidn Presente en la solucidén de carge alimentada en la
unidad concentradora.

7.- Un método segin cualquiera de los puntos que prece-
den, por el cual se agregan los residuos impuros retirados de
cada etapa sucesiva a una solucidn concentrada de &cido sul-
fhrico, ¥y se vuelve a destlilar la mezcla de solucidén de resi-
duo ¥y &dcido sulfiirico para formér vapores de perdxido de hi-
drégeno y fcido sulfirico; siendo condensados y r ectificados
estos vapores para producir soluclones de perdéxido de hidrd-
geno; y siendo comhinadas estas soluciones con la solucidn de
la carga alimentada a la unidad concentradora.

8.- Un método segfin el punto 1, caracterizado por des=-
tilarse una solucidn acidificada de un persulfato, en vacio,
para formar vapores de ggréxido de hidrégeno y agua; por con-
densarse y rectificarse dichos vapores para formaer una solu-
cién relativemente impura de perdéxido de hidrdgeno; por con-

centrarse dicha solucidn de perdxido de hidrdgeno por desti-
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concentrada de residuo & un punto que se aproxima al punto en
que la presencia de dichas impurezas puede causar la descon=-
posicidn répida del perdxido; por condensarse y rectificarse
los vapores de dicha concentracifdn para formar una solucidn
relativamente pura de peréxido, de hidrdgeno; y por retirarse
del sistema de destilacidn la solucidén impura de perdxido de
residuo concentrada; siendo retirada dicha solucidn de resi-
duo hacia la destilacién inicial de persulfato mediante su
mezcla con la solucidn gue se alimenta al alambique de per-
sulfato. |

9.- Un método segiin el punto 1, c aracterizado por des=
tilarse en vacio una solucidn acidificada de un persulfato
para formar vapores de perdxido de hidrdgeno y agua; por con-
densarse y rectificarse dichos vapores para formar una solu-
cién relativamente impura de perdéxido de hidrdgeno; por cone
centrarse dicha solucidén de peréxido de hidrdgeno por desti-
lacién hasta gque se aumentan las impurezas de la solucidn
concentrada de residuo a un punto que se aproxima al punto
en que la presencia de esas impurezas puede causar répida
descomposicidn del perbéxido; por condensarse y rectificarse
los vapores de dicha concentracidn para formar una solucidn
relativamente pura de perdxido de hidfégeno; por concentrarse
mediente destilacién dichsa solucién relativamente pura de pe-
roxido de hidr&geno hasta que se aumenten las impuregas de la
solucidén concentrada de residﬁo a un punto que se aproxima al
punto en que la presencia de esas lmpurezas puede causar la
répida descomposicidén del perdxido; por condensarse y recti-
ficarse los vapores de dicha {iltima concentraclén para formar
una solucidn muy pura de perdxido de hidrdgeno, siendo reti-
radas del sistems de destilacidn las soluciones concentradas
de perdxido dé residuo impuras asi formadas; por recobrarse

el perdxido de la solucidén de residuo afindiendo esta solucidn
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X a una solucidn acuosa que contiene &cido sulflrico; y por des-
tilarse esta mezcla para separasrle vaporss de perdxido de
575 hidrbgeno y agua.

S 10.- Un método seglin el punto 9, caracterizado por con-
densarse y rectificarse los vapores formados por la destlila=-
c1én de la solucidén de carge, para producir perdxido de hidrd-
geno &acuoso; por pasarse en reclclo como 40% del condensado

§80 para que se mezcle con la solucidn de carga de perdxido de la
primera etapa de destilacidn; por someterse a destilacidn el
resto de dicho condensado, en une segunda etapa de destilae
cibén, hesta que se aumentan sus impurezas por concentracifn
a cusndo menos siente vecés su prbporcién original; por reti-

585 rarse el residuo concentrado en fase 1{quida; por condenssrse

f rectificarse los vapores de dicha segunda etapa de destilé-

5 cidén para producir perdxido de hidrdgeno con fuerza de cuando
M menos 904 y con un contenido de impurezas de menos de unas 10

partgs écr milidn; ¥ por pasarse en reciclo como 40% de dicho
590 producto pare gque se mezcle con la carga alimentada a la
segunda etapa de destilacidn.
1l.- El método para hacer perdxido de hidrdgeno tal

como ha sido aqul descrito y reivindicado.
12.- Un método para fabricar perdxide de hidrégeno.
Esta golicitud que corresponde a la presentada en 108
595 Estados Upidos de América, el 11 de Jullo de 1945, bajo el
ne, 604,352, se acoge a 108 beneficios del articulo 51 del
vigente Estatuto~ley de Propiedad Industrisl.-
Tal y como se ha descrito en la memorias que antecede,
representado en el dibujo que se acompafia y con 10s fines
600 que se han especificado. _
Esta memoria o nsta de 19 hojss escritas a méquins por

una sola cara.
’_ otria, 28 MAY 1945

Albdrés e Afrour
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