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ANEXOS
Comprobante de pago de la tasa de presentacién de la solicitud.

Documento que acredita la existencia y representacidén legal cuando el solicitante sea persona
juridica.
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Documento de cesion del inventor al soIicitan_te 0 a su causante.

Declaraciones. Declaracion bajo la Regla 4.17 (ii) del PCT.

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcidn, reivindicaciones, dibujos).
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dibujos). N

Copia del examen preliminar internacional efectuado por la Autoridad Internacional de Examen
Preliminar (IPEA).

Traduccion del examen preliminar internacional efectuado por la IPEA.
De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizaciéon de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depdsito del material biolégico.

Arte final 12 x 12.

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero
por el mismo titular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencion de esta
solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional.
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EVONIK DEGUSSA GMBH, domiciliada en Rellinghauser Strasse
1-11, 45128 Essen, Alemania, representada por su apoderada Dagmar
MESSERER (DNI 20.383.892), domiciliada en Av. del Libertador 5954, Ciudad
de Buenos Aires, ARGENTINA,, confiere poder a Carlos Reinaldo Olarte y/o
Juan Guillermo Moure, para que recaben ante las autoridades de COLOMBIA
qgue correspondan, la obtencion de sus patentes de invencidn, el registro y la
renovaciéon de sus marcas y modelos, a cuyo efecto los facultan para dar ante
dichas autoridades todos los pasos necesarios al objeto indicado, elevar
solicitudes, formular descripciones, oposiciones, protestos, declaraciones,
apelaciones y reclamos, oblar impuestos, justificar explotaciones, solicitar
testimonios, aceptar transferencias, recibir documentos y valores, percibir y
hacer cuanto fuere necesario ante las autoridades administrativas de cualquier
orden. Por otra parte, les confiere mandato, para que en su nombre vy
representacion puedan defender el nombre, las marcas, patentes y modelos,
haciendo Iaé‘ protestas del caso. Al efecto podran presentarse con escritos,
pedidos y lo que fuere necesario, ante cualquier autoridad administrativa,
presentar documentos y demas justificativos, comprometer en arbitros, hacer
renuncias, prestar juramentos, desistir, percibir, otorgar recibos y en general
practicar todos los actos y diligencias que sean precisos al desempenio de este
mandato. Deseo sujetarme a Ley del Estado en que ha de ejercerse el

mandato, dado que dicha Ley extranjera admite la forma adoptada.
Buenos Aires, 26 de Agosto de 2013

Dagmar MESSERER
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(57) Abstract: A device, comprising a conduit for an aqueous stream, a mixing tube located inside the conduit, having a static mixer
inside the mixing tube, an outlet open to the conduit and an inlet, a sulphuric acid supply tube connected to the inlet of the mixing
tube and a hydrogen peroxide supply tube, arranged inside the sulphuric acid supply tube and having an outlet for hydrogen perox -
ide at the inlet of said mixing tube, and a method, where an aqueous stream is passed through the conduit of the device, 85 to 98 %
by weight sulphuric acid is introduced to the sulphuric acid supply tube of the device and 50 to 80 % by weight aqueous hydrogen
peroxide solution is introduced to the hydrogen peroxide supply tube of the device, provide a dilute aqueous solution of perox-
omonosulphuric acid without a risk of exposing operating personnel to concentrated peroxomonosulphuric acid.
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Device and method for making a dilute aqueous solution of

peroxomonosulphuric acid

The invention relates to a device for making a dilute

aqueous solution of peroxomonosulphuric acid.

Peroxomonosulphuric acid is a strong oxidant which reacts
faster than hydrogen peroxide and can be readily made from
concentrated sulphuric acid and agueous hydrogen peroxide,
as known from US 2,789,954. The concentrated
peroxomonosulphuric acid solution obtained from
concentrated sulphuric acid and aqueous hydrogen peroxide
is a hazardous chemical and poses a work hazard for
operating personnel with a low qualification in handling
hazardous chemicals. In many applications, such as in
mining and water purification, peroxomonosulphuric acid is
not used in concentrated form, but as a dilute aqueous

solution.

US 2,789,954 describes a method of making concentrated
peroxomonosulphuric acid by flowing together a stream of
concentrated sulphuric acid and a stream of hydrogen
peroxide at the mouth of a water-cooled condenser, so that
the resulting mixture is cooled within several seconds. The
cooled mixture is then diluted to 6 % by weight
peroxomonosulphuric acid by mixing with a stream of water
and passing the resulting mixture through a second
condenser. The device used in US 2,789,954 is useful only
on a laboratory scale, but cannot be scaled up safely to an

industrial scale.

WO 92/07791 describes a method of making
peroxomonosulphuric acid in an adiabatic reactor, where
hydrogen peroxide is injected into a stream of sulphuric
acid, flowing through an annular reaction chamber, through
an inlet directing the hydrogen peroxide transversely to
the sulphuric acid flow. The document proposes to allow the

hot concentrated peroxomonosulphuric acid to flow directly
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into a tank or vessel in which its use is desired or in the
alternative to flow it through a pipe immersed in a

treatment tank in order to cool it.

However, there still remains a need for a device and a
method that provides a dilute agueous solution of
peroxomonosulphuric acid without a risk of exposing
operating personnel to a concentrated peroxomonosulphuric
acid solution. The instant inventors have developed a

device and a method that meets this need.

One object of the invention is a device for making a dilute
aqueous solution of peroxomonosulphuric acid, comprising

a conduit (1) for an agueous stream (2),

a mixing tube (3) located inside said conduit, having a
static mixer (4) inside the mixing tube, an outlet open to
salid conduit and an inlet,

a sulphuric acid supply tube (5) connected to the inlet of
said mixing tube and

a hydrogen peroxide supply tube (6), arranged inside the
sulphuric acid supply tube and having an outlet for

hydrogen peroxide at the inlet of said mixing tube.

A further object of the invention is a method for making a
dilute aqueous solution of peroxomonosulphuric acid (11),
wherein an aqueous stream (2) is passed through the conduit
(1) of a device according to the invention, 85 to 98 % by
weight sulphuric acid is introduced to the sulphuric acid
supply tube (5) of said device and 50 to 80 % by weight
aqueous hydrogen peroxide solution is introduced to the

hydrogen peroxide supply tube (6) of said device.

Fig. 1 shows a preferred embodiment of the device of the
invention having the mixing tube (3) and sulphuric acid
supply tube (5) arranged coaxially inside the conduit (1)
and additional non-return valves (8, 10) on the sulphuric

acid and hydrogen peroxide feed lines (7, 9).
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The device of the invention comprises a conduit (1) for an
aqueous sStream (2), which preferably is a tube and more
preferably is a straight tube with a circular cross

section.

The device of the invention further comprises a mixing tube
(3) located inside the conduit for the agqueous stream. In
the preferred embodiment of the conduit being a tube, the
mixing tube is preferably arranged coaxially inside the
conduit. The mixing tube is preferably lined with a
corrosion resistant material, more preferably with a
fluorocarbon polymer and most preferably with

polytetrafluoroethylene.

The mixing tube has a static mixer (4) arranged inside,
which preferably fills the entire cross section of the
mixing tube. Any kind of static mixer can be used in the
mixing tube, static mixers having repeating mixing elements
being preferred. Most preferably, a static mixer having
from 2 to 20 mixing elements is used. The static mixer is
preferably made of a corrosion resistant material, more
preferably of a fluorocarbon polymer and most preferably of
polytetrafluoroethylene. In a preferred embodiment, the
mixing tube is arranged exchangeably inside the conduit in
order to easily adapt the device to different throughput
ranges by exchanging mixing tubes of different size and

volume.

The outlet of the mixing tube (3) is open to the conduit
(1), so any liquid leaving the mixing tube through the
outlet will flow into the conduit for the agqueous stream.
The outlet of the mixing tube is preferably in the flow
direction of the aqueous stream, that is liquid flowing
through the outlet into the aqueous stream is directed in

the direction of the agueous stream.

Arranging the mixing tube inside the conduit for the

aqueous stream with the outlet open to the conduit provides
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efficient cooling of the mixture formed from sulphuric acid
and hydrogen peroxide by heat transfer to the aqgqueous
stream and effects rapid dilution of the resulting
concentrated peroxomonosulphuric acid in the aqueous
stream, which leads to reduced hydrogen peroxide
decomposition and high yields of peroxomonosulphuric acid.
The arrangement also avoids any exposition of operating
personnel to concentrated peroxomonosulphuric acid, because
the peroxomonosulphuric acid is formed and diluted inside

the conduit for the agqueous stream.

The device of the invention further comprises a sulphuric
acid supply tube (5) that is connected to the inlet of the
mixing tube (3), the inlet of the mixing tube being the end
of the mixing tube that is opposite to the outlet. In the
preferred embodiment of the mixing tube being arranged
coaxially inside the conduit, the sulphuric acid supply
tube is preferably also arranged coaxially inside the
conduit. The sulphuric acid supply tube is preferably lined
with a corrosion resistant material, more preferably with a
fluorocarbon polymer and most preferably with

polytetrafluoroethylene.

The device of the invention further comprises a hydrogen
peroxide supply tube (6) that is arranged inside the
sulphuric acid supply tube (5) and has an outlet for
hydrogen peroxide at the inlet of the mixing tube. This way
of arranging the hydrogen peroxide supply tube has the
advantage of providing efficient mixing of hydrogen
peroxide with sulphuric acid as soon as the hydrogen
peroxide leaves the hydrogen peroxide supply tube, which
reduces hydrogen peroxide decomposition and provides high

yields of peroxomonosulphuric acid.

In a preferred embodiment, the device of the invention
further comprises a sulphuric acid feed line (7) that is
connected to the sulphuric acid supply tube and has a non-

return valve (8), and a hydrogen peroxide feed line that is
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connected to the hydrogen peroxide supply tube and has a
non-return valve (10). The non-return valves ensure that
peroxomonosulphuric acid formed in the mixing tube cannot
be pushed back into storage vessels for hydrogen peroxide
and sulphuric acid. Preferably, the non-return valves are
arranged inside the conduit for the aqueous stream. This
ensures that peroxomonosulphuric acid formed in the mixing
tube will be retained inside the conduit and cannot leak
from flanges outside the conduit. Preferably, the sulphuric
acid feed line and the hydrogen peroxide feed line pass
through a common flange cover on the conduit for the
agueous sStream, which allows to exchange the complete
assembly of flange cover, sulphuric acid feed line,
hydrogen peroxide feed line, sulphuric acid supply tube,
hydrogen peroxide supply tube and mixing tube in one piece.
This embodiment allows a gquick exchange of the assembly in

order to adapt the device to different throughput ranges.

In another preferred embodiment, the device of the
invention further comprises devices for stopping supply of
sulphuric acid to the sulphuric acid supply tube and of
hydrogen peroxide to the hydrogen peroxide supply tube.
These devices are controlled by a flow indicator for the
aqueous stream. Any known device for detecting or measuring
the flow of an aqueous stream may be used as the flow
indicator, such as commercial flow monitors and flow
meters. The devices for stopping supply of sulphuric acid
and hydrogen peroxide may be for example shut-off valves or
circuits for stopping delivery pumps. Preferably, the flow
indicator for the agqueous stream stops the supply of
sulphuric acid and hydrogen peroxide to the mixing tube
when the flow rate of the aqueous stream in the conduit
falls below a pre-determined value in order to avoid any
accumulation of concentrated peroxomonosulphuric acid in

the conduit.
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In yet another preferred embodiment, the device of the
invention further comprises an additional static mixer
located in the conduit for the aqueous stream downstream
from the outlet of the mixing tube. The additional static
mixer provides a more rapid and even dilution of the
concentrated peroxomonosulphuric acid in the aqueous stream
and provides a dilute aqueous solution of
peroxomonosulphuric acid with a homogeneous concentration

of peroxomonosulphuric acid.

In the method of the invention for making a dilute agueous
solution of peroxomonosulphuric acid, an agqueous sStream (2)
is passed through the conduit (1) of a device of the
invention as described above, 85 to 98 % by weight
sulphuric acid is introduced to the sulphuric acid supply
tube (5) of the device and 50 to 80 % by weight aqueous
hydrogen peroxide solution is introduced to the hydrogen
peroxide supply tube (6) of the device in order to provide

a dilute agqueous solution (11) of peroxomonosulphuric acid.

The aqueous stream is preferably a stream of water.

Sulphuric acid and hydrogen peroxide are preferably
introduced at a molar ratio of from 0.5 to 10 and more
preferably at a molar ratio of from 1 to 4. A molar ratio
at the upper end of the ranges is preferred if high
conversion of hydrogen peroxide is desired. A molar ratio
at the lower end of the ranges is preferred if the dilute
aqueous solution of peroxomonosulphuric acid will be

neutralized with a base before use.

Sulphuric acid and hydrogen peroxide are preferably
introduced at rates to provide a weight ratio of the
aqueous stream relative to the combined amount of sulphuric
acid and hydrogen peroxide within the range from 1 to 10 in
order to achieve the desired concentration of
peroxomonosulphuric acid in the dilute agueous solution of

peroxomonosulphuric acid.
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Sulphuric acid and hydrogen peroxide are preferably
introduced at flow rates providing an average residence
time in the mixing tube of from 1 to 10 seconds, more
preferably from 1 to 7 seconds and most preferably from 1
to 5 seconds, the average residence time being calculated
as the ratio between the volume of mixing tube and the
combined flow rates of sulphuric acid and hydrogen
peroxide. Adjusting the residence time within the preferred
range provides high yields of peroxomonosulphuric acid with
little peroxide decomposition. In order to achieve a
residence time within the preferred range for a given flow
of the aqueous stream and a given concentration of
peroxomonosulphuric acid in the dilute agueous solution of
peroxomonosulphuric acid, the volume of the mixing tube may
be adjusted by exchanging the mixing tube for a smaller or

larger mixing tube.

The device and the method of the invention allow the safe
production of a dilute aqueous solution of
peroxomonosulphuric acid at low cost and in large volumes
without a risk of exposing operating personnel to
concentrated peroxomonosulphuric acid. The heat transfer
from the mixture of sulphuric acid and hydrogen peroxide to
the surrounding aqueous stream which occurs during
formation of peroxomonosulphuric acid in the mixing tube
also provides for safe operation of the process and avoids

thermal peroxide decomposition.
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Claims:

1. A device for making a dilute aqueous solution of
peroxomonosulphuric acid, comprising

a) a conduit (1) for an aqueous stream (2),

b) a mixing tube (3) located inside said conduit,
having a static mixer (4) inside the mixing tube,
an outlet open to said conduit and an inlet,

c) a sulphuric acid supply tube (5) connected to the
inlet of said mixing tube and

d) a hydrogen peroxide supply tube (6), arranged
inside the sulphuric acid supply tube and having an
outlet for hydrogen peroxide at the inlet of said

mixing tube.

2. The device of claim 1,
wherein said mixing tube and said sulphuric acid
supply tube are arranged coaxially inside said

conduit.

3. The device of claim 3,
wherein the outlet of said mixing tube is in the flow

direction of said aqueous stream.

4. The device of any one of claims 1 to 4,
further comprising a sulphuric acid feed line (7) to
said sulphuric acid supply tube, the sulphuric acid
feed line having a non-return valve (8), and a
hydrogen peroxide feed line (9) to said hydrogen
peroxide supply tube, the hydrogen peroxide feed line

having a non-return valve (10).

5. The device of any one of claims 1 to 5,
further comprising flow interrupting devices,
controlled by a flow indicator for said aqueous
stream, for stopping supply of sulphuric acid to said
sulphuric acid supply tube and of hydrogen peroxide to
said hydrogen peroxide supply tube.
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. The device of any one of claims 1 to o,

further comprising an additional static mixer located
in said conduit downstream from the outlet of said

mixing tube.

. A method for making a dilute aqueous solution (11) of

peroxomonosulphuric acid, wherein an agqueous stream
(2) is passed through the conduit (1) of a device
according to any one of claims 1 to 7, 85 to 98 % by
weight sulphuric acid is introduced to the sulphuric
acid supply tube (5) of said device and 50 to 80 % by
weight aqueous hydrogen peroxide solution is
introduced to the hydrogen peroxide supply tube (6) of

said device.

. The method of claim 7,

wherein sulphuric acid and hydrogen peroxide are

introduced at a molar ratio of from 0.5 to 10.

. The method of claim 7 or 8,

wherein the sulphuric acid and hydrogen peroxide are
introduced at rates to provide a weight ratio of the
agqueous Stream relative to the combined amount of
sulphuric acid and hydrogen peroxide within the range
from 1 to 10.
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DISPOSITIVO Y METODO PARA PREPARAR UNA SOLUCION ACUOSA
DILUIDA DE ACIDO PEROXIMONOSULFURICO

La invencién se refiere a un dispositivo para preparar
una solucidén acuosa diluida de &cido peroximonosulfurico.

El dcido peroximonosulfirico es un oxidante fuerte que
reacciona mas rapidamente que el perdéxido de hidrdgeno y se
puede preparar facilmente a partir de 4dcido sulfurico
concentrado vy perdxido de hidrdégeno acuoso, segun lo
divulgado por US 2.789.954. La solucidén concentrada de
dcido peroximonosulfurico que se obtiene del acido
sulfuirico concentrado y el perdxido de hidrdgeno acuoso es
un producto gquimico ©peligroso y presenta un riesgo
ocupacional para el personal de la operacidn poco
calificado para manipular productos gquimicos peligrosos. En
muchas aplicaciones, como por ejemplo en mineria vy
purificacién de agua, el 4&cido peroximonosulfurico no se
utiliza en forma concentrada, sino como una solucidén acuosa
diluida.

En US 2.789.954 se describe un método para preparar
acido peroximonosulfirico concentrado haciendo fluir juntas
una corriente de A4cido sulfurico concentrado 'y una
corriente de perdxido de hidrdébgeno por la Dboca de un
condensador enfriado con agua, de manera tal que la mezcla
que se obtiene como resultado se enfria dentro de un
periodo de wvarios segundos. La mezcla enfriada se diluye
luego al 6 % en peso de acido peroximonosulfurico

mezclandola con una corriente de agua y haciendo pasar la



mezcla que se obtiene como resultado a través de un segundo
condensador. El dispositivo que se utiliza en US 2.789.954
es util solo a escala de laboratorio, pero no se puede
llevar hasta una escala industrial de manera segura.

En WO 92/07791 se describe un método para preparar
dcido peroximonosulfurico en un reactor adiabdtico, donde
se inyecta perdéxido de hidrdégeno en una corriente de acido
sulfirico, que fluye a través de una cadmara de reaccidn
anular, a través de una admisidén que dirige al perdxido de
hidrdégeno, transversalmente al flujo de dcido sulfurico. El
documento propone dejar que el 4adcido peroximonosulfurico
concentrado caliente fluya directamente dentro de un tanque
0 recipiente dentro del cual se lo desea usar, O coOmo
alternativa, hacerlo fluir a través de un cafo sumergido en
un tanque de tratamiento para enfriarlo.

Sin embargo, aun persiste la necesidad de disponer de
un dispositivo y un método que provean una solucidn acuosa
diluida de 4&cido peroximonosulfurico gque no presente el
riesgo de exponer al personal de la operacidén a una
solucidén concentrada de 4acido peroximonosulfirico. Los
inventores de la presente han desarrollado un dispositivo y
un método que satisfacen dicha necesidad.

Un objeto de la invencidén consiste en un dispositivo
para preparar una solucidén acuosa diluida de acido
peroximonosulfurico, que comprende un conducto (1) para una
corriente acuosa (2), un tubo mezclador (3) situado en el

interior de dicho conducto, con un mezclador estdtico (4)



en el interior del tubo mezclador, una salida abierta hacia
dicho conducto y una admisién, un tubo de suministro de
dcido sulfurico (5) conectado a la admisidén de dicho tubo
mezclador y un tubo de suministro de perdéxido de hidrdgeno
(6), dispuesto dentro del tubo de suministro de 4acido
sulfuirico y con una salida para el perdéxido de hidrdégeno en
la admisién de dicho tubo mezclador.

Un objeto adicional de la invencidén es un método para
preparar una solucidn acuosa diluida de acido
peroximonosulfurico (11), donde se sigue el procedimiento
de: pasar una corriente acuosa (2) a través del conducto
(1) de un dispositivo de acuerdo con la invenciédn,
introducir entre 85 y 98 % en peso de 4&cido sulfirico al
tubo de suministro de &cido sulfurico (5) de dicho
dispositivo e introducir una solucidén acuosa de entre 50 y
80 % en peso de perdxido de hidrdgeno al tubo de suministro
de perdxido de hidrdégeno (6) de dicho dispositivo.

La Figura 1 muestra una forma de realizacidn preferida
del dispositivo de la invencidén con el tubo mezclador (3) y
el tubo de suministro de 4&acido sulfirico (5) dispuestos
coaxialmente dentro del conducto (1) y adicional wvalvulas
de retencidén (8, 10) en las lineas de alimentacidén de &cido
sulfurico y perdéxido de hidrdgeno (7, 9).

El dispositivo de la invencidén comprende un conducto
(1) para una corriente acuosa (2), que preferiblemente es
un tubo y méds preferiblemente es un tubo recto con una

seccidén transversal circular.



El dispositivo de 1la invencidén comprende ademds un
tubo mezclador (3) situado dentro del conducto para la
corriente acuosa. Alli donde la forma de realizacién
preferida del conducto es un tubo, el tubo mezclador
preferiblemente estd dispuesto coaxialmente dentro del
conducto. El1 tubo mezclador preferiblemente estd forrado
con un material resistente a la corrosién, mas
preferiblemente con un polimero de fluorocarburo y aun mas
preferiblemente con politetrafluoroetileno.

El tubo mezclador tiene un mezclador estdatico (4)
dispuesto dentro del tubo mezclador, dgque preferiblemente
ocupa toda su seccidén transversal. En el tubo mezclador se
puede utilizar cualquier clase de mezclador estdtico, donde
los preferidos son los mezcladores estdticos con elementos
mezcladores repetidos. Aun més preferiblemente, se utiliza
un mezclador estatico con entre 2 y 20 elementos
mezcladores. El mezclador estdtico preferiblemente se
elabora con un material resistente a la corrosidén, mas
preferiblemente de un polimero de fluorocarburo y aun mas
preferiblemente de politetrafluorocetileno. En una forma de
realizacidén preferida, el tubo mezclador estd dispuesto de
manera que se puede intercambiar dentro del conducto para
adaptar facilmente el dispositivo a diferentes rangos de
produccién intercambiando tubos mezcladores de diferentes
tamafios y volumenes.

La salida del tubo mezclador (3) se abre hacia el

conducto (1), de manera que todo el liquido que sale del



tubo mezclador a través de la salida fluird dentro del
conducto para la corriente acuosa. La salida del tubo
mezclador preferiblemente estd en la direccidén del flujo de
la corriente acuosa, es decir que el liquido que fluye a
través de la salida entrando en 1la corriente acuosa se
dirige en la direccidén de la corriente acuosa.

Al disponer el tubo mezclador dentro del conducto para
la corriente acuosa con la salida abierta hacia el
conducto, se provee un enfriamiento eficiente de la mezcla
que se forma a partir de 4&cido sulfurico y perdxido de
hidrdégeno por transferencia de calor a la corriente acuosa
y se realiza una rapida dilucidén en la corriente acuosa del
acido peroximonosulfurico concentrado gque se obtiene como
resultado, lo que permite obtener una menor descomposicidén
del perdéxido de hidrdégeno y altos rendimientos de éacido
peroximonosulfurico. La disposicién también evita cualquier
exposicidn del personal de la operacidn al acido
peroximonosulfurico concentrado, porque el acido
peroximonosulfurico se forma y diluye dentro del conducto
para la corriente acuosa.

El dispositivo de 1la invencidén comprende ademds un
tubo de suministro de &cido sulfurico (5) que se conecta a
la admisién del tubo mezclador (3), donde la admisidén del
tubo mezclador es el extremo del tubo mezclador opuesto a
la salida. En la forma de realizacidén preferida en que el
tubo mezclador estd dispuesto coaxialmente dentro del

conducto, el tubo de suministro de 4&cido sulfuarico



preferiblemente también se dispone coaxialmente dentro del
conducto. El tubo de suministro de 4cido sulfurico
preferiblemente estd forrado con un material resistente a
la corrosidén, mas preferiblemente con un polimero de
fluorocarburo y aun mas preferiblemente con
politetrafluoroetileno.

El dispositivo de 1la invencidén ademés comprende un
tubo de suministro de perdéxido de hidrdégeno (6) que esta
dispuesto dentro del tubo de suministro de &dcido sulfurico
(5) y tiene una salida para el perdéxido de hidrdgeno en la
admisién del tubo mezclador. Esta manera de disponer el
tubo de suministro de perdéxido de hidrdégeno tiene 1la
ventaja de que provee una eficiente mezcla de perdxido de
hidrégeno con el &cido sulfurico apenas el perdxido de
hidrdégeno sale del tubo de suministro de perdxido de
hidrdégeno, lo que reduce la descomposicidén del perdxido de
hidrdgeno y provee altos rendimientos de acido
peroximonosulfurico.

En una forma de realizacidén preferida, el dispositivo
de la invencidén comprende ademds una linea de alimentacidn
de 4cido sulfurico (7) gque se conecta al tubo de suministro
de &cido sulfurico y tiene una valvula de retencidén (8), y
una linea de alimentacidén de perdxido de hidrdgeno que se
conecta al tubo de suministro de perdxido de hidrdgeno vy
tiene una valvula de retencidén (10). Las valvulas de
retencidén aseguran que el acido peroximonosulfurico que se

forma en el tubo mezclador no sea empujado de retorno a los



recipientes de almacenamiento de perdxido de hidrdgeno vy
dcido sulfurico. Preferiblemente, las valvulas de retencidn
estdn dispuestas dentro del conducto para la corriente
acuosa. Esto asegura que el acido peroximonosulfurico que
se forma en el tubo mezclador quede retenido dentro del
conducto y no se pueda filtrar fuera del conducto por las
bridas. Preferiblemente, la linea de alimentacidén de acido
sulfurico vy la 1linea de alimentacién de perdéxido de
hidrdégeno pasan a través de una cubierta de la brida en
comin que hay sobre el conducto para la corriente acuosa,
que permite cambiar el conjunto completo formado por 1la
cubierta de 1la brida, la linea de alimentacidén de 4&cido
sulfurico, la linea de alimentacién de perdéxido de
hidrégeno, el tubo de suministro de 4dcido sulfurico, el
tubo de suministro de perdéxido de hidrdégeno y el tubo
mezclador en una sola pieza. Esta forma de realizacidn
permite cambiar rdapidamente el conjunto para adaptar el
dispositivo a diferentes rangos de producciédn.

En otra forma de realizacidén preferida, el dispositivo
de la invencidén ademds comprende dispositivos para detener
el suministro de &cido sulfurico al tubo de suministro de
dcido sulfurico y de perdxido de hidrdégeno al tubo de
suministro de perdéxido de hidrdégeno. Dichos dispositivos
son controlados por un indicador del flujo de la corriente
acuosa. Como indicador de flujo se puede utilizar cualquier
dispositivo conocido para detectar o medir el flujo de una

corriente acuosa, como por ejemplo monitores de flujo vy



medidores de flujo comerciales. Los dispositivos para
detener el suministro de 4&cido sulfiarico y perdxido de
hidrdégeno pueden ser por ejemplo valvulas de cierre o
circuitos para detener las bombas de suministro.
Preferiblemente, el indicador de flujo para la corriente
acuosa detiene el suministro de dcido sulfurico y perdxido
de hidrdégeno al tubo mezclador cuando el caudal de 1la
corriente acuosa en el conducto cae por debajo de un valor
predeterminado para evitar cualquier acumulacidén de &cido
peroximonosulfurico concentrado en el conducto.

En aun otra forma de realizacidn preferida, el
dispositivo de la invencidén comprende ademds un mezclador
estatico adicional situado en el conducto para la corriente
acuosa, corriente abajo de la salida del tubo mezclador. El
mezclador estatico adicional provee una dilucidn més rapida
y pareja del &cido peroximonosulfurico concentrado en la
corriente acuosa y provee una solucidén acuosa diluida de
dcido peroximonosulfurico con una concentracidédn homogénea
de acido peroximonosulfurico.

En el método de la invencidén para preparar una
solucidén acuosa diluida de 4&acido peroximonosulfurico, se
sigue el procedimiento de: pasar una corriente acuosa (2) a
través del conducto (1) de un dispositivo de la invencidn
segin se describidé anteriormente, introducir entre 85 y 98
% en peso de acido sulfirico al tubo de suministro de &acido
sulfurico (5) del dispositivo e introducir una solucidn

acuosa de entre 50 y 80 % en peso de perdxido de hidrdgeno



al tubo de suministro de perdéxido de hidrdgeno (6) del
dispositivo para proveer una solucidén acuosa diluida (11)
de 4cido peroximonosulfurico.

La corriente acuosa es preferiblemente una corriente
de agua.

Preferiblemente, el &cido sulfurico y el perdxido de
hidrdégeno se introducen en una proporcidén molar de entre
0,5 v 10 yv mas preferiblemente en una proporcidén molar de
entre 1 y 4. Si se desea una alta conversidén de perdxido de
hidrdégeno es preferible una proporcidén molar en el extremo
superior de los rangos. Si la solucidén acuosa diluida de
acido peroximonosulfurico se neutralizard con una Dbase
antes del wuso, es preferible una proporcidén molar en el
extremo inferior de los rangos.

Preferiblemente, el &cido sulfurico y el perdxido de
hidrdégeno se introducen con caudales dgue provean una
proporcidédn en peso de la corriente acuosa con relacidén a
las cantidades combinadas de acido sulfurico y perdxido de
hidrégeno dentro del rango entre 1 y 10 para obtener 1la
concentracién de acido peroximonosulfurico que se desea en
la solucidén acuosa diluida de &cido peroximonosulfurico.

Preferiblemente, el &cido sulfurico y el perdxido de
hidrdégeno se introducen con caudales que proveen un tiempo
de residencia promedio en el tubo mezclador de entre 1 y 10
segundos, mas preferiblemente entre 1 y 7 segundos y aun
mas preferiblemente entre 1 y 5 segundos, donde el tiempo

de residencia promedio se calcula como la proporcidn entre
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el volumen del tubo mezclador y los caudales combinados de
acido sulfurico y perdéxido de hidrdgeno. Al ajustar el
tiempo de residencia dentro del rango preferido se obtienen
altos rendimientos de &cido peroximonosulfurico con poca
descomposicidén del perdxido. Para obtener un tiempo de
residencia dentro del rango preferido para un determinado
flujo de la corriente acuosa % una determinada
concentracién de &dcido peroximonosulfuirico en la solucidn
acuosa diluida de &cido peroximonosulfturico, el volumen del
tubo mezclador se puede ajustar intercambiando el tubo
mezclador por un tubo mezclador mas pequefio o mds grande.
El dispositivo y el método de la invencidén permiten
producir de manera segura una solucidén acuosa diluida de
dacido peroximonosulfurico a bajo <costo y en grandes
volumenes sin riesgo de exponer al personal de la operacidn
al &cido peroximonosulfurico concentrado. La transferencia
de calor de la mezcla de acido sulfurico y el perdxido de
hidrégeno hacia la corriente acuosa circundante gue ocurre
durante la formacidén de &cido peroximonosulfirico en el
tubo mezclador también provee una operacidén segura del

proceso y evita la descomposicidn térmica del perdxido.
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Reivindicaciones

1. Un dispositivo para preparar una solucidén acuosa
diluida de 4&acido peroximonosulfurico, CARACTERIZADO porque
comprende

a) un conducto (1) para una corriente acuosa (2),

b) un tubo mezclador (3) situado en el interior de
dicho conducto, con un mezclador estdatico (4) en el
interior del tubo mezclador, una salida abierta hacia dicho
conducto y una admisiédn,

c) un tubo de suministro de 4dcido sulfurico (5)
conectado a la admisién de dicho tubo mezclador y

d) un tubo de suministro de perdxido de hidrdgeno (6),
dispuestos dentro del tubo de suministro de acido sulfurico
y con una salida para el perdéxido de hidrdégeno en 1la
admisién de dicho tubo mezclador.

2. E1 dispositivo de la reivindicacidn 1,
CARACTERIZADO porque dicho tubo mezclador y dicho tubo de
suministro de &cido sulfuirico estan dispuestos coaxialmente
en el interior de dicho conducto.

3. E1 dispositivo de la reivindicacidn 3,
CARACTERIZADO porque la salida de dicho tubo mezclador se
encuentra en la direccién del flujo de dicha corriente
acuosa.

4. E1 dispositivo de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, CARACTERIZADO porque ademas
comprende una linea de alimentacidén de dcido sulfuarico (7)

que alimenta a dicho tubo de suministro de &acido sulfurico,
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donde la linea de alimentacidén de dcido sulfurico tiene una
valvula de retencidén (8), y una linea de alimentacidén de
perdéxido de hidrdégeno (9) que alimenta a dicho tubo de
suministro de perdxido de hidrdégeno, donde la linea de
alimentacidén de perdxido de hidrdgeno tiene una valvula de
retencidén (10).

5. E1 dispositivo de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, CARACTERIZADO porque ademas
comprende dispositivos para interrumpir el flujo,
controlados por un indicador de flujo para dicha corriente
acuosa, para detener el suministro de &cido sulfturico a
dicho tubo de suministro de &cido sulfurico y de perdxido
de hidrégeno a dicho tubo de suministro de perdxido de
hidrdgeno.

6. E1 dispositivo de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, CARACTERIZADO porque ademas
comprende un mezclador estdtico adicional situado en dicho
conducto corriente abajo de la salida de dicho tubo
mezclador.

7. Un método para preparar una solucidén acuosa diluida
(11) de 4&cido peroximonosulfurico, CARACTERIZADO porque
comprende los pasos de: pasar una corriente acuosa (2) a
través del conducto (1) de un dispositivo de acuerdo con
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, introducir entre
85 yv 98 % en peso de Aacido sulfurico al tubo de suministro
de &acido sulfurico (5) de dicho dispositivo e introducir

[e)

una solucidén acuosa de entre 50 y 80 % en peso de perdxido
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de hidrdégeno al tubo de suministro de perdéxido de hidrdgeno
(6) de dicho dispositivo.

8. El método de la reivindicacién 7, CARACTERIZADO
porque el Aacido sulfurico y el perdéxido de hidrdgeno se
introducen en una proporcidén molar de entre 0,5 y 10.

9. E1l método de la reivindicacidén 7 u 8, CARACTERIZADO
porque el 4&cido sulfurico y el perdxido de hidrdégeno se
introducen con caudales gue permiten proveer una proporcidn
en peso de la corriente acuosa con relacidén a las
cantidades combinadas de 4cido sulfurico y perdxido de
hidrdégeno dentro del rango entre 1 y 10.

10.
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DISPOSITIVO Y METODO PARA PREPARAR UNA SOLUCION ACUOSA
DILUIDA DE ACIDO PEROXIMONOSULFURICO

RESUMEN

Un dispositivo que comprende un conducto para una
corriente acuosa, un tubo mezclador situados dentro del
conducto, con un mezclador estdatico en el interior del tubo
mezclador, una salida abierta al conducto y una admisiédn,
un tubo de suministro de 4dcido sulfurico conectado a la
admisién del tubo mezclador y un tubo de suministro de
perdéxido de hidrdégeno, dispuestos dentro del tubo de
suministro de 4cido sulfudrico y con una salida para el
peréxido de hidrdégeno en la admisidén de dicho tubo
mezclador, y un método gque comprende los pasos de: pasar
una corriente acuosa a través del conducto del dispositivo,
introducir entre 85 y 98 % en peso de acido sulfuarico al
tubo de suministro de 4&cido sulfurico del dispositivo e
introducir una solucidén acuosa de entre 50 y 80 % en peso
de perdxido de hidrdégeno al tubo de suministro de perdxido
de hidrégeno del dispositivo, para proveer una soluciédn
acuosa diluida de acido peroximonosulfurico sin riesgo de

exponer al personal de la operacidn al acido

peroximonosulfirico concentrado.
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