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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la  solicitud.

de

C E R T I F I C A D O  DE A D I C I O N  

formulado e l 18 de enero de 1963, con e l  número 384.374

en

E S P A Ñ A
jf¡ a nombre de DEUTSCHE GOLD-UIJD SILBER-SCHEIDRAüSTALT

VORMALS ROESSLER, entidad alemana establecida en Weias- 

frauenstrasse 9, Frankfurt (Main), Alemania, por:

"MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL" 

N° 369.394, expedida a l 36 de octubre de 1961, per: "Pro­

cedimiento para la  fabricación de soluciones acuosas de 

ácido peraoético puro"

En la  patente principal n  ̂ 369.394 se describe un 

procedimiento para la  preparación de soluciones acuosas 

de ácido peracético puro, a p a rt ir  de peróxido de hidró­

geno y ácido acético. El procedimiento está  caracterizado 

5 porque se hacen reaccionar peróxido de hidrógeno y ácido 

acético en presencia de un catalizador ácido, y se separa 

por destilación  de la  mezcla de reacción e l  ácido peracé­

t ic o  juntamente con agua; para e l lo  se u t i l iz a  e l peróxido 

de hidrógeno y e l ácido acético en una relación  molar de 

10 más de 1, ventajosamente en una relación molar de 5:1 a
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Convenientemente se trabaja a temperaturas entre 30

y 80^, preferentemente a 40-65° C, y a presión reducida.

El ácido peracetico acuoso puro puede ser destilado 

5 a vacio a través de una columna de rec tificac ión , para lo  

cual se puede trabajar también de una manera continua. Pa­

ra e l lo  se completa e l liqu ido de reacción, empobrecido 

en peróxido de hidrógeno y ácido acético, mediante la  adi­

ción continua de peróxido de hidrógeno y ácido acético en 

10 relación  molar 1:1, Lo mejor es lim itar la  concentración 

del peróxido de hidrógeno o del áoido acético que se está 

añadiendo, de ta l manera que la  cantidad de agua introdu­

cida corresponda a la  que se separa por destilación  con e l 

ácido peracetico.

15 Como catalizador ácido se u t i l iz a  ventajosamente áci­

do su lfúrico, en cantidades de más de 3 % en peso, prefe­

rentemente de 10 a 30 % en peso, con relación a la  canti­

dad de la  mezcla reaccionante.

El ácido peracetico acuoso así obtenido puede trans- 

30 formarse en soluciones en disolventes orgánicos exentas de 

agua, separando e l  agua de una manera conocida mediante 

una destilación azeotrópica con disolventes que arrastren 

e l agua y utilizando una parte del disolvente para d ilu ir  

e l  ácido peracetico.

35 En la  práctica de este procedimiento s3 descubrió

que se pueden obtener también otros ácidos percarboxíli- 

oo8 bajos, aparte del ácido acético, s i como material de 

partida se u tilizan , en lugar de ácido acético, otros 

ácidos carboxíiicos a lifá ticos  bajos, por ejemplo ácido 

30 propiónico o áoido bu tírico . En lo  demás se trabaja exac-
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tamente igual como se describe en la  patente principal.

Los perecidos asi obtenidos pueden ser transformados as i­

mismo según e l procedimiento de la  patente principal, en 

soluciones exentas de agua.

Ejemplo 1

En un evaporador de circu lación  de aproximadamente

1.5 l i t r o s  de capacidad, provisto de una columna de cuer­

pos de relleno de 1,80 m de longitud por 30 mm de diámetro 

y de un deflegmado?, se introducen 986,0 g de peróxido de 

hidrógeno de 50 % en peso, 107,5 g de ácido propiónico 

(d e l 100 %), 319 gramos de ácido sulfúrico concentrado y 

10,9 gramos de ácido oxietano d ifosfón ico como es ta b iliza ­

dor. La mezcla se calienta hasta ebu llic ión  a una presión 

de 45 Torr, y se recoge destilado después de establecer e l  

equ ilib rio  de la  columna. Simultáneamente, se introduce con­

tinuamente en e l  evaporador, en promedio en 1 hora, una 

mezcla de 136,8 gramos de peróxido de hidrógeno de 33,5 % 

en peso y 99,8 g de ácido propiónico (del 100 %). Como des­

tilad o  se recogen un promedio horario de 238,6 gramos de 

ácido perpropiónico acuoso puro. E l destilado consiste en

51.5 % en peso de ácido perpropiónico y 48,5 % en peso de 

agua.

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

se obtuvo e l siguiente balance:
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Sustancia Cargado pre­
viamente 

E

Residuo
E

introducido en 
163,5 horas 

E

Destilado 
g '

HgOg (100 %) 493,0 449,0 7446

Acido propiónico 107,5 11,6 16334 -

Asido sulfúrico 219,0 319,0 - -

Estabilizador 10,9 10,9 - -

Acido perpropionico - 64,8 - 19135

Agua 493,0 484,7 14783 18021

1333,4 1240,0 38453 37156

g de peroxjfgeno 333,0 332.6 3504 3401

Balance de m aterial

Empleado Obtenido Pérdida, de le
empleado

Cantidades tota les

Carga, previa,: 1333,4 g Residuo: 1340,0 g

Entrada: 38453,0 g DestiladoS7156,0 g

39776,4 g 38396,0 g

Peroxígeno

Carga previa: 333,0 g Residuo: 322,6 g

Entrada: 3504,0 g Destilado: 3401,0 g

1380,4 g =

3,5

113,4 g =

3736,0 g 3623,6 g 3,0 %
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En e l aparato descrito en e l  Ejemplo 1 se cargan pre­

viamente 938,0 gramos de peróxido de hidrógeno de 50 % en 

peso, 131,5 gramos de ácido n-butírico (100 % en peso), 213,0 

. 5 gramos de ácido sulfúrico concentrado y 10,6 gramos de áci­

do oxietanodifosfónico, y se destilan & 45 Torr. Se retiran  

197,7 g por hora, de destilado, que contiene 43,7 % en peso 

de ácido per-n-butrrico y 57,3 % en peso de agua., simultá­

neamente, se introducen en e l  evaporador 139,5 g da peróxido 

10 de hidrógeno de 33,15 % en peso y 76,3 g de ácido n-butfrico 

(de l 100 % en peso) por hora,. Al cabo de 310,0 horas se 

produjo e l siguiente balance:

Sustancia Cargado
previamente,

6

Residuo Entrada en 
g 310,0 hora^, 

g

Destilado
g

HgOg (100 %) 469,0 369,0 6035 -

Acido n-butirico 131,5 16,3 16007 -

Acido sulfúrioo 313,0 313,0 - -

Estabilizador 10,6 10,6 -

Acido per-n-butírico - 114,0 - 17739

Agua 469,0 403,3 31175 33790

1383,1 1134,0 43307 41519

g de peroxfgeno 330,8 191,0 3835,3 3737,5
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Balance de m aterial

Empleado Obtenido Perdida

f!an*iAaAes tota les  

Carga previa: 1383,1 g 

Entrada: 43307,0 g

44489,1 g

Peroxígeno

Carga previa: 330,8 g

 ̂ Entrada: 3835,3 g
1 .__________ _

, 3056,0 g

Residuo: 1124,0 g
1846,1 g

Destilado: 41519,0 g

43643,0 g 4,1 %

Residuo: 191,0 g
137,5 g

Destilado: 2737,5 g

3918,5 g 4,5 %

Eiemplo 3

Como se describe en e l  Ejemplo 1, se cargan previamente 944,0 

gramos de peróxido de hidrógeno de 50 % en peso, 132,0 gramos 

de acido isobutírico  (100 % en peso), 213,0 g de ácido sulfú­

rico  concentrado y 10,6 g de ácido oxietanodifosfónico, y se 

destilan a 45 lo rr . Se retiran 314,2 g de destilado de 57,0 % 

en peso de ácido per-isobutírico y 43 % en peso de agua por 

hora. Simultáneamente, se introducen en e l evaperador 111,7 g 

de peróxido de hidrógeno ¿e 36,3 % en peso y 105,0 g de ácido 

10 isobu tírico  (100 % en peso) por hora. Después de una duración 

del experimento de 177,5 horas, se produjo e l siguiente balan­

ce:
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1

Sustancia Carga previa,
g

*

Residuo, Entrada en Destilado, 
g 177,5 horas, g . 

g

HgOg (100 %) 473,0 368,0 7197

Acido isobutírico 133,0 76,0 18651 -

Acddo sulfúrico 213,0 313,0 - -

Estabilizador 10,6 10,6 - -

Acido per-i-but jarico - 74,0 - 21670

Agua 473,0 578,4 13629 16347

1389,3 1330,0 38477 38017

g de peroxígeno 233,1 184,6 3387,0 3330,7

Balance de material

Empleado Obtenido Perdida

Cantidades tota les  

Carga previa: 1389,6 g 

Entrada: 38477,0 g

Residuo:

Destilado:

1330,0 g 

38017,0 g
539,6 g ^

39866,6 g 39337,0 g 1,3 %

Peroxígeno 

Carga previa: 

Entrada:

323,1 g 

3387,0 g

Residuo:

Destilado:

184,6 g 

3330,7 g
93^8 ^ *

3609,1 g 3515^3 S 3,6 %
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Esta solicitud que corresponde a la  presentgda'en la  

República Federal Alemana, e l d ía 1 de febrero de 1962, 

bajo e l  mán. D 38047 IV b/ 12 o, ee acoge a los beneficios 

del artículo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In- 

, 5 dustria l.

-  N O T A  -

t

A

10 Loe puntos de invención propia y nueva que se presen­

tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son los siguientes:

1 .- Mejoras introducidas en e l objeto de la  Patente 

principal n° 269.394, o sea por un procedimiento para la  

15 preparación da soluciones acuosas de ácidos pe re arboxí l í ­

eos a liiá ticos  bajos, además de ácido peracetico, a partir 

de peróxido de hidrógeno y de loe ácidos carboxilicos co­

rrespondientes, caracterizado porque los ácidos percarbó- 

x ilic o s  así obtenidos se transforman eventualmente en eo- 

20 luciones anhidras.

3 .-  Mejoras introducidas en e l objeto de la  patente 

principal n° 369.394.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antecede, 

y con los  fines que se han especificado.

25 Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a máquina
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por una 6ola cara.
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A.F.A
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