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a nombre &  BUFFALO ELECTm-CHE í̂ICAL OOMTANY, INC., enti 

dad norteamericana, estab lec ida en B uffalo , Nueva York, 

Estados Unidos de América, por:

"UN METODO PARA FABRICAR PEROXIDO DE HIDROGENO".-

' S t a s s :  s s t s B t t s z s ' S s s s s s

E ste  invento se r e f ie r e  a  l a  m anufactura de peróxido 

de hidrógeno, y más en p a r t ic u la r  a l a  producción de peróxido 

de hidrógeno de cu alqu ier pureza o concentración deseada, in ­

cluyendo concentraciones mayores que l a s  u su a le s , cercanas a 

5 una pureza de 100% de peróxido de hidrógeno.

Se produce e l  peróxido de hidrógeno por d e s t i la c ió n  de 

so lu cion es a c id ic a s  que contienen un p e r su lfa to . E sta s  so lu ­

ciones podrán se r  ácido p e rsu lfú r ic o  o s a le s  a c id if ic a d a s  de 

ácido p e r su lfú r ic o , c la s i f ic a d a s  todas como p e rsu lfa to  a c id i -  

ip  f ic a d o . Describim os aquí e l invento con re fe re n c ia  a l  su l fa ­

to y p e r su lfa to  de amonio a c id i f i c a d o s . *

Según lo s  métodos conocidos de producir peróxido de h i ­

drógeno se obtiene un producto acuoso cuya concentración ea
/

'
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más o menos de 50% HgOg# y Que contiene muchas impurezas que, 

en l a  mayoría de lo s  c a so s , son c a ta liz a d o re s  de descomposi­

ción que rinden un producto relativam ente in e s ta b le . Por t a l  

razón se  ponen e s ta b il iz a d o re s  quím icos en e l  peróxido de h i­

drógeno acuoso d e l comercio para  d arle  e s t a b i l id a d , y como re ­

su ltad o , gran p arte  d el producto com ercial contiene de 500 a 

1250 miligram os por l i t r o ,  de re sid u o s no v o lá t i le s  (más o 

menos), a s i  es que e l producto queda menos apropiado para 

c ie r to s  u so s , comparado con productos más puros.

Las te n ta tiv a s  para  concentrar e l producto com ercial de 

50% de modo que r e su lte  un producto acuoso con mayor contenido 

de oxigeno ac tiv o  han s id o  in fru c to sa s  en l a  p rá c t ic a  indus­

t r i a l .  S i  se  concentra e l  peróxido de hidrógeno común para 

red u c ir  su contenido de agua, se aumenta l a  p re sen c ia  de eso s 

c a ta liz a d o re s  a  medida que se  concentra más l a  so lu ción . La 

concentración en e s ta  forma produce pérd idas enormes de ox i­

geno a c t iv o . Desde hace muchos años se ha reconocido l a  ven­

t a ja  de poder red u c ir  e l costo  de tran sp orte  s i  se  pudiera 

hacer peróxido de hidrógeno de mayor concentración en e sc a la  

com ercial; pero tod av ía  no se ha d escu b ierto  ningún método 

que lle n e  e sto s  r e q u is i to s .  Aun cuando en general es s u f i ­

c ien te  l a  concentración normal de 50% por volumen, en algunos 

casos se  requieren  concentraciones mayores que l a s  que pueden 

obtenerse económicamente, a l a  vez que un áLto grado de e s ta ­

b il id a d .

Un f i n  de e ste  invento es proveer un método p ara  prepa­

ra r  peróxido de hidrógeno de cu alqu ier pureza o concentración 

d esead as, mayores que l a s  normales a l  p resen te  en u so , y que 

se  acercan a l  100% de contenido de peróxido de hidrógeno; con 

l a  v en ta ja  de que se  produce un peróxido de hidrógeno normal­

mente e s ta b le  s in  ad ición  de compuestos e s ta b il iz a d o r e s .

Otro f in  es proveer un método de d e s t i la c ió n , por e l 

cual pueden d e s t i la r s e  so lu cion es que generan vapores de pe-
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róxido de hidrógeno, para  obtener so lu cion es más concentradas 

y de mayor pureza, s in  pérd ida excesiv a  d e l oxigeno a c t iv o , 

como l a  que causa l a  crec ien te  concentración de c a ta liz a d o re s  

de descomposición en l a  so lución  que se  d e s t i l a .

D escribirem os e l  método de e ste  invento ilu stra tiv am en te  

con re fe re n c ia  a  l a  ap licac ió n  d e l invento a l  procedimiento 

re g u la r  de p e rsu lfa to  de amonio; pero s e  comprenderá que e l  

invento es a p lic a b le  en gen eral a todo p e rsu lfa to  ácido . Se­

gún e l procedimiento regu lar  de p e r su lfa to , se  evapora l a  so ­

lución  in i c i a l  de p e r su lfa to  a c id if ic a d o  para  producir vapores 

de peróxido de hidrógeno, que son r e c t i f ic a d o s  después para 

producir una so lu ción  de 50% de conoentración de peróxido de 

hidrógeno, por peso , y que contiene con sid erab les cantidades 

de impurezas p e r ju d ic ia le s  para l a  e s ta b il id a d  d e l producto.

E ste  peróxido , después de ah ad irle  e s t a b i l iz a d o r e s ,  es e l 

producto que se  fa b r ic a  ahora en gen era l para  e l  comercio*

Según e ste  invento, se evapora parcialm ente e l  producto 

no e s ta b il iz a d o , de modo que l a  mayor p a rte  de l a s  impurezas ^

se  quedan en l a  so lu c ió n , cuyo peso se  ha reducido  mucho pero 

cuya concentración de peróxido de hidrógeno se  ha aumentado.

Los vapores de e sa  evaporación tienen  b astan te  concentración 

de peróxido de hidrógeno, a s i  es que cuando se le s  r e c t i f i c a  

mediante l a  .columna jde tip o  u su al de p laca s  o de empaquetadu­

r a s ,  s e  obtiene como su b flu jo  una so lu ción  de peróxido más 

concentrada y más pura que l a  so lución  in i c i a l .  Se r e t i r a  el 

residuo  d e l alam bique, y e ste  residuo  contendrá en so lu ción  

todas l a s  impurezas que contenía l a  so lución  i n i c i a l ,  y a l a  

vez a r r a s t r a r á  un poco d e l peróxido de hidrógeno de dicha so­

lu ción  i n i c i a l .  La re p e tic ió n  de e s ta  d e s t i la c ió n , con e l  

d e st ila d o  r  e c t i f ic a d o , dará un producto de pureza y concentra­

ción mayores que en l a  prim era d e s t i la c ió n ; y podrán r e p e t ir -  ¡í
se sucesivamente l a s  d e s t i la c io n e s  h asta  obtener cu alqu ier 

pureza o concentración deseadas.

---- ---------------------------^
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^ 80 Los re sid u o s que se r e t ir e n  de una o ínás operaciones de

d e s t i la c ió n  contendrán una proporción de peróxido de h idróge­

no y l a  mayor p a rte  de l a s  impurezas de l a  so lu c ió n  o r ig in a l ,  

y se  l e s  re to rn a  a  l a  fuen te de base del procedim iento, en l a  

que se  produce in ic ialm en te e l peróxido de hidrógeno, a  f in  

85 de que no haya pérd ida de e ste  peróxido. Como l a  m áyoria de 

l a s  impurezas d e l peróxido de hidrógeno son lo s  mismos elemen­

to s de l a s  so lu cion es usadas en e l  procedimiento de b a se , r e ­

tom arán  a s i  a  su  misma fuente o r ig in a l .  Las o tra s  impure­

z a s , como la s  que recoge  incidentalm ente e l  producto, son a l  

90 f in  purgadas en e l  sistem a combinado, pues en lo s  procedimien­

to s de base empleados se incluyen etapas de p u r if ic a c ió n  para 

l a  elim inación de ta le s  im purezas.

Como, e l  aumento combinado de concentración y  pureza se  

obtiene en todas l a s  d ife re n te s  e ta p a s , se comprenderá que l a  

95 pureza aumenta progresivam ente con e l  aumento en l a  concentra­

ción ; y e s t a  p rá c t ic a  es e se n c ia l no só lo  para l a  e s ta b il id a d  

del producto f in a l  sino  también para  l a  e s ta b il id a d  de lo s  

productos interm edios del proceso de producción; y a l a  vez 

es e se n c ia l para l a  a p lic a c ió n  en salvo  d e l procedim iento.

100 Nos referim os a l  plano anexo, que m u estraesqu em ática-

* mente l a  a p lic ac ió n  del procedim iento de producir peróxido de 

hidrógeno por d e s t i la c ió n  de persuBhto de amonio. En su a s ­

pecto  gen era l, e l  sistem a comprende una p lu ra lid a d  de evapo- 

rad ores o alam biques, de lo s  que se ven t r e s  en e l  p lano, nu- 

105 merados 10 , 30 y 50, y su  ob jeto  e s evaporar parcialm ente l a  

so lución  que rec ib en , manteniéndose en e l  mínimum e l tiempo 

de contacto entre l a  so lución  y e l  alambique c a l ie n te , a f in  

de red u c ir  Ib más p o sib le  toda oportunidad de descom posición 

d el oxigeno a c t iv o  de l a s  so lu c io n es. Se determ ina e l  grado 

110 de evaporación en cada alambique según lo  determinen l a  econo­

mía del procedim iento y l a  cantidad de purga req u erid a  para  

mantener l a s  impurezas en e l  sistem a dentro del n iv e l deseado.
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En e l  sistem a i lu s t r a d o , de l a s  cuatro  columnas o to rre s  

de empaquetadura p r o v is ta s ,  l a s  eolumnas 17 y 15 siguen  a l  

alambique 10, l a  columna 35 sigu e a l  alambique 30, y l a  co­

lumna 55 sigue e l  alambique 50. E s ta s  columnas o to rre s  t i e ­

nen e l  p rop ósito  común de aumentar l a  proporción d e l componen­

te  de más a l t a  e b u ll ic ió n , e l  peróxido de hidrógeno, con r e s ­

pecto a  su  proporción en lo s  vapores de alim entación , sa l ie n ­

do dicho componente con e l  liq u id o  que se descarga por e l  

fondo de l a  to r re , y quedando muy poco o nada del mismo com- 

ponénte de m&s a l t a  e b u llic ió n  en lo s  vapores que sa le n  por 

l a  cabeza de l a  to r re . Las dim ensiones, construcción  y mate­

r i a l e s  de l a  to rre  se determinan, como de costumbre, totalmen­

te  de acuerdo con l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  quím icas y f í s i c a s ,  y  

con e l  e q u il ib r io  de vapor de l a  to rre  de vapores de alimen­

tac ió n .

En e l  diagrama anexo, e l  grupo que incluye e l  alambique 

10, l a  to rre  17, e l  separador 21, l a  to rre  15 y e l  condensador 

27 rep resen ta  un mgtodo común de d e s t i la r  p e r su lfa to .

Entrd lo s  alambiques y sus to rre s  a so c iad as se montan 

lo s  sep arad ores 21 , 41 y 61, cuyo o b je to  es proveer e l máxi­

mum de separación  entre e l  liq u id o  y lo s  vapores, pues e l 

a r r a s t r e  de liq u id o  por lo s  vapores envuelve e l a r r a s t r e  de 

impurezas dañinas h acia  e l  condensado de l a  s ig u ien te  t  o rre , 

y l a  magnitud de l a s  su b sigu ien te s operaciones dependerá de 

l a  perfección  de e sa  sep aración .

Las o tra s  p a rte s  mayores del sistema, comprenden cuatro 

condensadores 27, 37, 57 y 67. Los t r e s  prim eros con conden­

sadores p a rc ia le s  y van montados en l a s  to rre s  15, 35 y 55. 

E sto s condensadores proveen e l  n ecesario  r e f lu jo  o ba jad a  de 

liq u id o  en l a s  to rre s  A sociadas, mediante l a  condensación par­

c ia l  de lo s  vapores que sa len  por a r r ib a  de l a s  to r r e s .  E l 

r e s to  d e l vapor de agua p asa  a l  condensador to ta l  67, donde 

se  condensa y es re tira d o  del sistem a.
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E l evaporador 10 puede s  er de tip o  común, aunque se pre­

f i e r e  uno que provea e l  mínimum de contacto entre l a  so lución  

y e l  alambique c a l ie n te , para  red u c ir  l a  pérd ida por descom­

p o sic ió n . E ste  evaporador e s  normalmente un tubo v e r t ic a l  

calentado por a fu era , p ro v isto  de lo s  tubos conductores de 

c a lo r  13 r e s i s t e n te s  contra l a  acción química de l a  carga de 

alim entación , como lo s  llam ados tubos de K arbato, o de g r a f i ­

to . Entra e l  vapor en e l casco que rodea a lo s  tubos por 11, 

ba jo  p resión  regu lad a , todo en l a  forma u su a l. La so lución  

de l a  carga comprende una mezcla acuosa de ác id o  su lfú r ic o  y 

una su b stan cia  que genera vapores de peróxido de hidrógeno a l  

calor# v . g r . , ácido su lfú r ic o , p e r su lfa to  a c id if ic a d o , como 

e l  que se obtiene de l a s  ce ld as de p e r su lfa to  en que se oxidan 

anódicamente e l  ácido su lfú r ic o  o l a s  s a le s  de s u l fa to  ác id o , 

más e l  residu o  de lo s  o tro s alambiques de peróxido de h idró­

geno. Se alim enta e s ta  carga en e l  evaporador 10 por l a  boca 

de entrada 14 d e l fondo del evaporador.

Se evapora l a  so lu ción  de carga en lo s  tubos v e r t ic a le s  

13 del evaporador 10, y e l  concentrado con lo s  vapores gene­

rados entran por a rr ib a  de l a  to rre  17. La to rre  17 puede se r  

d el t ip o  común de p laca s  o empaquetadura, y de m ate r ia le s  que 

se  adapten a su contacto con l a s  so lu cion es empleadas. E l 

vapor que en tra  por e l fondo de l a  to rre  17 , por l a  entrada 

18, sube en con tracorrien te  con e l  liq u id o  que b a ja ,  y a l  h i-  

d ro liz a r se  e l  r e s to  d el p e r su lfa to  de l a  so lu ción  se escapa 

e l  peróxido de hidrógeno de l a  so lución  de carga , de l a  to rre  

17 a l  separador 21, como una concentración d éb il de peróxido 

de hidrógeno en vapor de ag u a .

Debido a que l a  concentración d el peróxido de hidrógeno 

de l a  f a s e  liq u id a  de l a  so lución  evaporada se  ha aumentado 

por e l  r e c ic lo  d e l concentrado de peróxido de hidrógeno de 

l a s  e tap as su b sig u ien te s , l a  concentración  to t a l  d el peróxido 

en lo s  vapores que van a l a  to rre  15 se aumei t a  a más de lo

- 6
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4. que es p o sib le  obtener con e l  procedim iento o rd in ario , de mo-

180 do que se  obtiene una so lu ción  más fu e r te  por e l  fondo de l a

to rre  15.

La so lu ción  que sa le  por e l  fondo 20 de l a  to rre  17 ha 

sido  p rivada de su  oxigeno ac tiv o  y re g re sa  a l  sistem a in i c i a l  

de ce ld as e l e c t r o l í t i c a s ,  en e l  que se usan métodos comunes de 

185 p u r if ic a c ió n  para elim inar l a s  impurezas incidentalm ente reco­

g id a s en cu alqu ier punto del procedim iento.

Los vapores de l a  to rre  17, que incluyen lo s  d e l alam­

bique 10, pasan a l a  to rre  o columna r e c t i f ic a d o r a  de p eró x i­

do de hidrógeno 15 y se condensan y r e c t i f ic a n  a l l í  para pro- 

190 ducir e l  peróxido de hidrógeno común de 30%, m&s o menos, en 

v ir tu d  de dicha fo r t i f ic a c ió n ;  y e l  vapor esencialm ente l ib r e  

de peróxido sa le  por e l  conducto 22 de a r r ib a  de l a  to rre  17 

h ac ia  e l  condensador f i n a l  67. Como lo s  vapores que van de 

l a  to rre  17 a l a  to rre  15 a rra s tra n  algún liq u id o , se l e s  pa- 

195 sa  por e l  separador 21 para se p a ra r le s  e l  l íq u id o , que reg re ­

sa rá  a l a  to rre  16 por e l conducto 19.

Debido a l a  r e c t i f ic a c ió n  en l a  to rre  15, e l  su b flu jo  

de e s ta  to rre  tendrá una concentración h a sta  de como 20 veces 

l a  concentración de peróxido de hidrógeno presente en lo s  va- 

200 pores de l a  carga , según sea  l a  forma d e l equipo; y l a s  impu­

re z a s  represen tarán  como 240 ppm, más o menos.

Hasta e ste  punto, e l  procedimiento es una i lu s t r a c ió n  

d el método común de h id r ó l i s i s  y d e s t i la c ió n  de per su lfa to  de 

amonio, a l  que se ha agregado un r e c ic lo  de re sid u o s de l a  

205 o tra  p arte  d e l sistem a; pero l a s  operaciones a d ic io n a le s  que

siguen  después de l a  columna 15 sirven  p ara  aumentar l a  pureza 

y /o  l a  concentración d el peróxido f i n a l .  Se comprenderá que 

e l  método de p u r if ic a c ió n  y concentración que se  d e scr ib e  más 

adelante podrá a p lic a r se  a cu a lq u ier  peróxido de hidrógeno 

210 acuoso que contenga impurezas no v o lá t i l e s .

EL producto como su b flu jo  de l a  columna 15 podró reco-
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gerse  y  e s t a b i l iz a r s e  en l a  forma u su a l, para u sa r lo  como e l 

peróxido de hidrógeno a l  p resan te  vendido en e l  mercado.

Pero según e ste  invento, purificam os y concentramos e l 

producto de l a  to rre  15. Como e l  su b flu jo  de l a  to rre  15 se 

compone de una so lu ción  de peróxido de hidrógeno en agu a con­

centrada más o menos a l  30%, y de impurezas dañinas no vo lá­

t i l e s ,  s e  l e  p asa  a l  alambique 30 para nueva concentración. 

E ste  alambique, y lo s  que le  sigu en , como e l  50, l le v a n  de 

p re fe re n c ia  unos tubos hechos de tán ta lo  u o tro  m ateria l re ­

s is te n te  contra e l  peróxido de hidrógeno; y todos lo s  apara­

to s que siguen después de l a  to rre  15 deben se r  de m ate ria le s  

que no fomenten l a  p resen cia  de impurezas c a t a l í t i c a s .  Como 

ejemplo de e s to s  m ate ria le s  mencionaremos e l  v id r io  pyrex, 

porcelan a, e tc .

En. e l  alambique 30 se evapora l a  so lu ción  de peróxido 

de hidrógeno h a sta  cerca  d el punto en que l le g a  a  ser co n si­

derab le  l a  acción  de descom posición de l a s  impurezas c a t a l í ­

t i c a s ,  o como en e l  presente ca so , h a sta  que s e  red u ce  e l  r e ­

siduo a como 1/8 del peso de l a  carga o r ig in a l ,  lo  mismo que 

se  hace en lo s  procedim ientos ya eonoeidos. E ste  residu o  con­

tendrá más o menos 7/8 de l a s  impurezas no v o lá t i l e s  que con­

ten ía  l a  carga de peróxido de hidrógeno en e l  alambique 30, y 

su concentración de peróxido de hidrógeno se rá  más o menos de 

72%. Los vapores d el alambique 30 podrán contener h a sta  24% 

de peróxido de hidrógeno, y pasan por e l  separador 41 á l a  

to rre  35; y e l liq u id o  separado en 32 podrá i r  a l  alambique 

30 o a l  depósito  75 para nuevo uso . La acción de l a  to rre

35 es ig u a l  a l a  acción  de l a  to rre  15. Pero e l  su b flu jo  en

36 tien e ahora una concentración de peróxido de hidrógeno de 

70%, s i  se  desea, pero contendrá como 100 ppm de impurezas no 

v o lá t i l e s .  En e ste  ejem plo, como 1/4 d e l vapor de l a  to rre  

35 puede condensarse por r e f lu jo  en e l  condensador 37, y e l  

r e s to  p asará  a l  condensador 67. Pero s i  se  p re f ie re  menor
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8^5 concentración de peróxido de hidrógeno y mayor pu reza, podran 

condensarse mayores proporciones de vapores en e l  condensador 

57, que se rv irán  de r e f lu jo  y producirán una can tidad  mayor 

de producto menos concentrado por e l fondo de l a  to rre  35.

S i  se  desea aumentar l a  concentración de peróxido en e l  

250 su b flu jo  de l a  to rre  35 a más de 70%, podrá d iv id ir s e  e ste  sub- 

f lu jo  para  re to rn ar una p a rte  a l  alambique 30 por e l  conducto 

38, y e l  r e s to  p a sará  a l  alambique 50 por e l  conducto 39. A 

e s ta  operación se  l a  llam a r e c ic lo ,  y es una p a rte  ón iea del 

sistem a. Se n e c e s ita rá  e l  r e c ic lo  en e s ta  p a rte  d el proced i- 

255 miento, en e l sistem a i lu s t r a d o , cuando se  desea una concen­

trac ió n  f i n a l  de peróxido de más de 90%. Para concentracio­

nes de 90% o menos no se rá  n ecesario  e l  r e c ic lo  s i ,  por ejem­

p lo , se  pasa dicho eflu en te  de 70% de l a  to rre  35 directam en­

te a l  alambique 50. Pero como se requ iere  r e c ic lo  en l a  por- 

260 ción  d el sistem a que incluye e l  alambique 50 y l a  to rre  55, 

cuando se  desea peróxido de hidrógeno a l  90%, habrá que au­

mentar l a  carga d e l alambique 50, que es como 30% de l a  carga 

del alambique 30, como en 40%, mediante l a  proporción de sub­

f lu jo  de l a  to rre  55 que se re to m a  a l  alambique 50. Con e s-  

265 to se  aumenta l a  concentración de peróxido en l a  carga del

alambique 50 a como 75%, y se  reducen l a s  impurezas no v o lá­

t i l e s  a 66 ppm.

Las operaciones en e l  alambique 50 y to rre  55 son c a s i  

id é n tic a s  a l a s  d e l alambique 30 y to rre  35 , de modo que e l 

270 residuo  d e l alambique 50 se rá  también como 1 /8  d e l peso de 

l a  r e sp e c t iv a  ca rg a , y su concentración de peróxido se rá  de 

92%, m ientras que e l  su b flu jo  de l a  to rre  55 tendrá concentra­

ción h a sta  de 90%, s i  se d esea , y contendrá una can tidad  des­

p rec iab le  de im purezas. Para obtener e s ta  concentración como 

275 de 90%, habrá que p asar cerca  de 40% del su b flu jo  de l a  to rre  

55 para r e c ic lo  en l a  to rre  50, por e l  caño 58, y e l  re s to  

se recoge como producto por e l caño 59. A e s ta  concentración ,
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como 70% del vapor que sa le  de l a  to rre  55 puede condensarse 

como r e f lu jo  en e l  condensador 57, y e l  r e s to  p a sará  a l  con­

densador f in a l  67. Para concentraciones menores, se p asará  

menos m ate r ia l de r e c ic lo  de l a  to rre  55 a l  alambique 50; o 

se  condensarán más vapores y se l e s  pondrá en r e f lu jo  en e l  

condensador 57. Para concentraciones de peróxido h asta  de 

92%, se p asará  más m ate ria l de r e c ic lo  de l a  to rre  55 a l  alam­

bique 50. Para concentraciones de más de 92%, se agregarán 

una o más etapas ad ic io n a le s  de d e s t i la c ió n  ig u a le s  a l  alam­

bique 50 y su to rre  55; o como e l  producto en e s t e  punto e s tá  

esencialm ente l ib r e  de impurezas dañ in as, podrán obtenerse 

concentraciones mayores por medio de simple d e s t i la c ió n .

Los re sid u o s de lo s  alambiques 50 y 50 tienen c re c ie n ­

te concentración de peróxido y también de im purezas, a s i  es 

que no son e s ta b le s  s i  se  le s  d e ja  mucho tiempo a  ta le s  con­

cen trac ion es. Por e s ta  razón se pasan esos re s id u o s  a l  tan­

que de d ilu c ió n  75 por lo s  caños 52 y 52, para d i lu ir lo s  con 

e l  agua del caño 68, que procede d e l condensador f in a l  67 y 

e s , por con sigu ien te , de gran pureza. Cuando l le g a  l a  d ilu ­

ción a como 50% de peróxido de hidrógeno, lo s  re sid u os quedan 

bastan te  e s ta b le s  y no p e lig r o so s , y se l e s  puede retorn ar 

como p arte  de l a  carga d e l alambique 10, o a o tro s puntos d el 

procedimiento de base que provee e l  peróxido de hidrogeno 

usado como m ateria prima.

Como una v ar iac ió n  de e s te  procedimiento podrá m odifi­

carse  como sigu e l a  función del alambique 10 y su s to rre s 17 

y 15, cuando se  desea producir peróxido de hidrógeno s in  l a  

combinación de un procedimiento de base ad ap tab le . Podrá c a r­

garse  l a  porción del sistem a que incluye e l alambique 10 y l a s  

to rre s  17 y 15 in ic ia lm en te  con una so lu ción  fu e r te  de ácido 

su lfú r ic o , u o tra  so lu ción  no v o l á t i l ,  en l a  que tenga e l 

peróxido de hidrógeno b a ja  so lu b ilid a d . Se hace c irc u la r  

continuamente e s ta  so lución  entre e l  fondo de l a  to rre  17 y 

e l  alambique 10 mediante l a  bomba 12. Con e s t a  carga c irc u -
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la n te  se  alim entan en e l  alambique 10 lo s  re sid u o s d el tanque 

de d ilu ción  75, por e l  caño 68. Se separa por concentración 

e l  contenido de peróxido de e sto s  re s id u o s  en e l  alambique 10 

y por extracción  en l a  to rre  17 , lo  mismo que en e l  proced i­

miento de d e s t i la c ió n  de p e r su lfa to . Para purgar e l  sistem a 

de impurezas p e r ju d ic ia le s  o dañosas podrá r e t i r a r s e  parte  de 

l a  so lución  c ircu lan te  por e l fondo de l a  to rre  17 , y se  l a  

reemplaza aumei tando l a  carga alim entadora del alambique 10.

Para que se comprenda mejor e l invento ofrecemos a con­

tinuación  datos de producción de fá b r ic a ,  de peróxidos de h i­

drógeno de 90% y de 50%. E stos datos concretos son meramente 

una i lu s t r a c ió n  d e l invento, porque no lim itan  su s a lcan ces de 

ningún modo, pues e l invento es su sc e p tib le  de muy v ar ia d a s  

m odificacion es o p era tiv as en sus ap lic ac io n e s a l a  producción 

de peróxido de hidrógeno acuoso con concentraciones de peróx i­

do entre como 30 y 92% y de cu alqu ier grado de pureza deseado, 

en un grupo de t r e s  alam biques; y se podrá obtener mayor con­

cen trac ión , h a sta  c a s i  100%, y también mayor pureza, mediante 

l a  ad ic ión  de uno o más alambiques con su s condensadores aso ­

c iad o s.

Ejemplo N° 1. - Producción de Peróxido de Hidrógeno de 90%.

Se pone en e l  alambique 10 una carga de 450 k g s . de so ­

lu ción  de b a te r ía  que contenia oxigeno a c t iv o  expresado como 

10 .8  kgs. de peróxido de hidrógeno. Los re s id u o s  d ilu id o s de 

lo s  alambiques 30 y 50 aumentan e l  peso de l a  carga  del alam­

bique 10 a 469 k g s . ,  y e l equ ivalen te  de H2O2 a 20.25 kgs. EL 

vapor del alambique 10 pesa  247.5 kgs. y contiene 14.63 k gs. 

de HgOg. E l residu o  del alambique 10 pesa 221.4  k gs. y p asa  

a l a  to rre  17 de extracción . E l vapor de e s ta  to rre  17 tien e  

5.63 kgs. de H2O2, y ^pesa 115.65 kilogram os.

E l vqpor combinado que en tra  en l a  to rre  15 p esa  363.15 

k g s . y contiene 20.25 k g s . de H2O2. E l vapor que sa le  de l a  

to rre  15 pesa 295.2 k g s . ,  no tien e  nada de H2O2, y pasan  como

1
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r e f lu jo  a l  fondo de l a  to rre  59.4  kgs. E l su b flu jo  de l a  to ­

r re  15 ( l a  c a r g a  del alambique 30) es de 68 .4  k g s . ,  con 20.25 

k gs. de HgOg. E l vapor del alambique 30 p esa  59.85 y tien e  

13.95 k gs. de HgOg. E l residu o  es de 8 .55  kgs. con 6 .12  kgs. 

de HgOg. E l vapor de e s t a  to rre  en tra en l a  to rre  35 que t i e ­

ne su b flu jo  de 20.25 k gs. y 13.95 k g s . de HgOg. E l vapor que 

sa le  de l a  to rre  35 pesa 39 .6  k g s . ,  y e l  r e f l u jo  es de 13.5 

kilogram os.

E l su b flu jo  de l a  to rre  35 (carga d e l alambique 50) no 

re g re sa  a l  r e c ic lo , pero se le  agregan 7 .79 k g s . d e l su b flu jo  

de l a  to rre  55 que contiene 6 .98  kgs. de HgOg. Por consiguien­

t e ,  l a  ca rg a  combinada d e l alambique 50 es de 28 .4  k g s . ,  con 

21 kgs. de Hg02* E l residu o  d el alambique 50 es de 3 .47 kgs. 

con 3 .2  kgs. de HgOg. Se alim entan e ste  resid u o  y e l  del 

alambique 30 a l  tanque de d ilu c ió n  75, a l  cu al se  agregan 

6.66 k gs. de agua, lo  cu al d e ja  un re sid u o  d ilu id o  combinado 

de 18 .9  k g s . ,  que contienen 9.77 k gs. de HgOg.

E l vapor que va de l a  to rre  50 a l a  to rre  55 pesa  24.6  

k g s . ,  con 17 .8  kgs. de HgOg. E l su b flu jo  de l a  to rre  55 es 

de 20 k g s . ,  con 17 .8  k gs. de HgOg. De e ste  últim o se pasan 

7.79 k g s . a l  r e c ic lo  del alambique 50 (como se  ha dicho y a ) , 

y se toman como producto 16.6  k g s . ,  con 10 .8  kgs. de HgOg (de 

90%). E l vapor de l a  to rre  55 pesa 4 .64  k gs. y no contiene 

nada de H2O2, siendo e l  r e f lu jo  de 11.45 kgs. E l peso to ta l  

de l a  carga del condensador 67 es de 340 k g s . , que es también e l 

peso d e l condensado. De a l l j l  se usan unos 7 k gs. p ara  d i lu ir  

e l  residuo  de lo s  alambiques 30 y 50, y a l  fondo de l a  to rre  

17 pasan 230 k g s . ,  para su re g re so  a l a  so lu ción  de b a te r ía s  

h ac ia  su concentración o r ig in a l .  E l exceso d e l condensado no 

u t i l iz a d o  en e l  sistem a ig u a la  en peso a l a  cantidad  de vapor 

alim entado a l a  to rre  17, para producir l a  acción despo jadora. 

Ejemplo N<* 2. -  Producción de Peróxido de Hidrógeno de 50%.

Se pone en e l  alambique 10 una carga de 450 k g s . de so-
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lu clpn  de b a te r ía  que oontiene oxigeno ac tiv o  expresado como 

10 .8  k gs. de peróxido de hidrógeno. Los re sid u o s d ilu id o s de 

lo s  alambiques 30 y 50 aumentan e l  peso de l a  carga  del alam­

bique 10 a 471 k gs, y e l  equ ivalente de HgOg a 21 k g s . E l 

vapor d e l alambique 10 p esa  245 kgs. y contiene 15.15 kgs. de 

HgOg. E l residuo d el alambique 10, que p esa  225 k g s . ,  p asa  a 

l a  to rre  despojadora 17. BS. vapor de l a  to rre  17 pesa 119.3 

kgs. y contiene 5 .81  kgs. de H2O2*

E l vapor combinado que en tra en l a  to rre  15 pesa 363.6 

kgs. y tien e 21 k gs. E l vapor que s a le  de l a  to rre  15 pesa 

293 k gs. y no contiene H2O2,  pasando como r e f lu jo  a l  fondo de 

l a  to rre  61 .2  k gs. E l su b flu jo  de l a  to rre  15 (carga del alam­

bique 30) es de 68 k g s . ,  con 21 k gs. de H2O2.  E l vapor del 

alambique 30 p esa  62.1 k g s . ,  y tien e  14.5  k g s . de E202* E l 

residu o  es de 8 .9  k gs. con 6 .4  k gs. de H2O2. E l vapor de e s ­

te  alambique en tra  en l a  to rre  35 , en l a  que e l su b flu jo  e s  

de 32 .7  k gs. con 14.5  k g s . de H2O2* E l vapor que sa le  de l a  

to rre  35 equivale a 29.3 k gs. y e l  r e f lu jo  pesa  25.9 k g s .

E i su b flu jo  de l a  to rre  35 (carga del alambique 50) no 

re torn a a l  r e c ic lo .  En e ste  ejemplo no es n ecesario  p asar en 

r e c ic lo  ningún su b flu jo  de l a  to rre  35 a l  alambique 50. Por 

con sigu ien te , l a  carga d el alambique 50 es tan  só lo  e l  sub­

f lu jo  de l a  to rre  35. E l re s id u o  del alambique 50 es de 5.05 

k g s . ,  con 3.92 kgs. de H2O2* Se alim enta e ste  residu o  con e l  

del alambique 30 a l  tanque de d ilu c ión  75, a l  que se añaden 

6.66 k gs. de agua, quedando un residuo  combinado de 20.6  kgs. 

con 10.31 kgs. de H2O2.

E l vapor d e l  alambique 50, que va a l a  to rre  55, pesa 

28.13 k g s . ,  con 10 .8  kgs. de H2O2* E l su b flu jo  de l a  to rre  

55 es de 21.5 k g s . ,  con 10 .8  k gs. de H202, y e ste  es e l  pro­

ducto, porque no hay r e c ic lo .  E l vapor de l a  to rre  55 pesa 

6 .4  k g s . ,  s in  H2O2* y e l  r e f lu jo  pesa  16 .7  kgs. La carga 

to ta l  de vapor del condensador 67 es de 329 k g s . ,  que es e l

R 7 3 7 7 i
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mismo peso d el condensado. De a l l í  se toman 6.66 kgs. para 

d i lu ir  lo s  re sid u o s de lo s  alambiques 50 y 50, y pasan 229 

kgs. a l  fondo de l a  to rre  17 para retorno a l a  so lución  de 

b a te r ía ,  para  su  concentración o r ig in a l . E l exceso de conden- 

sado no usado en e l  sistem a tien e e l  mismo peso de l a  c a n ti­

dad de vapor alimentado a l a  to rre  17 para  producir l a  acción 

despo jadora. Se comprenderá que e l  f lu jo  de l a  so lu ción  es 

causado por l a  p resión  d ife re n c ia l  que e x is te  sobre e l  f lu jo  

de l a  so lución  o r ig in a l  (a tm o sférica) y en e l  sistem a (50 mm., 

o menos).

En v i s t a  de e s t a  d e sc r ip c ió n , se comprenderá que con una 

so lución  de carga in i c i a l  concentrada como a l  30% de peróxido, 

s in  que excedan l a s  impurezas de 300 ppm (p arte s  por m illó n ), 

hemos h allad o  que con dos operaciones de separación  de impu­

rezas b a sta rá  para obtener un producto de 90%, aunque para 

obtener e s te  producto se  n e ce sita rán  t r e s  e tap as de d e s t i l a ­

ción . De e s te  modo es p o sib le  m ejorar l a s  economías y redu­

c ir  e l  co sto  d e l equipo, mediante e l r e c ic lo  d e l m ate ria l de 

residuo  de cu alq u iera  o ambas e ta p a s , con lo  cual se e leva  e l 

n iv e l de concentración en e l  sistem a y se obtiene un producto 

más fu e r te  de l a  s egunda e tap a . En r  e a lid a d , e sto  equivale a  

combinar en una s o la  unidad l a  d e s t i la c ió n  fr a c c io n a l ,  con a l ­

guna concentración d ire c ta . Con carga in i c i a l  de 30% de pe­

róxido que contenga 300 ppm de im purezas, se  podrá obtener 

con e s te  r e c ic lo  un producto de 90%, con una d e s t i la c ió n  de 

dos e ta p a s . S i  l a s  impurezas de l a  carga in i c i a l  subieran a 

tanto como 500 ppm (p arte s  por m illó n ), convendría u sar t r e s  

e tapas para  co n tro la r  e l  n iv e l de impurezas del sistem a.

En toda e s t a  exp licac ión  s e  ve que, sean  dos o más l a s  

e tapas de d e s t i la c ió n , habrá que r e t i r a r  lo s  re sid u o s de lo s  

evaporadores para  elim inar l a s  impurezas simultáneamente con 

e l  aumento de concentración de peróxido. Pero lo s  re sid u o s 

tendrán una concentración de peróxido mayor que l a  d e l pro-

¿  7 3 7 71
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ducto de l a  misma etap a . La cantidad que se  r e t i r e  se rá  de­

terminada por exp erien cia  p r á c t ic a , y e l  ob je to  es r e d u c ir  l a  

descomposición en e l  alambique; de su erte  que l a  rap idez de 

l a  elim inación  dependerá en mucho, como hemos dicho an te s , 

l a  forma y construcción  d e l alambique.

Calculamos aproximadamente que, a l  su b ir  de 50 a  90% l a  

concentración , habrá que r e t i r a r  como 1% d el peróxido t o t a l  

que p a sa  a l  sistem a de alam biques, como re s id u o , por cada 8 

p a rte s por m illón  (ppm) de impurezas en l a  carga. De e ste  

modo, s i  l a  carga contiene 300 p a rte s  de impurezas por m illón , 

habrá que r e t i r a r  como 37^% d el peróxido de esa  c a rg a , como 

re sid u o , de l a s  v a r ia s  etapas de d e s t i la c ió n . E sto  r e d u c ir ía  

e l  rendim iento a  menos de 60% (d e l peróxido) s i  hubiera que 

a r r o ja r  todos eso s resid u os como d esp erd ic io .

Cuando se produce peróxido de hidrógeno con a l to  conte­

nido de peróxido, como contempla e ste  invento , se  obtiene un 

producto de excelente e s ta b il id a d ; un producto que se podrá 

almacenar o tran sp o rtar  s in  perdida de su contenido de oxige­

no a c tiv o . Además, su ca lid ad  es tan su p erio r , que no se r e ­

quiere ag re g arle  e s ta b il iz a d o re s  para e v ita r  su descomposi­

ción , como ha sido  n ecesario  h a sta  e l  p re se n te . En con traste  

con lo s  peróxidos de hidrógeno d el mercado, que tienen concen­

trac ió n  alrededor de 30% y un contenido que v a r ia  entre 500 y 

1250 m iligram os por l i t r o ,  de resid u os no v o lá t i l e s ,  con nues­

tro  invento es p o sib le  producir una so lu ción  de peróxido de 

hidrógeno de 90%, que contiene menos de 10 m iligram os de esos 

re s id u o s , por l i t r o ;  siendo e l  peróxido de hidrógeno en ex tre­

mo e sta b le  a cualqu ier tem peratura a que se  l e  pueda somatar 

durante su almacenaje o en e l  tran sp orte  normal.

Aun cuando en e s ta  d escrip ción  nos hemos r e fe r id o  a l a  

producción de peróxido de hidrógeno usando p e r su lfa to  de amo­

n io , a c id if ic a d o  con ácido su lf& rico , como m ateria prima, se  

comprenderá que e l  invento es a p lic a b le  en g e n e ra l a todos lo s
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 ̂ p e r su lfa to s  a c id i f ic a d o s , incluyendo ácido p e r su lfú r ic o , a s i

es que l a  expresión "so lu c ión  a c id i f ic a d a  de un p e r su lfa to "  

incluye p e r su lfa to s  y ácido p e r su lfú r ic o . Además, se compren­

derá que l a  so lu ción  de carga  para e l  llamado alambique de 

480 p e r su lfa to  contiene ácido su lfú r ic o , y e ste  ácido podrá e s ta r  

presente en concentraciones desde unos 250 gramos por l i t r o  

h a sta  unos 1800 gramos por l i t r o .

H 7 37 7!

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que s e  presen- 

485 tan p ara  que sean ob jeto  de e s ta  paten te de invención, en 

EspaHa por 20 añ os, son lo s  s ig u ie n te s

1 .-  E l método para fa b r ic a r  peróxido de hidrógeno con­

centrado y p u r if ic a d o , que comprende una s e r i e  de e tapas de 

d e s t i la c ió n , en cada una de l a s  cu a le s s e concentra su cesiv a-  

490 mente l a  so lu ción  de peróxido por d e s t i la c ió n , con separación  

de l a s  so lu cion es de residu o  impuras y concentradas; siendo 

condensados y r e c t i f ic a d o s  lo s  vap ores, que se componen de pe­

róxido de hidrógeno y agua, para  producir en cada etapa suce­

s iv a  so lu cion es que son simultáneamente de crec ien te  concen- 

500 trac ió n  y de una pureza igualmente c rec ie n te .

2 .-  Un método según e l  punto 1 , ca rac te r izad o  por some­

te r se  l a  so lu ción  de peróxido impura a d e s t i la c ió n  en vacjLo.

5 . -  Un método según e l  punto 2 , carac terizad o  por con­

cen trarse  l a  so lu ción  de peróxido h a sta  que hayan aumentado 

505 l a s  impurezas de l a  so lu c ió n  de resid u o  a un punto t a l ,  que 

se  aproxima a l  punto en que e sa s  impurezas pueden cau sar con
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su p resen cia  una descomposición r&pida d el peróxido.

4 .-  Un método según lo s  puntos 1 a 3 , carac terizad o  por 

e l  hecho de que l a  so lu ción  de peróxido de hidrógeno se forma 

in ie ia lm en te  d estilan d o  en vacio  una so lu ción  a c id if ic a d a  de 

un p e r su lfa to , y condensando lo s  vapores de peróxido de h i­

drógeno y agua.

5 .-  Un método según e l  punto 4 , por e l  cu al s e  recobran 

lo s  resid u os re t ira d o s  de cada etapa su c e s iv a , y se  l e s  mez­

c la  con una so lu ción  que contiene ácido  su lfú r ic o ; siendo des­

t i la d a  e s ta  m ezcla, y recobrándose lo s  vapores de peróxido de 

hidrógeno y agua.

6 .  -  IBa método según cu alqu iera  de lo s  puntos que prece­

den, carac terizad o  por condensarse y r e c t i f i c a r s e  lo s  vapores 

de l a  prim era so lución  de peróxido de hidrógeno concentrada 

para producir una so lu ción  relativam ente pura de peróxido de 

hidrógeno, cuya concentración de peróxido es mayor que l a  con­

cen tración  presente en l a  so lu ción  de c a rg a  alim entada s i  l a  

unidad concentradora.

7 .  -  Un método según cu alqu iera  de lo s  puntos que prece­

den, por e l  cual se agregan lo s  re s id u o s  impuros re t ira d o s  de 

cada etapa su cesiv a  a una so lu ción  concentrada de ácido su l­

fú r ic o ,  y  se vuelve a  d e s t i l a r  l a  mezcla de so lución  de r e s i ­

duo y ácido  su lfú r ic o  para  formar vapores de peróxido de h i­

drógeno y ácido  su lfú r ic o ; siendo condensados y r e c t i f ic a d o s  

e s to s  vapores para producir so lu cion es de peróxido de h idró­

geno; y siendo combinadas e s ta s  so lu cion es con l a  so lución  de 

l a  carga  alim entada a l a  unidad concentradora.

8 .  -  Un método según e l punto 1 , carac terizad o  por des­

t i l a r s e  una so lu ción  a c id if ic a d a  de un per s u l fa to ,  en vac^Lo, 

para  formar vapores de peróxido de hidrógeno y agu a ; por con­

densarse y r e c t i f i c a r s e  dichos vapores para formar una so lu ­

ción relativam ente impura de peróxido de hidrógeno; por con­

cen trarse  dicha so lu ción  de peróxido de hidrógeno por d e s t i-
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la c ip n  h a sta  que ae aumentan l a s  impurezas de l a  so lución  

concentrada de residu o  a  un punto que se aproxima a l  punto en 

que l a  p resen cia  de d ichas impurezas puede cau sar l a  descom­

p osic ión  ráp id a  d e l peróxido: por condensarse y r e c t i f i c a r s e  

lo s  vapores de dicha concentración para formar una so lución  

relativam en te pura de peróxido, de hidrógeno; y por r e t i r a r s e  

del sistem a de d e s t ila c ió n  l a  so lución  impura de peróxido de 

residuo concentrada; siendo r e t i r a d a  dicha so lu ción  de r e s i ­

duo h ac ia  l a  d e s t i la c ió n  in i c i a l  de p e r su lfa to  mediante su 

mezcla con l a  so lu ción  que se alim enta a l  alambique de per- 

s u l fa to .

9 .-  Un método según e l  punto 1 , c a ra c te r iz a d o  por des­

t i l a r s e  en vacio  una so lu ción  a c id if ic a d a  de un p e rsu lfa to  

para formar vapores de peróxido de hidrógeno y agua; por con­

densarse y r e c t i f i c a r s e  dichos vapores p ara  formar una so lu - 

555 ción relativam ente impura de peróxido de hidrógeno; por con­

cen trarse  dicha so lución  de peróxido de hidrógeno por d e s t i­

lac ió n  h asta  que se  aumentan l a s  impurezas de l a  so lución  

concentrada de residuo  a un punto que se  aproxima a l  punto 

en que l a  p resen cia  de e s a s  impurezas puede causar ráp id a  

560 descomposición del peróxido; por condensarse y r e c t i f i c a r s e  

lo s  vapores de dicha concentración para formar una so lución  

relativam en te pura de peróxido de hidrógeno; por concentrarse 

mediante d e s t i la c ió n  dicha so lu ción  relativam ente pura de pe­

róxido de hidrógeno h a sta  que se aumentan l a s  impurezas de l a  

565 so lución  concentrada de residu o  a un punto que se aproxima a l  

punto en que l a  p re se n c ia  de e sa s  impurezas puede causar l a  

ráp id a  descomposición d e l peróxido; por condensarse y r e c t i ­

f i c a r s e  lo s  vapores de dicha ú ltim a concentración para formar 

una so lución  muy pura de peróxido de hidrógeno, siendo r e t i -  

570 rad as del sistem a de d e s t i la c ió n  l a s  so lu cion es concentradas 

de peróxido de residuo  impuras a s i  form adas; por recobrarse  

e l  peróxido de l a  so lución  de residu o  aüadiendo e s t a  solución

-  18 -
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^ a una so lu ción  acu osa  que contiene ácido su lfú r ic o ; y por des­

t i l a r s e  e s ta  mezcla para  se p a ra r le  vapores de peróxido de

575 hidrógeno y agua.

1 0 .-  Un método según e l  punto 9 , carac terizad o  por con­

densarse y r e c t i f ic a r s e  lo s  vapores formados por l a  d e s t i la ­

ción de l a  so lu c ió n  de carga , para producir peróxido de h idro­

geno acuoso; por pasarse  en r e c ic lo  como 40% d el condensado

580 para que se mezcle con l a  so lu ción  de carga de peróxido de l a  

prim era e tapa  de d e s t i la c ió n ; por som eterse a  d e s t i la c ió n  e l 

r e s to  de dicho condensado, en una segunda e tapa  de d e s t i l a ­

ción , h a sta  que se  aumentan sus impurezas por concentración

a cuando menos s ie n te  veces su proporción o r ig in a l ;  por r e t i -  

585 r a r se  e l  residu o  concentrado en f a s e  l iq u id a ; por condensarse 

y r e c t i f i c a r s e  lo s  vapores de dicha segunda e tap a  de d e s t i l a ­

ción para  producir peróxido de hidrógeno con fu erza  de cuando 

menos 90% y con un contenido de impurezas de menos de unas 10 

p a rte s  por m illón ; y por p a sarse  en r e c ic lo  como 40% de dicho 

590 producto para que se mezcle con l a  carga alim entada a l a  

segunda etapa de d e s t i la c ió n .

1 1 .-  E l método para hacer peróxido de hidrógeno t a l

como ha sido  aquí d e sc r ito  y re iv in d icad o .
1 2 .-  Un mÚtodo para fab ricar  peróxido de hidrógeno.
Esta so lic itu d  que corresponde a la  presentada en lo s  

595 Estados Unidos de America, e l  11 de ju l io  de 1945. bajo el
no. 604.352. se acoge a lo s  ben efic ios del a rticu lo  51 del 
vigente Estatuto-Ley de propiedad in d u str ia l .-

Tal y como se ha descrito  en la  memoria que antecede, 
representado en e l dibujo que se acompaña y con lo s  fin e s 

600 que se han esp ecificad o .
Esta memoria oansta de 19 h o jas e sc r ita s  a máquina por

una so la  cara . 2 8 MAY 1946Madrid,
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