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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presents para unir s la solicitud
‘de

CERTIFICADO DE ADICION

formulado el 18 de enero de 1963, con el numexro 284.374
‘ en '
ESPANA

a nombre de DEUTSCHE GOLD-UND SILEER-SCHEIDEAUSTALT
VORMALS ROESSLER, entidad alemana ésteblecida en Weiss-
frazuenstrasse 9, Frankfurt (Main), Alemania, por:
"MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL®
WO 289,394, expedids el 26‘de octubre de 1961, por: "Pro-
cedimiento para la fabricacion de soluciones acuosas de

gcido peracetico puro®

En la patente principal n® 269,394 se describe un
procedimiento pera ls preparacidn de soluciones acuoses
de socido peracdtico purc, a partir de perdxide de hidro-
geno y dcido acétice, El procedimiento estd caracterizado
porque se hacen reaccionar perdxido de hidrdgemo y doido
acdtico en presencia de un catalizador acido, y se separa
ror cestilscidn de ila mezcla de reaccidn el deido peracé-
tico juntamente con ague; pare ello se utiliza el perdxido
de hidrdgeno y el dcido aeético en vna relacidn moisr de

més G8 1, ventajosamente en ung relacion moler de 5:1 &
el - ’
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Convenientemante se travaja e temperaturas entre 30
y 80°, preferentemente a 40-85° C, y a presidn reducida,

El d¢ido peracético acuoso puro puede ser destilado
a vacfo & traves de uns columns de rectificscion, para 1o
cual se puede trabajar tawbién de una manera contfmua. ¥a~
ra ello se completa el liguido de reaccidn, empobrecido
en perdxido de hidrdgeno y deido acdtico, mediante la adi-
¢idn continua de perdxidoe de hidrdgenmo y zcido acdtico en
relacidn molax 1:1, Lo mejor es limitar la concentracidn
del perdxido da hidrdgeno o del doido acdtice que se estd
afiadiendo, de tal manera que la cantidad de ague introdu-
cida corresponda & la que ee sepers por destilacidn con el
éoido peracético, -

Como catalizador seido se utiliza ventajosamente Sci-
do sulfvrico, en cantidades de mds de 3 % en peso, prefe-
rentemente ds 10 a 30 % en peso, con relacidn a le canti-
dad de la mezole reé.ccionante.

El écido peracético acuoso as{ obtenido puede trans-
formarse en soluciones en disolventes orpenicos exentas de
agua, separando el sgue de una maners conocida mediante
una destilacidn azeotrdrica con disolventes que arrastren
el agua y utilizando una parte del disolvente para diluir
el &cido peracdtico.

En la préctica de este procedimiento se descubrid
que se pueden obtener también otres deidos rercerboxfli-
co8 bejos, aparte del dcido acético, si como material de
Pertida se utilizan, en luger de doido acétlico, otros
dcidos caxboxfiicos alifiticos bajos, por ejemple écido

propidnico o dcide butfrico. En lo demds se trabajz oxace
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Los perdcidos as{ obtenidos pueden ser transfomados asi-

miswo segﬁn el procedimiento de la patente rrincipsl, en
goluciones exentas de ague.
Ejemplo 1

En un evaporador de circulacidn de aproximademente
1,5 litros de capacidad, proviato de une columna de cuer-
pos de relleno de 1,80 m de longitud por 30 mm de didmetyo
y de un defiegnador, se introducen 986,0 g de perdxido de
nidrdgeno de 50 % en peso, 107,5 g d2 acido propidnico
(del 100 %), 819 gramos de deido sulfvrico concentrado y
10,9 gremos de acido oxietano difosfdnico como estedilize~
dor. La mezcla se calienta haste ebullicidn & una presién
de 45 Torr, y se recoge destilado después de establecer el
equilibrio d¢ la columna, Simultaneamente , se introduce con-
t{nuamente on ol evaporador, en promedio en 1 hora, una
mezcla de 136,8 gramos de perdxido de hidrdgeno de 33,5 %
en peso y 99,8 g de deido propidnico (del 100 %). Como des-
tilado se recogen un promedio horario de 328,6 gramos de
Zeido perpropiénico acuoso puro. E1 destilado consiste en
51,5 % en pesc de acido perpropidnice y 48,5 % en weso do
ague,

Después de un funcionamiento del aparato de 163,5 hozas,

ge obtuve el siguiente belancs:
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‘ Sustancia Cargedo pre- Residuo Introducido en Déstilqde
viamente g 168,5 horas g
g g
Hy0p (100 %) 493,0 449,0 7446 -
Asido propidnico 107,5 11,6 16324 -
Asido sulfirioco 219,0 219,0 - -
Eetgbilizedor 10,9 10,9 - -
Acido perpropionico - 64,8 - 19135
Agua 493,0 484,7 14783 18021
1333,4 1240,0 38453 37156
g de peroxfgeno 232,0 332.6 3504 3401

Balance de material

Emypleado Obtenido Pérdide de lo
empleado

Cantidedes totalées
Cargs previa:l333,4 g Residuwo: 1240,0 g

1380,4 g =
Entrade: 38453,0 g Destiledo7156,0 g
39776,4 g 38396,0 g 3,5 %
Poroxigeno
Carga previa: 233,0 g Residuo: 222,8 g
. . 112,4 g =
Entrada: 3504,0 g Destilado: 3401,0 g .
3736,0 g 3633,6 g 3,0 %

Sttt b b e e e e
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Elemplo 8
En el sgparato descrito en el Ejemplo 1 se cargan kre-
viemente 938,0 gremos de perdxido de hidrdgenc de 50 % en
peso, 131,5 gremoe de acido n-butirico (15_0.6 % en peso), 212,0
5 gremos de scido sulfdrico concentrado y 10,6 gramos de &ci-
, do oxietenodifosfdnico, y se destilan a 45 Torr, Se retiran
©197,7 g por hors de destilado, que contiene 43,7 % en reso
de dcido per-n-vutfirico y 57,3 % en peso de ague. Simultg-
neamente, se introducen en el ovaporador 129,5 g de peroxidoe
10 de hidrdgeno de 22,15 % en peso y 76,3 g de acido n-butfrico
‘ (del 100 % en peso) por hora. Al cabo de 210,0 horas se
produjo el siguiente balance: |
Suatanocia Cargado Regiduo Entrada en Destilado
previamente, g . 20,0 horss, g .
g g ,
Hy05 (100 %) 469,0 369,0 6085 -
Acido n-butfrico 131,5 18,3 18007 -
Acido sulfurioo 213,0 312,0 - -
Estabilizador 10,8 10,6 - -
Acido per-n-vutirico - 114,0 - 17729
Agve, 469,0 408,38 21175 23790
1882,1 1124,0 43207 41519
g de peroxfgenc 220,8 191,0 2835,3 272%,5




Balance de material

Empleado Ovtenido

Cantidades totales

Carga previa: 1283,1 g Residuo: 1124,0 g

1846,1 g =
Entrada: 43307,0 g ' Deetilado: 41518,0 ¢

44489,1 ¢  42643,0 g 4,1 4
Poroxigzeno
Carge previa: 2330,8 g Residuo: 191,0 g L

- . : 3,5 g =
Entrada: 3835,2 g  Destilado: 27237,5¢g 0 B

3056,0 g 2918,5 g 4,5 %

Ejemplo 3

Com6 se describe en el Ejemplo 1, se cargan previamente 944,0
gremos de perdxido de hidrdgeno de 50 % en peso, 122,0 gramos
de doido isobutirico (100 % en peso), 213,0 g de dcido sulfi-
rico concentrado y 10,6 g de acido oxietanodifosfdnico, y se
destilan a 45 Torr, Se retiran 314,2 g de destilado de 57,0 ¢
en peso de acido per-isobutfrico y 43 % en peso dé agus por
hors. Simulténeemente, se imtroducen en el evaporedor 111,7 g
de peroxido ds hidrdgeno de 38,3 % en peso y 105,0 g de acido
10 isovutizico (100 % en peso) por'hora. Después de uma duracidn
del experimento de 177,5 horas, se prodyje el sigulente balan-

ce:
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Sustancia Carge previa, Residuo, Entrada emn Destilado,
g g 177,5 horas, g .
g
HaOp (100 %) 473,0 368,0 7197 -
Acido isobutfrico 132,0 78,0 18651 -
Acido sulfdrico 213,0 313,0 - -
Estabilizador 10,6 10,6 - | -
Acido per-i-butirico - 74,0 - 21670
Agua 478,0 578,4 12629 16347
1389,6 1320,0 38477 38017
g de peroxfgeno 222,1 184,6 3387,0 3330,7
Balance de material
Empleado Obtenido | Pérdida

Cantidades totales

Cargs previa: 1389,6 ¢ Residuos 13230,0 g

_ A , 529,6 g =
Entrada: 38477,0 g Destilado: 38017,0 g
39866,6 g 39337,0 g 1,3 %
Perox{geno
Carga previa: 2233,1 g Residuo: 184,6 g 555
0B <
Entrada: 3387,0 g Destilado: 3330,7 g

3609,1 g 3515,3 g 28,6 %
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Repblica Federai Alemana, el dfa 1 de febrero de 1962,
bajo el mam, D 38047 IV b/ 12 0, se acoge & los bemeficios
del artfoulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-
dustrial,

- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva qué s2 Presene
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
invencion en Espaia, por VEINTE ajfios, son los siguientes:

1.- Majoras introducidas en ol objeto de la Patente
principal n® 269.394, o ses por un procedimiento para la
preparacidn do soluciones acuosas de deidos percarboxili-
cos alifaticos bajos, ademds de acido peracetico, a partir
de perdxido de hidrdgeno y de o8 acidos carboxiiicos oo-
rrespondientes, caracterizado porque los dcidos percarbd-
xilicos asi obfenidos se transforman aventualmente on so-
luciones anhidras, .

. d.~ Hejoras introducidas en el objeto de le patente
principal n° 269,394, ‘

Tal y como ) ﬁa descrito én lg Memoria que antecede,
Y .coi: los fines que eo han especificado,

Esta Memoria conmsta de nueve hojas escritas a maguina
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Por una sols ¢ara,

AT.A,

Madrid,

19 ABR. 1963

P.A.
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