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I N T R O D U C C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION HE NUEVOS COMPUESTOS 
DE PERHIDRATO ORGANICOS", a favor de la firma alemana 
HENKEL & CIE. Gjn.b.H., domiciliada en DUSSELDORF (Alemania).
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MWBIA DESCRIPTIVA

El peróxido de hidr¿#no forma productos de adi- 
oi& oon ana aerie de oompuestos orgánicos, que son accesi­
bles en forma sólida. Tales perhidratos orgánioos sóli­
dos se obtienen generalmente mediante concentración o 
refrigeración intensiva de las solnciones de las materias 
orgánicas y agua oxigenada. Estos procedimientos son rela­
tivamente o implicados en parte y requieren con frecuencia 
aparatos para faoilitar un procedimiento eoonómico. Además 

entraban hasta ahora en consideración o orno oompu.estos or­

gánicos, nretano, aoetamida, áoido aminoacótico y urea,10.



para citar aclámente alginos. Además tínicamente han alcan­

zado tina condición deseada en la  practica, como perhidrato

orgánico aálido, los productos de adicián de crea. Las so-
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lnciones de eso obtenibles poseen sin embargo la  desventaja

qne siempre se presentan los componentes orgánicos en masas 
considerables, lo  qne es frecuentemente indeseable.

.Ahora se ha observado, qne pneden prepararse com­
puestos de perhidrato orgánioos sállaos, qne se dejan 
preparar en forma sencilla y rendimiento muy elevado, y 
además poseen una buena estabilidad más preferente, 
los cuales pneden preparar - a menudo soluciones en 
forma de trabajo adecuadas, las cuales solamente contie­
nen a estos en pequeñas proporciones.

Se llega a estos nuevos compuestos de perhidrato 
org^nioo, al hacer reaccionar amino-1,3 ,5-triazinas con 

por le  menos dos grupos amino en la  molécula con solucio­

nes de peráxido de hldrágeno, con lo que se llega a uti­

lizar, por lo menos 1 mol de EgOg. Como componentes de 
triazina, pueden entrar en oonsideraoián, oompuestos oo- 

mo por ejemplo 2,4-di amino-6-aril-1 ,5 ,5-triazina. Sin

embargo, es de preferencia adeouada, como produoto de 
partida, la  melamina corriente.

La reaocián puede realizarse en forma que se aña­
de en estado finamente dividido la  triazina a una solu- 
oián de peráxido de hldrágeno. Á oausa de la  solubili­
dad en general pequeña de la  triazina o bien de la  mela­
mina en agua ea conveniente vigilar la  buena mezcla 
de los componentes.

La reaocián puede realizarse sin aportacián de
30.
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calor, especialmente mientras se

calentamiento deseado. Sin embargo, para impedir la  des­

composición del agua oxigenada es ventajoso no dejar au­
mentar la temperatura en la  mezcla de reacción por en­
cima de 40$ C, y de preferencia por encima de 252 C.

Por consigniente, la  síntesis puede realizarse 
eventualmente bajo refrigeración, en especial s i se traba­
ja  oon solnoiones conteniendo peróxido de hidrógeno iner­
temente concentrado. Deapuós de nn tiempo muy corto ya 
se deposita en esta suspensión el perhidrato de amina- 

1,3,5-triazina, cuyo contenido en Ê Og para melamina,

asciende por ejemplo como móximo a nn 21% sobra el 

peso y le corresponde así ana síntesis de nn mol de tria­

zina para nn mol de HgOg. El oon tenido en HgOg del per- 

hidrato de triazina formado se fija , cano se observaró

ulteriormente, segón las proporciones de dosis empleadas 

entre triazina y HgOg, asi como en especial la  concentra­

ción de la  solución de peróxido de hidrógeno. Se procuran 
para la reacción de preferencia, por mol de amiao-1,3,5-

triazina por lo menos 1 mol de EgOg en forma de una so­
lución de HgOg de por lo  menos al 5% en peso, de prefe­
rencia desde el 30 al 40% en peso.

Tras filtración del perhidrato de triazina, se 
regula la  concentración de lo filtrado en HgOg, mediantB 

adición de soluciones de peróxido de hidrógeno altamen­

te oon oentrad o sobre e l valor original objeto de reac­
ción renovada. Por consiguiente, es frecuente trabajar 

en la aplicadón del procedimiento arriba descrito oon30.
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nn exceso seguro en HgOg, de-unos 2 a 6 moles, de prefe­
rencia de unos 2 a S moles de triazina. Bventnalmante se
puede utilizar luego lo filtrado directamente para la pre­
paración de per hidra tos da triazina con un o on tan id o de 
HgOg inferior. Naturalmente tambión es posible alcanzar la 
concentración deseada de HgOg mediante concentración 
de lo filtrado en vacío. Tras la  separación, se seca

y tritura el perhidrato de triazina en forma usual. Se 
obtiene un perhidrato que ya posee sin la  adición de 

estabilizadores una estabilidad característica.

En oaso de una utilización o almacenamiento bar

jo oondioionea en especial indeseadas, ae puede elevar 

todavía la  estabilidad mediante adición de estabiliza­

dores de perhidrato de por sí conocidos. La adición de

estos estabilizadores puede realizarse antes o durante 
la  reacción, pero en caso deseado tambión puede mez­
clarse estas materias al producto final. Como estabili­
zadores pueden entrar en consideración, compuesto en 

ai conocidos para este objeto, como fosfato monosódico, 
pirofoafato di o tetrasódico, silicato maguósioo, 8- 
oriquiloleina, la  sal bisódioa del ácido etLlen-diamino 

tetraoótico y en especial e l  ácido cítrico. Sin embargo, 

tambión pueden utilizaran para los nuevos parhidratos 

aminotriazínioos en forma inversa, a la  descrita arri­
ba, en la  que se añaden a los componentes sólidos la  
soluoión de peróxido de hidrógeno. La adición de la so­

lución HgOg puede realizarse continuamente o en forma de 

poroionea. Tal reaoción puede realizarse en forma teo- 

ni oamen te ventajosa, en especial en una amasadora o

<?
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un dispositivo tácnico eqnivalente, como agitadores 
mecánicos. Natnralmente tambión es posible, en cae o 
deaeado, parlar desde nn principio de nn trabajo en 
amasadora de mesóla total de los  oomponentes o bien apor­
tar ambos continnamente.

Tambión es conteniente en éste modo operatorio, 

trabajar can soluciones de H ^ ,  onya oonoentraoión aa- 

oiende por lo meaos al 30% en peso. El prodnoto re nocio­

nal es extraído despnós de realizada la reaooión en es­
tado todavía hámedo de la  amasadora, y conducido sobre 

na dispositivo se oador.

Con objeto de evitar perdidas de Egpg, es asnal­

mente ventajoso calentar para el secado el producto f i ­
nal sin rebasar los 50e c . Este modo operatorio es ade-. 
onado asnalmente, en especial para la  preparación con­
tinua de los nnevos compnestoa de perhidrato.

Los nnevos perhidratos orgánicos, preparablea 
aegán el procedimiento descrito, se mnestran como nn pol­
vo a granel que despnós de efeotnado e l secado para el 
almacenado no es ccnglomerable ni higrosoópioo. Fosee 
la  ventaja ya descrita al principio de naa preparación 
sencilla oon rendimiento elevado, nna bnena estabili­

dad y permite preparar a manado selaciones de los com­

ponentes orgánicos, qne solo lo contienen en medidas 

escasas.
Asimismo, se ha observado, qne al peróxido de 

hidrógeno pnede eliminarse con agna o tambián oon disol­

ventes orgánicos determinados con tal qne se utilice el 

disolvente en nn exceso snficiente. Para la  preparación
30
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de una solución conteniendo peróxido de hidró^no que ea 

pobre en sustancia orgánioa, ge oarga nna colnmna con 

perhidrato de melamina finamente molido y ss deja pasar 

nna dosis correspondiente de agía* Con ello se obtiene 

nn filtrado, cayo contenido en EgOg ea considerablemente 

máe elevada qae e l que oorresponde en el filtrado disael- 

to en dosis equivalente de melamina.

Sin embargo, también puede saceder, qae se tra-

te e l perhidrato de amino-l,3,5-triazina con ana dosis 
mayor de agaa y se separe la  amino-l,3,5-triazina, no 
disaelta mediante deoantación o filtrado. $1 contenido 
en melamina en tales solacioaes pie parad as, asciende co­
mo máximo a an 0,3% y a 20? C.

Como se ha descrito anterlomnante, tambián se 
paede trabajar, en oáso deseado con disdLventas orgánicos, 
como dietilátar, atiláater del ácido acático, isobatanol 

y laego se obtiene ana solución del peróxido de hidraó- 

geno en los disolventes correspondientes.

Además, para la  preparaoián de soluciones de

peróxido de hidrógeno, tambián pueden hallar utilizaoián 

los nuevos perhidratos aminotriazfnioos junto con otros 

componentes inorgánicos y orgánioos oonooidos, en especial 

en procedimientos de limpieza y desinfección.

E J E M P L O  1

Se suspenden 136 g de melamina pura, finamente 
molida, durante unos 20 minutos, bajo agitación y a temperatu­

ra ambiente en 0,185 litros de solución de agua oxigenada30.
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al S5, 6% en peso, que se estabilizó coa anos 0,06 g da

. La proporoión molar de melamina a HgOg ascendió

a 1 :2, 2 .
Segaidamente ae filtra  el peridrato de melamina 

formado, so lava con ana dosis escasa da agía y ae saca a 

452 C. 3a obtiene dn rendimiento por encima dd 99% oalca- 

lado sobre la  melamina so.stito.ida. B1  contenido de HgOg 
dal peridrato de melamina asi obtenido asciende a 20,4% 
en peso. Se adiciona la dosis de HgOg qne precipita en 

lo filtrado con la  dosis de agaa oxigenada, qne as en­

lazada por la  melamina, aaf resulta una pórdida en HgOĝ

qne asciende a.an 3% y qne por oonsiguiante es mny peque-  ̂

ña.

B J E M PLO  2

Se suspenden 928 g de melamina en 1,6? litros Se 

s dación de agaa oxigenada al 25,5% en peso, a l a  qne 

se adioiona para estabilización 0,5 g de Hâ pgOy, (pío- 

porción molar de melamina HgOg 1:1,9). Se obtiene tras 

elaboraoión oomo en al ejemplo 1 , 1140 graáos de peridra­
to de melamina con an contenido de EgÓg del gC% en pe­
so.

B J B M P L O 3

Se saspenden 378 g de melamina en proporción mo­
lar 1:3,0 con 0,79 litros de adación de agaa oxigena­
da, oaya oonoantraoióh asciende al 34,6% en peso. Lúe-
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go 89 agita durante algón tiempo y ae obtiene tras f i l -  
traqi& y secado, 473 g de parid rato de melamina (o en­
te nido de HgOg 20,3%); Lo filtrado de la  sduoión de 
HgOg, cuya concentración en HgOg tras la reacoión y me- 

5. diante e l agua de lavado que ae añade, asciende a un 24%
en peso, se regala oon solución de .HgOg al 50% en peso 
a una oonoentraoión de 3S4 gramo a de HgOg por litro .

Bata solución se releva con melamina llevada a la  reao-

ción (proporción molar de melamina a HgOg 1:3). El pe­
lo.

ridrato de melamina qne precipita segón elaboración nsoal 

id.ene un contenido en H¿Og de 1 9 ,^  en peso.

E J E M P L O  4

15. Se suspenden melamina en sduoián de agua oxige­
nada al 49,9% en peso en la  proporción molar de 1:3,5.
Se obtiene tras elaboración igual al ejemplo 1, un pa­
rid rato de melamina oon 20,5% en peso de H¿Og.

20- E J E M P L O *  5

En una forma de trabajo oomo en el ejemplo 1, 
se hacen reacoionar una solución da agua oxigenada al 
5% en peso oon melamina en proporción molar 1:1. Se 

^  obtiene un paridrato, cuyo contenido en EgOg ascien­

de al 12,2% en peso.

E J E M P L O  6

Se tratan durante 30 minutos 126 g ds melamina
30



con 0,35 litros de s dación de HgOg al 10% en paso, 

la  proporción molar da mal amina a B̂ Og asciende a 1:1,1.

Se obtiene tras f i l  traoión y lavado con 0,15 litros de 

agaa, 145 g de peridrato con nn oontanido de 13,1% 

en peso de HgOg.

Si se ooloca por el o entrarlo los prodnetos da 

partida en la proporción molar 1:32, se obtiene en igual 
forma de trabajo 149 g de peridrato con 15,6% en peso 
de Hg,0g.

Í B J B M P L 0  7

Se hacen reaccionar 12*6 g de melamina en 0,2? l i  
tros de solnción de agna oxigenada (35,6% en peso, pro­
porción molar en mel amina a HgO'g -  1:3,2). A la  sola oída 
de agaa oxigenada se añadió además 3 gramos de silicato  

magnósico para la  estabilización. Se obtienen tras f i l ­

tración y secado, an peridrato de melamina ccn 20,9% en 

pese de 3—0<..

Se suspenden 100 g de peridrato de melamina f i ­

namente molido, como ee desoribe anteriormente, bajo 

agitación en nn litro  de agaa a 20$ C., y así se obtie­

ne tras filtración ana solnoióa que contiene 20,9 g de 
HgOg en un litro . El oontenido ds melamina de esta so­
la oión asciende por el oontrario solamente a 0,3%.

Si se atiliza en lagar de peridrato de melamina 
como prodnoto de partida, el peridrato de área asaal en 
el maroado para la  preparación de añade tales selacio­

nes de H2O2, se obtiene esta en aproximadamente lg ve-
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oes la  dosis en sustancia orgánica. 

E J E M P L O  8

Se suspenden 2,4—diamino-6-ienil*-l,3,5-triazina 

con soluoi& de agua oxigenada en proporci^ molar 1:5,8* 
La concentración de la  solución de ^ a  oxigenada, que 

se estabilizó mediante ana dosis escasa de pirofosfato 

aódioo, asoieade a 55,6% en peso. La mezcla reacoional 

se agita lnego todavía durante un cierto tiempo y el

perldrato formado de 2 ,4-dismino-6-ienil-1 ,3 ,5-1riazina 
se filtra , se laya y se seca. El contenido en Ĥ Og del 

producto así originado asciende a un 11%. La solución 
de HgOg que precipita como filtrado se utiliza de nuevo 
para una nueva droga.

E J E M P L O  9

¿  2 litros  de una aduoión de agua oxigenada al 
35,3% en peso ae introducen 0,6 g de Nâ PgOy así como 
3kg de melamina (proporción molar a HgOg = 1:1) y la  
mesóla reaceional se mezcla durante 15 minutos con ayu­

da de un dispositivo agitador planetario. La temperatura 
se eleva a 45$ C en la  reacción que tiene lugar. El pe- 
ridrato de melamina que precipita se* eeoa a 45e C y 
posee un contenido de HgOg de 20,4%. El rendimiento 

asciende a 3,77 kg, prácticamente al 100% o alongado so­

bre la  melamina. Del EgOg alcanzado en la  utilización,

están presentes en e l producto final el 96%.



B J E M P L C  10

Se amasan darante 20 mina tos en ana masa amasadora 

y en proporoidn molar 1:1, melamina y solaci&i de HgOg 
(35,3% en peso} y el prodacto se seca sagaidamente a 45 * c.

Se obtiene an parhidrato de melamina con gO,9% en ^ 2  en 

rendimiento prácticamente al 100%, calcalado sobre la  melamina.
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Hecha la descripción del presente invento lo que se 
declara como no divulgado ni practicado en Espada, comprende 
las siguientes reivindicaciones:

1. Procedimiento para la preparación de nuevos 
compuestos de perhidrato orgánicos, caracterizados porque 
se hace reaocicnar amino-1,3 ,5-triazina con por lo menos 
dos grupos amino en la molécula con soluciones de agua 
oxigenada, con lo que se consigue emplear por mol de tria- 
zina por lo menos 1 mol de í^Og.

2. Procedimiento, según la reivindicación 1, 
caracterizado porque se consigue utilizar por mol de 
amino-1,3 ,5-triazina de 2 a 6 moles de HgOg, y tras se­
paración del perhidrato de triazina, lo filtrado se u ti­
liza para una reacción renovada, eventualmente tras adi­
ción previa de solución de Ĥ Og concentrada.

3. Procedimiento, según la reivindicación 1, 
caracterizado porque la reacción se realiza en una amasa­
dora o en un dispositivo técnico equivalente.

A. Procedimiento, según las reivindicaciones 1 y 
3, caracterizado porque la melamina y el HgOg se sitúan en 
una proporción melar 1:1 para la acción y se utiliza una 
solución de Ĥ Og por lo menos al 30% en peso.



3.

2 8 8 8 0 0

= 13

5. Procedimiento para la  preparación de nuevos 
oompuestos de perhidrato orgánicos.

Según se describe y reivindica en la presente 
memoria que consta de ig  páginas folladas y escritas 
a máquina por una sola de sus caras.

Madrid, a 6 de íupio 'de 1963  ̂
HENKEL & CIE. 
p í a.
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