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PATENTE DE INVENCION 
Case 3 _________

PROCEDIMIENTO PARA LA TRANSFERENCIA DE PEROXIDO DE HIDROGE­
NO DESDE UN DISOLVENTE A OTRO

<̂ ¿ác%íy?z¿6 PETROCARBON DEVELOPMENTS LIMITED, entidad inglesa, re­
sidente en Petrocarbón House, Sharston Road, ^thenshawe, 
Manchester 22, Inglaterra-

La presente invención se relaciona con un procedi­
miento para la transferencia de un soluto térmicamente ines­
table, tal como un compuesto peroxídico (particularmente pe- 
róxj.do de hidrógeno), desde un primer disolvente o mésela 

5. disolvente volatiliaable a un segundo disolvente o mésela
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disolvente volatilizable, menos volátil.

La transferencia de un componente relativamente no 
volátil desde uno o más primeros disolventes a' un segundo di 
solvente o disolventes puede efectuarse fácilmente mediante 
los procedimientos conocidos de extracción disolvente-disol­
vente en el caso de que los disolventes primero y segundo 
sean inmiscibles o posean una sulubilidad mutua muy limitada 
y el soluto relativamente no vólátil tenga algo'de solubili­
dad en cada disolvente. Este método no es adecuado si los di­
solventes poseen un elevado grado de solubilidad mutua o son 
miscibles en todas las proporciones y la única alternativa, 
actualmente conocida, consiste en destilar totalmente o eva­
porar de otro modo el primer disolvente del soluto y'a conti­
nuación redisolver en, o diluir con, el segundo disolvente. 
Esta operación es, sin embargo, una operación más peligrosa 
si se concentra una solución de peróxido de hidrógeno en un 
alcohol secundario, tal como alcohol isopropilico, puesto 
que como ya se conoce las soluciones concentradas de peróxido 
de hidrógeno en alcoholes secundarios se descomponen rápida 
y violentamente a temperaturas relativamente moderadas. En ad 
ción, si la mezcla de alcohol isopropilico y el segundo di­
solvente forma un azeotropo, o cuando la curva de equili­
brio liquido-vapor usual se acerca a la llamada linea de ope 
ración a reflujo total tan aproximadamente que resulta muy 
dificil una separación razonable en la mezcla, incluso cuan 
do se emplean un gran número de platos teóricos, entonces se 
requerirán grandes cantidades de calor para extraer dicha 
mezcla bajo condiciones normales de destilación. La presen­
te invención describe un procedimiento que reduce al mínimo 
o salva estas dificultades de forma segura y económica. En30
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las condiciones del procedimiento de la invención, el caudal 
de líquido que fluye descendentemente desde la cabeza de la 
columna será igual al caudal de flujo del primer disolvente 
y será sustancialmente el mismo por toda la columna, dife­
renciándose entre la cabeza de la columna y la base de la 
misma solamente por la relación de los calores latentes de 
los dos disolventes. Puesto que la concentración del soluto 
no varia ampliamente durante su transferencia desde el pri­
mer disolvente al segundo, se evitan grandes concentraciones 
de soluto ( que sería peligroso con peróxido de hidrógeno ). 
Sin embargo, deberá observarse que en algunos casos, a veces 
inoluso en el.caso del peróxido de hidrógeno, puede ser con­
veniente efectuar un incremento limitado de concentración 
a través del sistema disolvente, con el criterio de que la 
concentración final no excederá de la concentración máxima 
permitible consistente con descomposición térmica bajo las 
condiciones de operación del procedimiento. No obstante, la 
transferencia del peróxido de hidrógeno por el procedimiento 
descrito a continuación puede realizarse sin incrementar a 
un grado indeseable la concentración del mismo, durante la 
operación de transferencia, por encima de un nivel en el que 
puede ocurrir la descomposición térmica, o de otro modo in­
ducida, del soluto.

La presente invención proporciona un procedimiento 
para la transferencia de peróxido de hidrógeno desde un di­
solvente a otro, cuyo proceso comprende introducir el peró­
xido de hidrógeno disuelto en al menos un primer disolvente 
(p.or ejemplo, isopropanol) en la porción superior de una 
zona de fraccionamiento, introducir en la porción inferior 
de dicha zona como mínimo un segundo disolvente menos volá-
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til capaz de volatilizarse en el mismo sin descomposición 
apreciable del peróxido de hidrógeno y el citado primer di­
solvente o disolventes y mantener unas condiciones térmicas 
tales en dicha zona que, cuando se alcance el equilibrio, el 

5. citado primer disolvente que entra en la parte superior de
dicha zona se destile de la misma con una constitución prác­
ticamente constante ( es decir, el primer disolvente o di­
solventes es o son de composición similar cuando entran en 
la zona que ouando salen de la misma ), por lo cual el cl- 

10. tado segundo disolvente se volatiliza y condensa en dicha 
zona de tal modo que el peróxido de hidrógeno llega a disol 
verse en dicho segundo disolvente y la solución resultante 
abandona dicha zona por su cola. El segundo disolvente o di­
solventes deberán ser preferiblemente uno o más disolventes 

15. de áster de fórmula I, dada a continuación, y, como ya se 
ha indicado, deberá ser menos volátil que el primer disol­
vente o disolventes.

Se apreciará que, siempre que dicha zona consista 
en una columna de destilación con un número suficiente de 

20. platos teóricos, las condiciones de equilibrio serán alcan­
zadas cuando la temperatura en la parte superior de dicha 
zona sea tal que la composición del disolvente que entra y 
abandona la parte superior de dicha zona sea sustancialmen­
te la misma, entendiéndose que el peróxido de hidrógeno pa- 

25. sa a través de dicha zona, entrando en la parte superior y
saliendo por el fondo, mientras se transfiere desde el di- 

- solvente introducido en la parte superior de dicha zona al 
citado segundo disolvente que se introduce por el fondo de 
la citada zona; adicionalmente, ouando los disolventes pri- 

30. * mero y segunde forman un azeotropo, la composición del disol-
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vente que entra y sale por la parte superior de dicha zona es 
la del azeotropo, pero cuando no se forma azeotropo, enton­
ces entra y sale por la parte superior de dicha zona un pri 
mer disolvente prácticamente puro.

Puesto que el procedimiento de la presente inven­
ción es especialmente aplicable al peróxido de hidrógeno (es 
decir, soluto) disuelto en alcohol isopropilico, la siguien­
te descripción se encuentra dirigida a una consideración de 
este sistema particular soluto/disolvente.

Cuando el alcohol isopropilico, el cual puede estar 
en mezcla con otro disolvente inerte, se oxida, en la fase 
liquida, con oxigeno o un gas que contiene oxigeno (por ejem 
pío, aire) a una temperatura elevada (por ejemplo, 80-16030), 
en ausencia esencial de iones de metales pesados, a una pre­
sión suficiente para mantener el citado alcohol en fase 
liquida, una cierta proporción del alcohol isopropilico se 
convierte en peróxido de hidrógeno y aoetona. Esta reacción 
se describe con detalle en la solicitud de patente britá­
nica No. 16.577/68. Como se describe en la solicitud espa­
ñola No. 367.432 ( la cual se incorpora en la presente soli­
citud a modo de referencia), después de la separación de di­
cha acetona y algo de agua de reacción por destilación u 
otro medio conocido para los expertos en la técnica, el ci­
tado alcohol isopropilico es reemplazado por un disolvente 
de áster, en el cual se transfiere el peróxido de hidrógeno, 
que tiene la siguiente fórmula I:

R - cooR' y  (1 ) ;
en la que cada una de R y R' se eligen independientemente 
entre radicales alquilo.con hasta 5 átomos de carbono y ra­
dicales alquilo con hasta 5 átomos de carbono sustituidos



con al,menos un grupo electrofílico.
Podrá apreciarse que R y R'no tienen porque ser 

necesariamente diferentes entre si. Los valores preferidos 
para los citados radica3.es R y R' son los siguientes: R es 
metilo y R' es n-propilo. isopropilo, seo-butilo, t-butilo 
o n-pentilo; ó R es etilo y R' es etilo, n-propílo o isopro­
pilo. Algunos de estos disolventes de áster pueden formar 
con agua un azeotropo que hierve a una temperatura inferior 
que el azeotropo de áster alcohol isopropílico, formándose . 
dicha agua durante la oxidación del alcohol isopropílico, 
el azeotropo agua/éster puede incluir algo de alcohol iso- 
propilico si el disolvente de áster es* tal que se forma un 
azeotropo ternario. Por consiguiente, la solución de peró­
xido do hidrógeno en dicho disolvente de áster, que se pro­
duce por destilación, es prácticamente anhidra, separándose 
inicialmente oomo un azeotropo cualquier exceso de agua que 
esté presente en la mezcla de alcohol isopropílico y peró­
xido de hidrógeno. El alcohol isopropílico se separa enton­
ces por destilación de la misma o como un azeotropo de al­
cohol isopropilico/disolvente de áster. El residuo es una 
solución anhidra de peróxido de hidrógeno en el disolvente 
de áster y puede entonces hacerse reaccionar ulteriormente, 
por ejemplo con un ácido carboxílico (por ejemplo, usando 
el procedimiento descrito y reivindicado en la solicitud 
espaSola No. 367.433, la cual se incorpora en esta memoria 
a modo de referencia), para formar una solución de ácido 
percarboxílico en el disolvente de áster.

Los azeotropos anteriores pueden pasarse a co­
lumnas de destilación y separarse en sus componentes puros, 
por medios bien conocidos en la técnica, y reciclarse al
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30.

procedimiento. Un disolvente de áster preferido es el ace­
tato de n-propilo que forma un aseotropo especialmente ri­
co en alcohol isopropilico cuando se destila con el mismo; 
otro disolvente inerte preferido es el acetato de n-penti- 
lo el cual forma un azeotropo con alcohol isopropilico.

Las ventajas del procedimiento de la invención 
podrán apreciarse más claramente con referencia a una cur­
va de equilibrio liquido-vapor mostrada en la figura IB de 
los dibujos esquemáticos adjuntos que reproduce un diagra­
ma de equilibrio liquido-vapor de alcohol isopropílico- 
-disolvente de áster-peróxido de hidrógeno, en donde el 
peróxido de hidrógeno es prácticamente involátil. Mediante 
interpretación de este diagrama por el mátodo de análisis 
bien conocido de McCabe-Thiele, se puede ver que para la 
composición alimentada dada (A), mediante empleo de una co 
lurnna de destilación que tiene 10 platos teóricos por en­
cima del plato de alimentación y 5 platos teóricos por de­
bajo, se puede obtener una corriente de cabeza (B) rica 
en alcohol isopropilico y una corriente de cola (C) rica 
en disolvente de áster y que contiene peróxido de hidróge­
no.

Un mátodo para realizar un procedimiento de trans 
ferencia de peróxido de hidrógeno desde alcohol isopropi­
lico a otro disolvente se describe y reivindica en la so­
licitud de patente española No. 367.432. En la figura 1A 
de los dibujos se muestra un diagrama de flujos para lle­
var a cabo este método y los detalles que describen la apli 
cación de los datos de equilibrio liquido-vapor mostrados 
en la figura IB se indican más abajo.

El alcohol isopropilico alimentado al reactor de
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oxidación 1 (un reactor adecuado se describe en la patente 
USA No. 2.871.104 de F.F. Rust, de 27 de enero de 1.959) se 
deriva parcialmente del reciclo de alcohol isopropllico sin 
reaccionar, el cual puede estar en mezcla con el disolven­
te de áster anterior, por vía de la línea.14? desde un sis­
tema de desplazamiento de disolvente 13,y parcialmente me­
diante la adición de alcohol isopropllico por vía de la lí­
nea 2.

En el reactor 1, el alcohol isopropilico se oxida 
con oxigeno o un gas que contenga oxígeno, tal como aire, 
el cual se alimenta al reactor por via de la linea 3. La 
mezcla oxidada resultante se extrae por via de la línea 4 
a un sistema de separación 5 en el que se separa el subpro­
ducto de acetona de la mezcla oxidada y se elimina por via 
de la linea 6. La acetona se extrae entonces como un sub­
producto a través de la linea 8 ó se pasa a un reactor de 
hidrogenaoión 7, en el que se hace reaccionar con hidrógeno, 
suministrado por via de la línea 22, para formar alcohol 
isopropilico el cual puede reciclarse al reactor por via 
de la línea 2.

La mezcla oxidada restante después de la separación 
de la acetona en el sistema de separación 5, se pasa por 
via de la linea 9 a una etapa de separación azeotrópica 10, 
en la que se separa agua como un azeotropo y se alimenta 
por via de la línea 11. La mezcla esencialmente anhidra, que 
resulta de esta separación, se pasa por via de la linea 12 
a una sección de desplazamiento de disolvente 13, constituida 
por una columna de destilación, y se alimenta en el plato 
teórico 5, tal como se indica en la interpretación gráfica 
de McCabe-Thiele de la figura IB, junto con el disolvente
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de áster (el cual reemplaza al disolvente de la mezcla que 
fluye a través de la linea 12) que se introduce a través de 
la linea 16.

El vapor de cabeza, que contiene el alcohol iso­
propilico sin reaccionar y algo de disolvente de éster, tiene 
una constitución (B) como la indicada en la figura IB, pa­
sándose a un condensador 18 por via de la linea 17* La mez­
cla condensada se separa entonces en dos corrientes por un 
divisor de reflujo 19, determinándose la relación de las co. 
rrientes por métodos de cálculo bien conocidos para los ex­
pertos en la técnica. De esta forma, la linea 20 lleva par­
te de la corriente mezclada que vuelve a la columna de des­
tilación 13, y la línea 14 recicla la mezcla al reactor de 
oxidación 1. La solución requerida de peróxido de hidrógeno 
en el disolvente inerte que puede contener cantidades muy 
pequeñas de alcohol isopropilico, sale por via de la linea 
15; esta solución tiene una composición de disolvente de 
éster-alcohol isopropilico que se muestra como composición 
de cola (C) en la figura lB.Comc se indica más arriba, la 
cantidad necesaria de disolvente de éster para este despla­
zamiento se suministra por via de la linea 16 y se mezcla 
con la solución inicial de peróxido de hidrógeno en alcohol 
isopropilico antes de entrar en la columna de destilación 
13.

Con el fin de conseguir la separación deseada co­
mo se indica en la figura IB, deberán mantenerse condiciones 
de reflujo que requieran una gran cantidad de calor para su­
ministrarse al sistema, efectuándose esto a través de un 
calderin 21; además, en.la sección de rectificación de la 
columna de destilación se requiere un número relativamente30,
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grande de platos teóricos, en este caso 10, numerados del 6 
al 15,:en adición a los 5 platos teóricos, numerados del 1 
al 5) en la sección de agotamiento.

A continuación se describirá un método de llevar 
a cabo el procedimiento de la invención haciendo referencia 
a las figuras 2A y 2B de los dibujos que corresponden al 
diagrama de flujo y al diagrama de equilibrio liquido-vapor 
respectivamente indicados en las figuras 1A y IB, pero con 
la modificación apropiada de la etapa de separación que es-' 
tá constituida solamente por 10 platos teóricos en la figura 
2A en lugar de 15 en la figura ÍA.

El método de realizar el procedimiento ilustrado 
en la figura 2A es el mismo que para la figura 1A hasta la 
etapa en la* que la corriente sale de la etapa de separación 
de azeotropo por la linea 12.

La solución en alcohol isopropilico de peróxido 
de hidrógeno, qu,e puede estar en mezcla con otro disolvente 
(por ejemplo, el disolvente de áster como se hará evidente 
porcia descripción que sigue), se lleva por la linea 12 al 
plato teórico mostrado como 10 de una columna de destilación 
13 que tiene 10 platos teóricos numerados del 1 al 10, es 
decir, la porción superior de una zona de fraccionamiento.
El vapor de cabeza que sale por la linea 17 tiene una com­
posición similar de alcohol isopropilico sin reaccionar y 
disolvente de éster que la alimentada a la columna de desti­
lación, pero el peróxido de hidrógeno relativamente no volá­
til presente en la corriente 12 pasará descendentemente por 
la columna y solo cantidades muy pequeñas estarán presentes 
en la corriente de cabeza. Esta corriente de cabeza puede 
entonces licuarse por medio de un condensador 18 y reciclar
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se por vía de la linea 14 al reactor de oxidación 1. A me­
dida que el peróxido de hidrógeno pasa descendentemente por 
los platos teóricos, desde el plato 10 al plato 1, la mez­
cla será más rica en disolvente de áster. La corriente de 
disolvente de áster-peróxido de hidrógeno que sale por la 
linea 15 es casi enteramente peróxido de hidrógeno disuelto 
en el disolvente de áster con solamente un pequeño conteni­
do en alcohol isopropílico. El disolvente de áster necesario 
para este desplazamiento se suministra por Via de la linea . 
16 la cual se encuentra en la cola de la columna 13, en es­
te caso el plato teórico 1. Sin embargo, debe observarse 
que seria posible introducir parte del disolvente de áster 
en uno o más de los otros platos teóricos de la columna, 
por ejemplo, en el plato No. 2 y/o en el plato No. 3 y asi 
sucesivamente, pero esto es menos económico con respecto 
al consumo de calor.

Alimentando la solución en alcohol isopropílico de 
peróxido de hidrógeno en la porción superior de la columna 
de destilación y el disolvente de áster en la cola de la mis: 
ma, puede obtenerse una ventaja considerable sobre el proce 
so descrito con referencia a las figuras 1A y IB de los di­
bujos, pero esta ventaja se disminuiría si la posición de 
alimentación para el disolvente de áster está adelantada 
hacia la posición de alimentación para la mezcla de alcohol 
isopropilico-peróxido de hidrógeno. No obstante, el proce­
so de la invención no está limitado al caso en el que el 
disolvente de áster se introduce en el plato-teórico más 
inferior y la solución de peróxido de hidrógeno en alcohol 
isopropílico se introduce en el plato más superior; en ge­
neral se obtendrá alguna ventaja, siempre que el disolvente



de áster se introduzca por debajo de la solución de peróxi­
do de hidrógeno en alcohol isopropllico.

Podrá apreciarse que la columna de destilación 
13 constituye la zona de fraccionamiento del proceso de la 
inveoión.

Resulta posible efectuar el desplazamiento del di 
solvente de alcohol isopropilico con el disolvente de áster 
anteriormente mencionado de forma extremadamente económica, 
puesto que el calor necesario para mantener las condiciones 
requeridas ya citadas en la columna de destilación por me­
dio de un calderin se acerca al mínimo teórico.

Con ciertos disolventes de áster que tienen un 
punto de ebullición relativamente alto es preferible ope­
rar la columna de destilación del proceso bajo un vacío con 
el fin de reducir la temperatura en el calderín de la colum 
na de destilación a un nivel en el que la descomposición 
térmica del peróxido de hidrógeno se reduce al mínimo.

Si se emplea un gran número de platos teóricos 
en el proceso de la invención, la caída total de presión 
es relativamente alta y deberá aplicarse un vacio con el fin 
de obtener la temperatura de operación deseada en el calde­
rín. Así, a medida que se reduce el número de platos teóri­
cos, también se reduce la caída de presión y para la sma 
temperatura de calderin el vacio requerido, puede ser infe­
rior, con una reducción subsecuente en el diámetro de la 
columna y costos de capital.

Podrá apreciarse que en el procedimiento de la in 
vención el primer disolvente consiste preferiblemente en, o 
contiene, isopropanol; el citado primer disolvente está cons­
tituido adecuadamente por una pluralidad de disolventes, por
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ejemplo, isopropanol y acetona. Los disolventes de áster 
preferidos de fórmala I son acetato de n-propilo y acetato 
de n-pentilo.

Los siguientes ejemplos ilustran la invención sin 
limitarla, siendo el procedimiento empleado el anteriormen­
te indicado con referencia a los dibujos; todas las partes 
son en peso.
Ejemplo 1

Se cargaron 500 mi de acetato de n-propiloanhidro 
en un matraz de Pirex de 1 litro bien acondicionado, acopla­
do con una columna rellena bien acondicionada de 150 cm de 
longitud que contiene anillos de aluminio, y se elevó la 
temperatura al reflujo a presión atmosférica por medio de 
una camisa de calentamiento. El vapor de cabeza, a una tem­
peratura de 102 so, se condensó y recicló a la columna bajo 
reflujo total; después de 30 minutos, el régimen de desti­
lación era de 4.7 mi por minuto. Simultáneamente, se añadió 
acetato de n-propilo a la cola de la columna en un régimen 
de 4*7 mi por minuto y se bombeó a la cabeza de la columna 
una mezcla de 78,3 partes de alcohol isopropilioo, 14*4 par 
tes de acetato de n-propilo y 7*3 partes de peróxido de hi­
drógeno. La temperatura de cabeza descendió rápidamente a 
8290, tras lo cual se separaron continuamente de la cola 
del matraz 4,7 mi por minuto del disolvente inerte que con­
tiene peróxido de hidrógeno. Después de 30 minutos de ope­
ración, se analizó una muestra del destilado de cabeza y re 
sultó contener alcohol isopropílico y acetato de n-propilo 
en la proporción de 84*5 partes a 15,5 partes respectivamen 
te. El producto que sale del°matraz resultó contener menos 
de 0,05 % en peso de isopropanol. Esta mezcla se analizó
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también en relación al peróxido de hidrógeno, coya deter­
minación mostró que una pequeña proporción del peróxido 
de hidrógeno se había descompuesto durante su paso a tra­
vés de la columna. En la corriente de cabeza se encontró 
una ecuación estequiomótrica de agua, de acuerdo con la 
ecuación: -

HgOg *1^0 2

Procedimiento comparativo -
La siguiente descripción de los*casos 1 y 2 mués 

tra respectivamente el calor requerido para efectuar la se­
paración por el método de operación descrito en las figu­
ras 1A y B (es decir, usando un procedimiento fuera del al 
canee de la presente invención) y el calor requerido para 
llevar a cabo el procedimiento haciendo uso del peoceso de 
la presente invención; el procedimiento adoptado en ambas 
ocasiones fue como el descrito anteriormente con referen­
cia a las figuras 1A y B y figuras 2A y B respectivamente. 
Caso 1

A partir de los datos producidos de un alambique 
Gillespie se trazó un diagrama de equilibrio liquido-vapor 
para el sistema isopropanol/acetato de n-propilo (en el 
cual para fines prácticos descubrimos que el peróxido de 
hidrógeno era involátil) y se estableció $1 diagrama de 
McCabe-Thiele. Se calculó una relación de flujo mínima de 
1,56:1 ( es decir, a un número infinito de platos teóri­
cos) y mediante el uso de estos datos se diluyó una corrien 
te que contenía 78,1 partes en peso de alcohol isopropíli- 
co, 8,1 partes en pesd de peróxido de hidrógeno y 13,8 par­
tes de acetato de n-propilo con 34*0 partes de acetato de30
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n-propilo y se alimentó en el plato teórico ns 12 de una 
columna de destilación que contenía en total 25 platos teó­
ricos. Mediante ajuste de la relación de reflujo a 2,0;1, 
se obtuvo una corriente de cabeza que contenía 14,9 partes 
de acetato de n-propilo y 85,1 partes de alcohol isopropí- 
lico, mientras que la corriente de cola que contenía el pe­
róxido de hidrógeno tenía menos de 0,05 partes de isopro- 
panol presente. El calor requerido para efectuar esta sepa- 
ración ascendió a 7,4 x 10 Kcal por 100 Kg de peróxido de 
hidrógeno.
Oaso 2

De acuerdo con un diagrama de McCabe-Thiele, se 
añadió a la parte superior de la columna una mezcla que con 
tenía 78,1 partes en peso de alcohol isopropílico, 8,1 par 
tes de peróxido de hidrógeno y 13,8 partes de acetato de n- 
-propilo, mientras que en el fondo se alimentó una corrien­
te de acetato de n-propilo reciclado. Después de varias 
horas de operación, cuando se alcanzó el equilibrio, se con 
seguíó una posición de operación en estado de régimen.

Un análisis de la corriente de cabeza y de cola
mostró que la cabeza oontenía 14,9 partes de acetato de n-
-propilo., 85,1 partes de alcohol isopropílico y menos de
0,01 partes de peróxido de hidrógeno, mientras que la corrien
te de cola contenía menos de 0,05 partes de alcohol isopro-
pílico. El calor requerido para efectuar esta separación 

5fue de 2,46 x 10 Kcal por 100 Kg de peróxido de hidrógeno 
procesado.
Ejemplo 2
. Se oxidaron cpn aire, en un período de 5 horas, a

una temperatura' de 125se y una presión de 4,2 Kg/cm^, 300 g
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de alcohol isopropilico que contenía 1,5 g de peróxido de 
hidrógeno y una traza de acetona. Se excluyeron del sistema 
de reacción los iones de metales de transición. El producto 
obtenido consistía en 17,9 g de peróxido de hidrógeno y 35 g 
de acetona en alcohol isopropilico que contenía alrededor 
de 0,5 % de agua. El peso de solución obtenida era de 298 g 
y el peróxido de hidrógeno preparado representaba un ren­
dimiento del 80 %, basado en el peso de acetona producida 
como subproducto. Se eliminó la cotona del producto de oxi­
dación mediante destilación fraccionada. Esta mezcla se ali 
mentó, durante 1 hora a la cabeza de una columna de frac­
cionamiento que unida a un matraz que contenía 250 g de ace 
tato de n-pentilo bajo reflujo total. Después de alcanzar 
una condición en estado de régimen se recogió un destilado 
que contenía 243 g de alcohol Isopropilico, 0,2 g de aceta 
to de n-pentilo y alrededor de 3 g de agua.
, El producto restante en el matraz consistía en
245 g de ana solución que contenia una traza de alcohol iso 
propilico, 15,2 g de peróxido de hidrógeno y menos de 0,1 % 
de agua.
Ejemplo 3

Se oxidaron con oxígeno, oomercialmente puro, en 
un período de 6 horas, a una temperatura de 120se y una pre 
sión de 4,2 Kg/cm , 503 g de una mezcla que contenía 3,0 g 
de peróxido de hidrógeno y una cantidad de traza de aceto­
na en 425 g de alcohol isopropilico y 75 g de acetato de n- 
-propilo. La solución resultante contenía 28,8 g de peróxi­
do de hidrógeno, 61,4 g de acetona, 4,1 g de agua y 74,2 g 
de acetato de n-propilo en alcohol isopropilico. De esta for 
ma, el rendimiento en peróxido de hidrógeno fue del 80 %,
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basado en la acetona producida como subproducto. La acetona 
se destiló fraccionadamente del producto, y el residuo se 
añadió continuamente, en 1 1/2 horas, a la cabeza de una 
columna de destilación en la que se refluyeron totalmen­
te 250 g de acetato de n-propilo.

Cuando la concentración de peróxido de hidrógeno 
en el matraz hubo alcanzado el 5,5%, el producto se sepa- 
.ró a un régimen aproximadamente igual al régimen de alimen­
tación a la cabeza de la columna. Se mantuvo un nivel cons. 
tanto mediante alimentación de acetato de n-propilo al ma-' 
traz. Los destilados recogidos en una operación entera, con 
sistlan en 6,0 g de agua y 53,5 g de acetato de n-propilo 
en 358 g de alcohol isopropilico, pero no destiló ningún 
peróxido de hidrógeno. El producto del matraz consistía en 
una solución de acetato de n-propilo conteniendo 24,5 g de 
peróxido de hidrógeno, menos de 0,1 % de alcohol isopropi- 
lioo y trazas de acetona y agua.
Ejemplo 4

Se oxidaron con aire, en un periodo de 8 horas,
2a una temperatura de 125 9C y una presión de 4,2 Kg/cm ,

6O3 g de una mezcla que contenía 3,0 g de peróxido de hi­
drógeno y una cantidad de traza de acetona en una mezcla 
de 312 g de alcohol isopropilico y 282 g de acetato de iso- 
propilo. El producto obtenido, que pesaba 618 g, contenía
20,0 g de peróxido de hidrógeno, 35,8 g de acetona, 2.0 g 
de agua y 280 g de acetato de isopropilo. El rendimiento 
en peróxido de hidrógeno fue del 81 %, basado en el peso 
de acetona producida como subproducto. La acetona se elimi­
nó por destilación fraccionada y el residuo del calderín 
se añadió entonces de'forma continua, en un periodo de 2
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horas, a la cabeza de una columna de destilación que se en­
contraba bajo reflujo total con acetato de n-propilo.

El destilado contenía 273,5 g de alcohol isopro- 
pilico, 3,5 g de agua y 242,5 g d e  acetato de isopropilo. El 

5. residuo en el matraz era esencialmente anhidro y contenía
17.1 g de peróxido de hidrógeno y trazas de acetona y alco­
hol isopropílico en 322,5 g de acetato de isopropilo.
Ejemplo 5

Se oxidó alcohol isopropílico y el exceso en al- 
10. oohol isopropílico se desplazó con cloroacetato de n-propi- 

lo de forma similar a la de los ejemplos anteriores. La solu 
ción resultante tenia un peso total de 521,3 g y contenía
17.2 g de peróxido de hidrógeno y trazas de acetona, alco­
hol isopropílico y agua.

15. Cuando se desea producir óxido de propileno o una
solución de un ácido peroarboxílico, la solución obtenida 
efectuando el procedimiento del ejemplo 1 Caso 2, o cual­
quiera de los ejemplos 2-5 anteriores, se procesa ulterior­
mente segdn cualquiera de los ejemplos 1-8 de la solicitud 

20. española No. 367.432 en el caso de óxido de propileno, o
cualquiera de los ejemplos 1-8 de la solicitud española No. 
367.433 en el caso de una solución de ácido peroarboxílico.

N O T A

25.
Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi 

como la manera de realizarse en la práctica debe hacerse cons 
tar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus­
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren 
su principio fundamental. También se hace constar que el in 
vento corresponde a una, solicitud de Patente presentada en 
Inglaterra con el No. 20824/69 de 23 de abril de 1969, acó-
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giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los 
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constitu­
ye la esencia del referido invento y por lo que se solicita 
una Patente de Invención por 20 años en España, sobre: 
PROCEDIMIENTO PARA LA TRANSFERENCIA DE PEROXIDO DE HIDROGE­
NO DESDE UN DISOLVENTE A OTRO;' caracterizándose por lo si­
guiente :

1. - Procedimiento para la transferencia de peró­
xido de hidrógeno desde un disolvente a otro, caracteriza­
do porque comprende introducir el peróxido de hidrógeno di­
suelto en por lo menos un primer disolvente en la porción 
superior de una zona de fraccionamiento; introducir en la 
porción inferior de dicha zona por lo menos un segundo di­
solvente menos volátil capaz de volatilizarse en el mismo 
sin descomposición apreciable del peróxido de hidrógeno y 
el citado primer disolvente; mantener unas condiciones tér­
micas en dicha zona tales que, cuando se alcance el equi­
librio, el citado primer disolvente que entra en la parte 
superior de dicha zona se destila de la misma con una cons­
titución prácticamente inalterada, por medio de lo cual el 
segundo disolvente se volatiliza y condensa en dicha zona 
de forma que el citado peróxido de hidrógeno llegua a di­
solverse en dicho segundo disolvente y la solución resul­
tante sale de dicha zona por su fondo.

2. - Procedimiento segdn la reivindicación 1, ca­
racterizado porque el citado primer disolvente consiste en, 
o contiene^ isopropanol.

3.- Procedimiento segdn la reivindicación 1 ó 2, 
baracterizado porque e-1 peróxido de hidrógeno que entra en 
dicha zona se disuelve en una pluralidad de disolventes.
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4. - Procedimiento segdn la reivindicación 2, caraotí 

rizado porque dicho primer disolvente es una mezcla de iso- 
propanol y acetona.

5. - Procedimiento segdn cualquiera de las reivin-
5. dicaciones anteriores, caracterizado porque dicho segundo di

solvente es un disolvente de áster de fórmula I:
R - COOR' (I)

en la que cada una de R y R' se elige independientemente en­
tre radicales alquilo con hasta 5 átomos de carbono y radi-

10. cales alquilo con hasta 5 átomos de carbono sustituidos con 
por lo menos un grupo electrofilico.

6. - Procedimiento segdn la reivindicación 5, ca­
racterizado porque dicho disolvente de áster es acetato de 
n-propilo.

15. 7.- Procedimiento segdn la reivindicación 5; carac­
terizado porque dicho disolvente de áster es acetato de n- 
-pentilo.

8. - Procedimiento segdn cualquiera de las reivin­
dicaciones anteriores, caracterizado porque la solución de

20. peróxido de hidrógeno se introduce en el primer plato de la 
zona de fraccionamiento y el citado segundo disolvente se 
introduce en el di timo plato.

9. - Procedimiento para la transferencia de peróxi­
do de hidrógeno desde un disolvente a otro, tal y como que-

25. da sustancialmente áescrjáo en la presente Memoria, e ilus­
trado en los

Esta Memoria 
or una sola car

20 hojas escritas a máquina

2 3 A8R. 1970

ARB0N DEVBLOPMENIS LIMITED.
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