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ANEXOS R o

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud.

Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona

juridica.

Poderes, si fuere el caso.

Documento de cesion del inventor al solicitante o a su causante.
|

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

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

Traduccion de la solicitud internacional al.castellano. (Resumen, descripcion, reivindicaciones,
dibujos).

Copia del examen preliminar internacional "é‘:'fectuado por la Autoridad Internacional de Examen
Preliminar (IPEA). Co

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 autorizacion de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de deposito del material biocldgico.
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 invencién de esta
solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional.

Otros. Busqueda Internacional SRR
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Traduccion del examen preliminar internacional efectuado por la IPEA.
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PODER

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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Device for mixing and cooling two reactive liquids and method of

making peroxomonosulphuric acid with the device

The invention relates to a device for mixing and cooling two
reactive liquids and to a method of making peroxomonosulphuric

acid with the device.

When two reactive ligquids, such as sulphuric acid and hydrogen
peroxide, are mixed to give a heat sensitive reaction product,
such as peroxomonosulphuric acid, by an exothermic chemical
reaction, a device is needed that efficiently mixes the reactive

liquids and rapidly cools the resulting mixture.

US 2,789,954 describes a method of making 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 device used in US 2,789,954 is useful only
on a laboratory scale, but cannot be scaled up safely to an

industrial scale.

US 5,141,731 describes a method of making peroxomonosulphuric
acid by adding a concentrated hydrogen peroxide to concentrated
sulphuric acid in several portions using ejector/mixers for
adding hydrogen peroxide streams to a stream of sulphuric acid.
The mixture is cooled after every ejector/mixer in a heat
exchanger, which can be of a shell and tube, a coil or a plate

and frame design.

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 further describes cooling the mixture, which exits the
adiabatic reactor with a temperature of 80 to 110 °C, to about

60 °C by passing it through a cooling unit.

However, there is still a need for a method of making

peroxomonosulphuric acid that can be practiced on an industrial
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scale, uses less equipment than the method disclosed in US
5,141,731 and avoids the exposure of peroxomonosulphuric acid to
high temperatures where decomposition of peroxomonosulphuric

acid may become so fast as to lead to a runaway reaction.

The instant inventors have found that the disadvantages of the
prior art methods can be overcome by using a novel device for
mixing and cooling two reactive liquids, which mixes the two

liquids in the head space of a tube bundle type heat exchanger

with suitably designed nozzles.

One object of the invention is a device for mixing and cooling
two reactive liquids, comprising a bundle type heat exchanger
which comprises a multitude of parallel tubes arranged in a
common enclosure, a head space open to one end of all tubes of
the tube bundle, a first inlet to the head space for introducing
a first liquid and a second inlet to the head space with a
multitude of nozzles for introducing a second liquid, said
nozzles being located within the head space and oriented to
direct the introduced ligquid transverse to the axis of the tubes
of the tube bundle.

A further object of the invention is a method for making
peroxomonosulphuric acid, where 85 to 98 % by weight sulphuric
acid is introduced into the first inlet of a device according to
the invention, 50 to 80 % by weight aqueous hydrogen peroxide is
introduced into the second inlet of said device and the

resulting mixture is cooled in the tube bundle of said device.

Fig. 1 shows a preferred embodiment of the device of the
invention having slot nozzles and additional static mixers

located inside the tubes of the tube bundle.

The device of the invention comprises a tube bundle type heat
exchanger which comprises a multitude of parallel tubes (1)
arranged in a common enclosure (2). The tubes can be cooled by
passing a cooling liquid through the space between the tubes and

the common enclosure.
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The device also comprises a head space (3) open to one end of
all tubes of the tube bundle, which serves to distribute liguid
to be cooled to the tubes of the tube bundle.

The device further comprises a first inlet (4) to the head space
for introducing a first liquid (5) and a second inlet (6) to the
head space with a multitude of nozzles (7) for introducing a
second liquid (8). The nozzles (7) are located within the head
space (3) and are oriented to direct the introduced ligquid
transverse to the axis of the tubes of the tube bundle. The
nozzles (7) are preferably oriented to direct the introduced
liquid at an angle essentially perpendicular to the axis of the
tubes of the tube bundle. Introducing the second liquid through
nozzles located within the head space (3) minimizes the time
between mixing the liquids and cooling the liquids in tubes (1)
of the heat exchanger. The specified orientation of the nozzles
distributes the second liquid to all tubes (1) of the tube
bundle.

The first and the second inlet are preferably coaxial with the
tube bundle, the first inlet being an outer tube (4) connected
to the head space and the second inlet being an inner tube (6)
arranged within the outer tube and protruding into the head
space (3). More preferably, the tube (6) of the second inlet is
closed at the end located within the head space and the nozzles
are slot nozzles (7) in the tube walls. Most preferably, the
slots of the slot nozzles are in the direction of the tube of
the second inlet. If slot nozzles are used, the total area of
the slots of the slot nozzles (7) is preferably from 0.5 to 2.0
times the cross section area of the tube (6) of the second
inlet. The coaxial arrangement of inlets and the use of slot
nozzles provide even distribution of both reactive liquids to
all tubes (1) of the tube bundle with a simple construction that
can be manufactured from corrosion resistant materials at low

cost.

In a preferred embodiment of the device of the invention
additional static mixers (9) are located inside the tubes of the

tube bundle at the end of the tubes open to the head space. In
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principle, all types of static mixers can be used. The
additional static mixers improve mixing of the two reactive
liquids and heat transfer from the mixture to the walls of the
tubes (1) of the tube bundle.

The device of the invention is a modification of a standard tube
bundle type heat exchanger that can be manufactured at low cost
and is easy to maintain, as it contains no moving parts. The
device of the invention can mix and cool two reactive liquids on
a large scale with low residence time before cooling. The
arrangement of nozzles in the device of the invention provides
an even distribution of both reactive liquids to all tubes of
the tube bundle without the need of a manifold for liquid

distribution.

In the method of the invention for making peroxomonosulphuric
acid, 85 to 98 % by weight sulphuric acid is introduced into the
first inlet of a device of the invention, as described above, 50
to 80 % by weight agqueous hydrogen peroxide is introduced into
the second inlet of said device and the resulting mixture is
cooled in the tube bundle of said device. Sulphuric acid and
hydrogen peroxide are preferably introduced at a molar ratio of
from 0.5 to 10, more preferably at a molar ratio of from 0.5 to
5 and most 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 resulting
peroxomonosulphuric acid solution will be neutralized with a

base before use.

Sulphuric acid and hydrogen peroxide are preferably introduced
at flow rates providing an average resgsidence time in the head
space of less than 10 seconds, more preferably less than 7
seconds and most preferably less than 5 seconds, the average
residence time being calculated as the ratio between the volume
of the head space and the combined flow rates of sulphuric acid
and hydrogen peroxide. The average regidence time in the head
space is preferably more than 1 second. A low residence time in

the head space of the heat exchangers can lower the maximum
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temperature reached by the reaction mixture and leads to less

peroxide decomposition in the process.

The mixture resulting from mixing sulphuric acid and hydrogen
peroxide in the head space of the heat exchanger is preferably
cooled in the tube bundle to a temperature of less than 80 °C,
preferably less than 50 °C and most preferably less than 40 °C.
The mixture is preferably cooled to a temperature of at least 27
°C, more preferably at least 35 °C. Low temperatures are
preferred if the peroxomonosulphuric acid solution is to be
stored, whereas higher temperatures can be used to lower coolant
consumption if the peroxomonosulphuric acid solution is used
within a short time. The mixture is preferably cooled using

cooling water as the coolant.

The method of the invention for making peroxomonosulphuric acid
requires less complicated equipment than prior art methods and
can be operated safely on a large scale with high yields,
because it avoids exposing peroxomonosulphuric acid and non-
reacted hydrogen peroxide to high temperatures that lead to

peroxide decomposition.
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Claims:

1. A device for mixing and cooling two reactive liquids,

10

15

20

25

30

comprising a bundle type heat exchanger, said heat exchanger
comprising a multitude of parallel tubes (1) arranged in a
common enclosure (2), a head space (3) open to one end of all
tubes of the tube bundle, and a first inlet (4) to the head
space for introducing a first liquid (5), wherein the device
comprises a second inlet (6) to the head space with a
multitude of nozzles (7) for introducing a second liquid (8),
said nozzles being located within the head space and oriented
to direct the introduced liquid transverse to the axis of the
tubes of the tube bundle.

. The device of claim 1, wherein said nozzles are oriented to

direct the introduced liquid at an angle essentially

perpendicular to the axis of the tubes of the tube bundle.

. The device of claim 1 or 2, wherein the first and the second

inlet are coaxial with the tube bundle, the first inlet is an
outer tube (4) connected to the head space and the second
inlet is an inner tube (6) arranged within the outer tube and

protruding into the head space.

. The device of any one of claims 1 to 3, wherein the second

inlet is a tube protruding into the head space, the tube being
closed at the end located within the head space, and the

nozzles are slot nozzles (7) in the tube walls.

. The device of claim 4, wherein the slots of said slot nozzles

are in the direction of the tube of the second inlet.

. The device of claim 4 or 5, wherein the total area of the

slots of said slot nozzles is from 0.5 to 2.0 times the cross

section area of the tube of the second inlet.

. The device of any one of claims 1 to 6, wherein static mixers

(9) are located inside the tubes of the tube bundle at the end
of the tubes open to the head space.
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. A method for making peroxomonosulphuric acid, wherein 85 to 98

% by weight sulphuric acid is introduced into the first inlet
of a device according to any one of claims 1 to 6, 50 to 80 %
by weight agueous hydrogen peroxide is introduced into the
second inlet of said device and the resulting mixture is

cooled in the tube bundle of said device.

. The method of claim 8, wherein sulphuric acid and hydrogen

peroxide are introduced at a molar ratio of from 0.5 to 10.

The method of claim 8 or 9, wherein sulphuric acid and
hydrogen peroxide are introduced at flow rates providing an
average residence time in the head space of less than 10
seconds, the average residence time being calculated as the
ratio between the volume of the head space and the combined

flow rates of sulphuric acid and hydrogen peroxide.

The method of any one of claims 8 to 10, wherein said
resulting mixture is cooled to a temperature of less than 80
°C.
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DISPOSITIVO PARA MEZCLAR Y ENFRIAR DOS LIQUIDOS REACTIVOS Y
METODO PARA HACER ACIDO PEROXIMONOSULFURICO CON EL MISMO

La invencién se refiere a un dispositivo para mezclar
y enfriar dos liquidos reactivos y a un método para hacer
dcido peroximonosulfurico con el dispositivo.

Cuando se mezclan dos liquidos reactivos, como por
ejemplo acido sulfurico y perdéxido de hidrdgeno, para dar
un producto de reaccidén sensible al calor, como por ejemplo
acido peroximonosulfuarico, por una reaccidn quimica
exotérmica, es necesario un dispositivo que mezcle
eficientemente los liquidos reactivos y enfrie rapidamente
la mezcla que se obtiene como resultado.

US 2.789.954 describe un método para hacer acido
peroximonosulfurico haciendo fluir juntas una corriente de
dcido sulfurico concentrado y una corriente de perdxido de
hidrdégeno en la boca de un condensador enfriado con agua,
de manera tal que la mezcla que se obtiene como resultado
se enfria dentro de un periodo de varios segundos. EI1
dispositivo que se utiliza en US 2.789.954 es util solo a
escala de laboratorio, pero no se puede aumentar de escala
de manera segura hasta una escala industrial.

US 5.141.731 describe un método para hacer Aacido
peroximonosulfurico por agregado de perdéxido de hidrdgeno
concentrado al acido sulfurico concentrado en varias partes
usando eyector/mezcladores ©para agregar corrientes de
perdéxido de hidrdégeno a una corriente de 4cido sulfurico.

La mezcla se enfria luego de cada eyector/mezclador en un



intercambiador de calor, que puede responder a un disenho de
tubo y calandria, de serpentin o de placa y armazédn.

WO 92/07791 describe un método para hacer acido
peroximonosulfurico en un reactor adiabatico, donde se
inyecta perdéxido de hidrdégeno en una corriente de 4acido
sulfurico, que fluye a través de una cadmara de reaccidn
anular, a través de una admisidén que dirige al perdxido de
hidrégeno transversalmente al flujo de dcido sulfurico. El
documento también describe enfriar la mezcla, que sale del
reactor adiabdtico con una temperatura de entre 80 y 110
°C, hasta aproximadamente 60 °C haciéndola pasar a través
de una unidad enfriadora.

Sin embargo, aun existe la necesidad de un método para
hacer 4cido peroximonosulfurico que se puede llevar a la
prdctica a escala industrial, utiliza menos equipo que el
método que se divulga en US 5.141.731 y evita la exposicidn
del 4acido peroximonosulfurico a altas temperaturas, a las
que la descomposicidén del 4&acido peroximonosulfuirico puede
ser tan rapida como para llevar a una reaccidén fuera de
control.

Los inventores de la presente han descubierto que las
desventajas de los métodos del arte anterior se pueden
resolver usando un novedoso dispositivo para mezclar vy
enfriar dos liquidos reactivos, gque mezcla los dos liquidos
en el espacio de cabeza de un intercambiador de calor del
tipo de haz de tubos con boquillas del disefio apropiado.

Un objeto de la invencidén consiste en un dispositivo



para mezclar y enfriar dos liquidos —reactivos, qgue
comprende un intercambiador de calor del tipo de haz de
tubos que comprende una multiplicidad de tubos paralelos
dispuestos dentro de un mismo recinto, un espacio de cabeza
que se abre a un extremo de todos los tubos del haz de
tubos, una primera admisidén que da al espacio de cabeza
para introducir un primer liquido y una segunda admisidén al
espacio de cabeza con una multiplicidad de boguillas para
introducir un segundo ligquido, donde dichas boquillas estén
situadas dentro del espacio de cabeza y se las orienta para
dirigir al liquido que se introduce en direccidn
transversal al eje de los tubos del haz de tubos.

Un objeto adicional de la invencidén es un método para
hacer dcido peroximonosulfuarico, donde se sigue el
procedimiento de: introducir entre 85 y 98 % en peso de
dcido sulfurico por la primera admisidén de un dispositivo
de acuerdo con la invencidén, introducir entre 50 y 80 % en
peso de perdéxido de hidrdégeno acuoso por la segunda
admisién de dicho dispositivo y enfriar la mezcla que se
obtiene <como resultado en el haz de tubos de dicho
dispositivo.

La Figura 1 muestra una forma de realizacién preferida
del dispositivo de la invencidén con boquillas en forma de
ranura y mezcladores estdticos adicionales situados en el
interior de los tubos del haz de tubos.

El dispositivo de la invencidén comprende un

intercambiador de <calor del tipo de haz de tubos que



comprende una multiplicidad de tubos paralelos (1)
dispuestos dentro de un mismo recinto (2). Los tubos se
pueden enfriar haciendo pasar un liquido refrigerante a
través del espacio entre los tubos y el recinto que 1los
contiene a todos.

El dispositivo también comprende un espacio de cabeza
(3) gque se abre a un extremo de todos los tubos del haz de
tubos, que sirve para distribuir liquido gque se desea
enfriar a los tubos del haz de tubos.

El dispositivo ademds comprende una primera admisidn
(4) que da hacia el espacio de cabeza para introducir un
primer liquido (5) y una segunda admisidén (6) que da hacia
el espacio de cabeza con una multiplicidad de boquillas (7)
para introducir un segundo ligquido (8). Las boquillas (7)
estdn situadas dentro del espacio de cabeza (3) y se
orientan para dirigir al liquido que se introduce en
direccidén transversal al eje de los tubos del haz de tubos.
Las boquillas (7) preferiblemente se orientan para dirigir
al 1liquido que se introduce con un angulo esencialmente
perpendicular al eje de los tubos del haz de tubos. Al
introducir el segundo liquido a través de Dboquillas
situadas dentro del espacio de cabeza (3) se minimiza el
tiempo entre la mezcla de los ligquidos y su enfriamiento en
los tubos (1) del intercambiador de calor. La orientacidn
de las boquillas que se especifica distribuye el segundo
liguido por todos los tubos (1) del haz de tubos.

La primera y la segunda admisidén preferiblemente son



coaxiales con el haz de tubos, donde la primera admisidn es
un tubo exterior (4) conectado con el espacio de cabeza y
donde la segunda admisidén es un tubo interior (6) dispuesto
dentro del tubo exterior y que sobresale hacia el interior
del espacio de cabeza (3). Mas preferiblemente, el tubo (6)
de la segunda admisidén estd cerrado por el extremo situado
dentro del espacio de cabeza y las boquillas son bogquillas
en forma de ranura (7) en las paredes del tubo. AGn mas
preferiblemente, las ranuras de las boquillas en forma de
ranura se encuentran en la direccidén del tubo de la segunda
admisién. Si se utilizan boquillas en forma de ranura, el
area total de las ranuras de las boquillas en forma de
ranura (7) es preferiblemente de entre 0,5 y 2,0 veces el
area en seccidn transversal del tubo (6) de la segunda
admisién. La disposicidn coaxial de las admisiones y el uso
de boquillas en forma de ranura proveen una distribucidén
pareja de ambos liquidos reactivos a todos los tubos (1)
del haz de tubos con una construccidén simple gque se puede
fabricar con materiales resistentes a la corrosidén con bajo
costo.

En una forma de realizacidn preferida del dispositivo
de la invencidén hay mezcladores estdticos adicionales (9)
situados en el interior de los tubos del haz de tubos por
el extremo de los tubos que se abre al espacio de cabeza.
En principio, se pueden utilizar todos los tipos de
mezcladores estdticos. Los mezcladores estaticos

adicionales mejoran la mezcla de los dos liguidos reactivos



y la transferencia de calor de la mezcla a las paredes de
los tubos (1) del haz de tubos.

El dispositivo de la invencidén es una modificacidn de
un intercambiador de calor estandar del tipo de haz de
tubos que se puede fabricar a bajo costo y darle
mantenimiento es facil, ya que no contiene partes méviles.
El dispositivo de la invencidén puede mezclar y enfriar dos
ligquidos reactivos a gran escala con tiempos de residencia
cortos antes del enfriamiento. La disposicién de boquillas
en el dispositivo de la invencidén provee una distribucidn
pareja de ambos liquidos reactivos a todos los tubos del
haz de tubos sin necesidad de un multiple para la
distribucién del liquido.

En el método de la invencidédn para hacer acido
peroximonosulfurico, se introduce entre 85 y 98 % en peso
de 4cido sulfurico por la primera admisién de un
dispositivo de la invencién, segun se describid
anteriormente, se introduce entre 50 y 80 % en peso de
peréxido de hidrdégeno acuoso por la segunda admisién de
dicho dispositivo y la mezcla que se obtiene como resultado
se enfria en el haz de tubos de dicho dispositivo.
Preferiblemente, se introducen &cido sulfurico y perdxido
de hidrdégeno en una proporcidén molar de entre 0,5 y 10, mas
preferiblemente en una proporcidén molar de entre 0,5 vy 5 y
aun 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 solucidn de acido
peroximonosulfurico que se obtiene como resultado se
neutralizard con una base antes del uso se prefiere una
proporcidén molar en el extremo inferior de los rangos.

El &cido sulfurico vy el ©perdxido de hidrdgeno
preferiblemente se introducen con caudales qgue proveen un
tiempo de residencia promedio en el espacio de cabeza
menores de 10 segundos, mas preferiblemente menores de 7
segundos y aun mas preferiblemente menores de 5 segundos,
donde el tiempo de residencia promedio se calcula como la
proporcidédn entre el volumen del espacio de cabeza y 1los
caudales combinados de 4&cido sulfurico vy perdxido de
hidrdégeno. El1 tiempo de residencia promedio en el espacio
de cabeza preferiblemente es mayor de 1 segundo. Un tiempo
de residencia corto en el espacio de cabeza de 1los
intercambiadores de <calor puede hacer gque descienda la
maxima temperatura que alcanza la mezcla de reaccidn vy
puede llevar a una menor descomposicidén del perdxido
durante el proceso.

La mezcla que se obtiene como resultado de la mezcla
de 4cido sulfurico y perdxido de hidrdégeno en el espacio de
cabeza del intercambiador de <calor ©preferiblemente se
enfria en el haz de tubos hasta una temperatura menor gue
80 °C, preferiblemente menor que 50 °C vy aun mas
preferiblemente menor que 40 °C. La mezcla preferiblemente
se enfria a una temperatura de por lo menos 27 °C, mas

preferiblemente por lo menos 35 °C. Las bajas temperaturas



se prefieren si la solucidén de acido peroximonosulfurico se
desea almacenar, mientras que se pueden utilizar mayores
temperaturas para reducir el consumo de refrigerante si la
solucidén de &acido peroximonosulfurico se utiliza dentro de
un corto tiempo. La mezcla preferiblemente se enfria usando
agua fria como refrigerante.

E1l método de la invencién para hacer acido
peroximonosulfurico requiere un equipo menos complicado que
los métodos del arte anterior y se puede operar de manera
segura a gran escala con altos rendimientos, porque evita
la exposicidén al acido peroximonosulfurico y al perdxido de
hidrdégeno sin reaccionar a las altas temperaturas dque

causan la descomposicidén del perdxido.



Reivindicaciones

1. Un dispositivo para mezclar y enfriar dos liquidos
reactivos, CARACTERIZADO porque comprende un intercambiador
de calor del tipo de haz de tubos, donde dicho
intercambiador de calor comprende una multiplicidad de
tubos paralelos (1) dispuestos dentro de un mismo recinto
(2), un espacio de cabeza (3) que se abre a un extremo de
todos los tubos del haz de tubos, y una primera admisioén
(4) que da hacia el espacio de cabeza para introducir un
primer liquido (5), donde el dispositivo comprende una
segunda admisidén (6) que da hacia el espacio de cabeza con
una multiplicidad de boquillas (7) para introducir un
segundo liquido (8), donde dichas boquillas estdan situadas
dentro del espacio de cabeza y se las orienta para dirigir
al liguido que se introduce en direccidén transversal al eje
de los tubos del haz de tubos.

2. E1 dispositivo de la reivindicacidn 1,
CARACTERIZADO porque dichas Dboquillas se orientan para
dirigir al 1liquido que se introduce con un 4angulo
esencialmente perpendicular al eje de los tubos del haz de
tubos.

3. E1 dispositivo de 1la reivindicacidén 1 & 2,
CARACTERIZADO porque la primera y la segunda admisidén son
coaxiales con el haz de tubos, la primera admisidén es un
tubo exterior (4) conectado con el espacio de cabeza y 1la
segunda admisidén es un tubo interior (6) dispuesto dentro

del tubo exterior y que sobresale hacia el interior del
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espacio de cabeza.

4. E1 dispositivo de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, CARACTERIZADO porque la segunda
admisién es un tubo que sobresale hacia el interior del
espacio de cabeza, donde el tubo estd cerrado por el
extremo situado dentro del espacio de cabeza, vy las
bogquillas son boquillas en forma de ranura (7) en las
paredes del tubo.

5. E1 dispositivo de la reivindicacidn 4,
CARACTERIZADO porque las ranuras de dichas bogquillas en
forma de ranura se encuentran en la direccidn del tubo de
la segunda admisidn.

6. E1 dispositivo de la reivindicacién 4 & 5,
CARACTERIZADO porque el adrea total de las ranuras de dichas
boquillas en forma de ranura es de entre 0,5 vy 2,0 veces el
drea en seccidén transversal del tubo de la segunda
admisién.

7. E1 dispositivo de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, CARACTERIZADO porque tiene
mezcladores estaticos (9) situados en el interior de los
tubos del haz de tubos por el extremo que se abre al
espacio de cabeza.

8. Un método para hacer 4acido peroximonosulfurico,
CARACTERIZADO porque se sigue el procedimiento de:
introducir entre 85 y 98 % en peso de 4&cido sulfurico por
la primera admisidén de un dispositivo de acuerdo con

cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, introducir entre
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50 v 80 % en peso de perdxido de hidrdégeno acuoso por la
segunda admisién de dicho dispositivo y enfriar la mezcla
que se obtiene como resultado en el haz de tubos de dicho
dispositivo.

9. El método de la reivindicacidén 8, CARACTERIZADO
porque se introducen &cido sulfurico y perdéxido de
hidrdégeno en una proporcién molar de entre 0,5 y 10.

10. E1 método de la reivindicacidn 8 o) 9,
CARACTERIZADO porque se introducen 4cido sulfurico vy
perdéxido de hidrdégeno con caudales gque proveen un tiempo de
residencia promedio en el espacio de cabeza menor de 10
segundos, donde el tiempo de residencia promedio se calcula
como la proporcidn entre el volumen del espacio de cabeza y
los caudales combinados de 4&cido sulfurico y perdxido de
hidrdgeno.

11. E1l método de cualgquiera de las reivindicaciones 8
a 10, CARACTERIZADO porque dicha mezcla que se obtiene como

resultado se enfria a una temperatura menor de 80 °C.
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DISPOSITIVO PARA MEZCLAR Y ENFRIAR DOS LIQUIDOS REACTIVOS Y
METODO PARA HACER ACIDO PEROXIMONOSULFURICO CON EL MISMO
RESUMEN

Un dispositivo para mezclar y enfriar dos liquidos
reactivos, que comprende un intercambiador de calor del
tipo de haz de tubos con tubos paralelos, un espacio de
cabeza que se abre a un extremo de todos los tubos, una
primera admisidén que da hacia el espacio de cabeza para
introducir un primer liquido y una segunda admisidén que da
hacia el espacio de cabeza, que tiene una multiplicidad de
boquillas para introducir un segundo liquido, donde 1las
boquillas estan situados dentro del espacio de cabeza vy
estdn orientadas para dirigir al liquido qgue se introduce
en direccidén transversal al eje de los tubos del haz de
tubos, es Util para hacer 4dcido peroximonosulfurico
introduciendo entre 85 y 98 % en peso de 4&dcido sulfurico
por la primera admisidén del dispositivo e introduciendo
entre 50 y 80 % en peso de perdxido de hidrdgeno acuoso por

la segunda admisidén del dispositivo.



Figura 1
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the designated Offices concerned

the elected Offices concerned

other:

L0

The International Bureau of WIPO
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This international search report has been prepared by this International Searching Authority and is transmitted to the applicant
according to Article 18. A copy is being transmitted to the International Bureau.

This international search report consists of a total of 3 sheets.

It is also accompanied by a copy of each prior art document cited in this report.

1. Basis of the report
a. With regard to the language, the international search was carried out on the basis of:

the international application in the language in which it was filed

|:| atranslation of the international application into , which is the language
of a translation furnished for the purposes of international search (Rules 12.3(a) and 23.1(b))

b. D This international search report has been established taking into account the rectification of an obvious mistake
authorized by or notified to this Authority under Rule 91 (Rule 43.6bis(a)).

c. D With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, see Box No. I.
2. |:| Certain claims were found unsearchable (See Box No. II)
3. [ ] unity of invention is lacking (see Box No Ill)

4. With regard to the title,
the text is approved as submitted by the applicant
|:| the text has been established by this Authority to read as follows:

5. With regard to the abstract,
the text is approved as submitted by the applicant

|:| the text has been established, according to Rule 38.2, by this Authority as it appears in Box No. IV. The applicant
may, within one month from the date of mailing of this international search report, submit comments to this Authority

6. With regard to the drawings,
a. the figure of the drawings to be published with the abstract is Figure No. __ 1
as suggested by the applicant
|:| as selected by this Authority, because the applicant failed to suggest a figure
|:| as selected by this Authority, because this figure better characterizes the invention

b. |:| none of the figures is to be published with the abstract
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BO1F5/06

BO1F5/04 B0O1J19/24

According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC

B. FIELDS SEARCHED

BO1F BO1J

Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols)

Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched

EPO-Internal

Electronic data base consulted during the international search (name of data base and, where practicable, search terms used)

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category™

Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages

Relevant to claim No.

22 February 1972 (1972-02-22)
claim 1; figure 2

24 July 1997 (1997-07-24)
abstract; claim 1; figure 1

A US 3 644 296 A (BOSCH HENDRIK)

A WO 97/26215 Al (FMC CORP [US])

1-7

8-11

A EP 2 075 230 Al (MITSUBISHI GAS CHEMICAL 8-11
CO [JP]) 1 July 2009 (2009-07-01)
abstract; claim 1; figures 1-3

D Further documents are listed in the continuation of Box C.

See patent family annex.

* Special categories of cited documents :

"A" document defining the general state of the art which is not considered
to be of particular relevance

"E" earlier application or patent but published on or after the international
filing date

"L" document which may throw doubts on priority claim(s) or which is
cited to establish the publication date of another citation or other
special reason (as specified)

"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or other
means

"P" document published prior to the international filing date but later than
the priority date claimed

"T" later document published after the international filing date or priority
date and not in conflict with the application but cited to understand
the principle or theory underlying the invention

"X" document of particular relevance; the claimed invention cannot be
considered novel or cannot be considered to involve an inventive
step when the document is taken alone

"Y" document of particular relevance; the claimed invention cannot be
considered to involve an inventive step when the document is
combined with one or more other such documents, such combination
being obvious to a person skilled in the art

"&" document member of the same patent family
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