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" Procedimiento continuo para sintetizar 
ácido amino-iminometano-sulfinico".

FHC CORPORATION, entidad norteamericana, residente 
633 Third Avenue, New York, New York, 10017. EB.UU. 
de A.

Este invento se refiere a la síntesis del 
ácido amino-iminometano-sulfínico, denominado también 
diéxido de tiourea que, para abreviar se denominará 
en esta memoria como TDO. De una forma más particular 
estr invento se refiere a un procedimiento continuo5
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para sintetizar TDO.

En esta memoria descripctiva todos los por­
centajes se dan sobre una base en peso.

El TDO es útil como agente reductor; redu­
ce los colorantes de cuba, cotonas o alcoholes e hi­
drocarburos y ácidos insaturados conjugados a los 
ácidos saturados correspondientes. Es un excelente 
antioxidante en la estabilización de percloroetileno. 
Resulta útil en la síntesis orgánica de la prepara­
ción de productos farmacéuticos y otros compuestos 
químicos.

La reacción de peróxido de hidrógeno con 
tiourea o mezclas de equilibrio de tiocianato amóni­
co y tiourea para producir TDO se describe, por ejem­
plo, en las Patente Estadounidenses 2.150.921 conce­
dida el 21 de marzo de 1939; 2.347.446 concedida el 
25 de abril de 1944; y 2.783.272 concedida el 26 de 
febrero de 1957. La reacción es una reacción exotér­
mica con liberación de grandes cantidades de calor, 
aproximadamente 103 Kcal por mol; sigue instantánea­
mente con la formación de subproductos que reducen el 
rendimiento y contaminan el producto. Esto puede ex­
plicar el por qué con los procedimientos conocidos 
anteriores a este invento se empleaban técnicas de 
elaboración en tandas añadiendo lentamente los reac­
tivos a la mezcla de reacción, en un esfuerzo de re­
ducir al mínimo la formación de subproductos indesea­
dos. Por ejemplo, en el procedimiento descrito en 
la Patente Estadounidense 2.783.272, se añaden 30 
partes de una solución de peróxido de hidrógeno al
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50% a una velocidad de 1,2 partes por minuto a una 
solución agitada de 20 partes de tiourea en 300 par­
tes de agua mantenida a 2°C-5^C, para producir una 
lechada de cristales de TDO y a esta lechada se aña­
dían 120 partes de tiourea sólida y 222 partes de so­
lución de peróxido de hidrógeno al 50% por separado. 
El peróxido de hidrógeno se añadía a una velocidad 
de aproximadamente 1,2 partes por minuto. La tiourea 
se añadía en pequeñas cantidades durante el mismo pe­
riodo de tiempo necesario para añadir el peróxido de 
hidrógeno a una velocidad que mantuviera la lechada a 
un pH de 3 a 5 y mantuviera una concentración de tio­
urea sin reaccionar en la fase líquida de la lechada 
del orden de 0,5% al 1,0% prácticamente durante todo 
el periodo de la reacción. De esta forma, el tiempo 
de permanencia de los reactivos y la mezcla de reac­
ción dentro del reactor, con este procedimiento, era 
de unas 6,5 horas; el tiempo necesario para la forma­
ción de la lechada inicial de TDO era de 25 minutos; 
el tiempo necesario para añadir por separado las 222 
partes de solución de peróxido de hidrógeno y las 120 
partes de tiourea a esta lechada era de 185 minutos 
cada uno, sumando un total de 395 minutos.

Los tiempos relativamente largos de perma­
nencia de los reactivos y mezclas de la reacción en 
contacto entre sí que implican los procedimientos de 
elaboración en tandas, dan por resultado la formación 
de subproductos indeseados que contaminan el TDO y 
reducen su rendimiento, a pesar de añadir lentamente 
los reactivos a la mezcla de la reacción. Esos largos
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periodos de permanencia permiten, por ejemplo, que el 
peróxido de hidrógeno reaccione con el TDO en la mez­
cla de la reacción y se produzcan compuestos de oxida­
ción indeseados. Además, para la producción de TDO a 
escala comercial tales procedimientos de elaboración en 
tandas exigen el empleo de equipo costoso y grande pa­
ra alojar grandes volúmenes de solución y ocupa un área 
de suelo considerable.

Uno de los objetos principales de este inven­
to es proporcionar un procedimiento continuo para la 
producción de TDO, que da por resultado grandes rendi­
mientos de un producto de gran pureza y puede llevarse 
a cabo en una instalación relativamente simple y com­
pacta.

Otros objetos y ventajas del invento se harán 
evidentes en el transcurso de la descripción detallada
siguiente del mismo.

Según este invento, se alimenta un reactor, 
en forma continua, un flujo conteniendo tiourea, bien 
tiourea acuosa o una mezcla en equilibrio de tiourea 
y tiocianato de amonio, teniendo el flujo una concen­
tración de un 0,7% a un 10% aproximadamente,de tiourea, 
y un flujo de peróxido de hidrógeno acuoso en solución 
con un contenido de peróxido de hidrógeno en una can­
tidad que produzca, al mezclarse con el flujo acuoso 
que contiene la tiourea, una mezcla que contenga de 
un 1,5% a un 12%, aproximadamente, de peróxido de hi­
drógeno, preferentemente de un 6%, aproximadamente, de 
peróxido de hidrógeno, en cuyo reactor se mezclan in­
timamente los reactivos y se hacen reaccionar a una tem30
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. pera tura de unos 5- a unos 80 C, pref libiamente de 
unos 53 a unos 15°C, y a un pH de 3 a 7 aproximada­
mente. A estas temperaturas y condiciones de pH, la 
reacción continua fácil y rápidamente sin una forma- 

5. ción excesiva de subproductos. La mezcla de la reac­
ción se saca de una forma continua y se enfría inme­
diatamente a una temperatura de unos 0°C. Se regulan 
las velocidades de alimentación del flujo de reacti­
vos en el reactor y las de salida de mezcla de reac­

io. ción para obtener un tiempo de residencia en el reac­
tor, de 0 ,1 segundos a unos 10 minutos aproximadamen­
te, preferentemente no más de unos 7 minutos. El tiem 
po preferible de permanencia es de un minuto aproxi­
madamente.

1$. La refrigeración del producto de la reac­
ción inmediatamente después de salir del reactor en­
fría rápidamente la mezcla de reacción, que se halla 
a temperatura más elevada que el reactor, y con ello 
se tiende a reducir al mínimo la formación de subpro 

20. ductos. La mezcla de la reacción puede enfriarse a
0°C aproximadamente para reducir la solubilidad 
del producto a un mínimo antes de recuperar los cris­
tales de TDO de la lechada de reacción. Tal enfria­
miento puede efectuarse cuando la mezcla de la reac- 

25. ción se enfría bruscamente o bien la mezcla de la
reacción puede enfriarse primera mediante agua refri­
gerante a una temperatura de unos 20^0 y después 
con agua helada a una temperatura de aproximadamente 
0°C.

o30. La temperatura deseada de unos 5 C a unos



-80°C puede mantenerse en el reactor fegulando el ré'
3455026

gimen de velocidad de los dos flujos de reactivos y, 
si fuera necesario, refrigerando el reactor.

hacen reaccionar en proporciones aproximadamente es- 
tequiométricas, v.g., des moles de peróxido de hidró­
geno por mol de tiourea. Es conveniente emplear una pe 
quena cantidad en exceso un 5% aproximadamente, de 
tiourea sobre la cantidad estequiométrica. Se puede 
usar como reactivo de tiourea, tiourea comercial o la 
mezcla de reacción producido al calentar tiocianato 
de amonio para producir una mezcla en equilibrio que 
contenga un 75% de tiocianato de amonio y un 25% de 
tiourea. En cualquiera de los casos, tanto si se usa 
tiourea como tal como si se emplea la mezcla en equi­
librio de tiocianato de amonio y tiourea, el reactivo 
de tiourea se disuelve en agua para producir la solu­
ción acuosa que contenga de un 0,7% a un 10%, aproxi­
madamente, de tiourea, cuya solución se alimenta de 
una forma continua al reactor.

mercial, en cualquier concentración en que se halle 
disponible. Preferentemente se emplea una concentra­
ción del 50% de peróxido de hidrógeno en agua como flu­
jo de alimentación. La velocidad de alimentación del 
flujo de peróxido de hidrógeno se regula de forma que 
produzca una mezcla de reacción en el reactor que con­
tenga de un 1,5% a un 12%, aproximadamente, de peróxi­
do de hidrógeno, preferiblemente de un 6% aproximada­
mente de peróxido de hidrógeno.

El peróxido de hidrógeno y la tiourea se

Se puede emplear peróxido de hidrógeno co-
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Un pH dentro de los límites de 3 a 7 apro­

ximadamente es un factor crítico. La elaboración a 
un pH superior a 7 v.g., en condiciones básicas, tien­
de a favorecer la reacción de TDO consigo mismo o con 

5. peróxido de hidrógeno, suponiendo ambas reacciones un
desperdicio del producto deseado. Si se añade ácido 
a la mezcla de reacción, se forma perácidos que reaccic 
nan con el TDO, reduciendo el rendimiento del produc­
to deseado. Por ejemplo, se forma ácido perácetico 

10. cuando se añade ácido acético a la mezcla de reacción
y ácido peroximonosulfurico cuando se añade a la mis­
ma ácido sulfúrico, cuyos perácidos reaccionan con el 
TDO reduciendo el rendimiento del producto deseado de 
la reacción. Alimentando de una forma continua flujos 

15. de peróxido de hidrógeno y soluciones acuosas de tio-
urea o tiourea y tiocianato de monio, a las velocida­
des reguladas indicadas, se obtienen una condiciones 
de pH del orden de 5 a 6 en la mezcla de la reacción 
que fluye por el reactor.

20. Los reactivos se mezclan íntima y totalmen­
te en el reactor. El uso de un serpentín o tubería 
hace que los reactivos se mezclan íntimamente promo­
viendo de esta forma la reacción sin que se verifique 
una formación objetable de subproductos.

25. En los reactores que no son del tipo de tu­
bería, en los que el área transversal del reactor es 
relativamente grande comparada con el diámetro inte­
rior de la tubería o tuberías de los reactores de tu­
bo, se dota al reactor de un mezclador o agitador pa- 

30. ra obtener un mezclado íntimo de los reactivos y de la
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-mezcla de reacción durante su. paso a través del 
reactor.

Es conveniente que el reactor, asi como el 
resto del equipo o instalación, sean de aluminio por­
que el aluminio posee una buena conductividad térmi­
ca y es compatible con los reactivos y con la mezcla 
de reacción, porque el aluminio no reacciona con los 
mismos y no los hace descomponerse. En lugar de alu­
minio, se puede emplear acero inoxidable u otro ma­
terial conveniente que sea compatible con el siste­
ma de reacción.

El dibujo adjunto es una representación es­
quemática del proceso de elaboración que representa 
una forma de reactor y equipo con él asociado para 
llevar a la práctica el procedimiento de este inven­
to.

En el dibujo, el reactor 10 tiene la forma 
de una cruz de material conveniente, que puede ser 
aluminio. La pata 11 del reactor se prevee de una 
conducción de alimentación de solución de tiourea 12 
en comunicación con una bomba dosificadora (no re­
presentada) para regular el flujo de la solución de 
tiourea suministrado por esta conducción al reactor 
10. La pata 14 del reactor 10 lleva conectada una 
conducción de alimentación de peróxido de hidrógeno 
15 en comunicación con una bomba dosificadora (no 
representada) para regular la alimentación de peró­
xido de hidrógeno al reactor 10. Se coloca un ter- 
mopar 17 en la pata 18 para medir.la temperatura exis 
tente en el reactor 10. La cuerta pata 1 %  que es
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el conducto de descarga de la mezcla de reacción,se 
pone en comunicación con un serpentín 21, cuyo cuer­
po principal se sumerge en el líquido refrigerante 
contenido en el recipiente 22 representado en sección 
en el dibujo. Este recipiente puede suministrarse con 
agua refrigerante u otro medio refrigerante apropiado; 
se indica en el dibujo el empleo de agua con fines 
ilustrativos solamente. Se suministra agua fría por 
la conducción 23 para mantener un nivel constante de 
agua refrigerante en el depósito 22, cuya nivel se re­
gula mediante un tubo de rebose 24 que conduce al al­
cantarillado u otro punto apropiado de desagüe.

El serpentín refrigerador 21 se pone en co­
municación con un cambiador de calor 25 en el que se 
efectúa un enfriamiento adicional de la mezcla de la 
reacción empleando un medio refrigerante apropiado 
que puede ser, por ejemplo, agua de hielo. El cambia­
dor de calor 25 efectúa la refrigeración de la mez­
cla de la reacción a una temperatura de aproximada­
mente 0°C. La lechada refrigerada se descarga del 
cambiador de calor 25 a través de una conducción de 
salida 26 a un filtro 27. En este filtro, se separan 
los cristales del producto de TDO 28 del filtrado 
que se descarga por la conducción 29. Cuando se em­
plea una mezcla en equilibrio de tiourea y tiociana- 
to de amonio, éste permanece en solución en el fil­
trado; se puede recuperar evaporando la solución y 
calentándolo para producir una mezcla en equilibrio 
para elaboración adicional.

Los ejemplos siguientes se exponen coi el
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fin de ilustrar la forma preferente de realización 
del procedimiento de este invento, sin limitar por 
ello el alcance del invento a estos ejemplos ilustra­
tivos.

EJEMPLO I5. ----- ---
Este ejemplo se llevó a cabo en el aparato

del tipo ilustrado en el dibujo empleando un reactor 
de cruz de tubo de aluminio, como el ilustrado, cuyas 
patas tenían cada una un diámetro interior de 8,9 
mm. Se bombearon 338 mi. de perózido de hidrógeno con 
una concentración del 50% y 2420 mi. de una solución 
acuosa de tiourea que contenía un 10% de tiourea, de 
una forma continua en las patas respectivas 14 y 11 
de la cruz a una velocidad de 40 ml/min. de tiourea y 
5,7 ml/min de peróxido de hidrógeno por espacio de 

1$. una hora. Se sacó del reactor por la pata 19 4a mezcla
de reacción a una velocidad de 45,7 mi. por minuto y 
se hixo pasar a través del baHo de agua corriente del 
depósito 22 mantenido a una temperatura de 20°C. El 
tiempo de permanencia en la cruz de reacción fuá de 

20. 'anos 30 segundos. La temperatura de la mezcla de reao- 
ción fu& de unos 30 segundos. La temperatura de la 
mezcla de reacción en la cruz fu& de 8°C a 10°C. Del 
serpentín refrigerador 21 la mezcla de reacción se hi­
zo pasar al cambiador de calor 25 en el que se refri- 

25. geró con agua de hielo a una temperatura de aproxima­
damente 0°C. Los cristales de TDO se recuperaron fil­
trando la lechada resultante.

El peso del producto obtenido (318 gramos) 
basado en el peso del peróxido de hidrógeno cargado, 
era aproximadamente el teórico. El producto tenía una30
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una buena pureza.

EJEMPLOS 11,111 y IV
Enestos tres ejemplos el tiempo de permanen­

cia mantenido en cada caso fu& de unos sjste minutos. 
Estos ejemplos comprendían cada uno la alimentación 
continua de soluciones acuosas de reactivos a las velo­
cidades indicadas en la tabla siguiente. Los ejemplos 
II y III fueron de una hora de duración. El ejemplo IV 
fue de 1-1/2 horas de duración. En todos los ejemplos 
se introdujeron cantidades prácticamente estequiomótri- 
cas de tiourea y peróxido de hidrógeno en el reactor 
que era una caja cilindrica equipada con un agitador 
en el que se introdujeron los chorros de reactivos a 
las velocidades indicadas y se sacó del reactor la mez­
cla de reacción de una forma continua. El peróxido de 
hidrógeno empleado tenía una concentración del 50%; 
las cantidades añadidas dieron una mezcla de reacción 
que contenía un 6% aproximadamente de peróxido de hi­
drógeno.

T A B L A
Velo- Vol Moles Velo Vol Moles pH de Rendí-
cidad de de cidad de de la mez miento
de tio- tio de HgOg cía de de
flujo urea urea flujo ana- la rea¡g IDO
de tio aña- aña- de dido dida ción
urea dida dida HJ3„ mi.
ml/min mi. mí/min

40 2420 4,1 5,7 338 5,9 5,0 93
40 2420 4,1 5,7 338 5,0 5,0 90
40 3610 6,15 5,7 436 5,5 5,5 90

Se verá que el presente invento proporciona 
un procedimiento continuo para la producción de IDO en
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una instalación simple y de poco volumen. Con ello se 
elimina la necesidad del empleo de grandes instalacio­
nes para operaciones de elaboración en tandas a esca­
la industrial.

En el procedimiento continuo de este invento 
se reducen a un mínimo las reacciones secundarias in­
deseables y el producto de TDO obtenido es químicamen­
te puro y muestra una excelente estabilidad én almacena­
miento.

Puesto que se pueden realizar cierros cambios 
en la forma de llevar a la práctica el proceso de elabo­
ración continua descrito, en el que consiste el invento 
sin desviarse de su alcance, se pretende que todo lo 
contenido en la descrpción anterior o ilustrado en el 
dibujo adjunto sea interpretado en un sentido ilustrati­
vo pero no limitativo.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento, asi como la manera de realizarlo en la prácti­
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anterior­
mente indicadas son susceptibles de modificaciones de 
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental, 
siendo lo que constituye la esencia del referido inven­
to y por lo que se solicita Patente de Invención por 

20 años en España sobre: " PROCEDIMIENTO CONTINUO PARA 
SINTETIZAR ACIDO AMINO-ININOMETANO-SULFINICO", caracte­
rizándose por lo siguiente:

1.- Procedimiento continuo para sintetizar 
ácido amino-iminometano-sulfínico, caracterizado porque 
en una primera etapa, se alimenta en*forma continua,
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en una zona de reacción, una solución acuosa de tiourea 
que contenga de un 0,7% a un 10% en peso do tiourea si­
multáneamente con una solución acuosa de peróxido de 
hidrógeno, procurándose una mezcla íntima de dichos 
reactivos, de manera que la mezcla de reacción conten­
ga de un 1,5% a un 12% en peso de peróxido de hidróge­
no; en una segunda etapa la citada mezcla de reacción 
se extrae, en forma continua de dicha zona de reacción, 
manteniéndose la zona de reacción a una temperatura com 
prendida entre 5°C y 80 °C en una tercera etapa, se regu 
la la velocidad de flujo e la solución acuosa de tio­
urea y del peróxido de hidrógeno y la velocidad de sa­
lida de la mezcla de reacción de dicha zona de reacción 
para que el tiempo de permanencia de los reactivos y 
del producto de la reacción en dicha zona de reacción 
sea del orden de 0,1 segundo a 10 minutos y el pH de 
la mezcla de reacción sea de 3 a 7, en una cuarta etapa 
se enfria la mezcla de reacción inmediatamente después 
de salir de la zona de reacción formándose así una le­
chada de cristales de ácido amino-iminometano-sulfíni- 
co, y en una quinta etapa los citados cristales de áci­
do amino-iminometano-sulfínico se separan continuamen­
te de dicha lechada.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque como solución acuosa que contiene 
tiourea se emplea una solución de una mezcla en equili­
brio de tiourea y tiocianato de amonio.

3. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque la temperatura de la zona de reac 
ción se mantiene entre 5° y 15^0.
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4. - Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizado porque la temperatura de la zona de reac­
ción se mantiene entre 5° y 15°C y la mezcla de la reac­
ción se enfría a una temperatura de aproximadamente 0°C 
inmediatamente después de sacarla de la zona de reacción.

5. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque la alimentación solución de tiourea 
contiene un 10% aproximadamente en peso de tiourea y la 
alimentación peróxido de hidrógeno alimentado al reactor 
contiene un 50% aproximadamente en peso de peróxido de 
hidrógeno.

6. - Procedimiento continuo para sintetizar
ácido amino-iminometanoi-sulfínico, tal y como queda sus­
tancialmente descrito en la presente Memoria, y en los 
dibujos adjuntos. /

¿""""''Esta Memoria consta de catorce hojas, es­
critas

Madrid,
FR# CORPORATION. 

^%MEZ ACEBO Y MODE!
p. Firmado: F. Marnándog Rubt
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