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vodného prostredia v pomeroch, ktoré si z oblasti ‘
vznietenia vodikovo-kyslikovej zmesi, pri¢om v silvis- _‘_‘G—————E—-—

lej plynnej faze st uvedené plyny pritomné v pomeroch
mimo oblast’ vznietenia. Reaktor na vyrobu peroxidu
vodika je jednym alebo viacerymi vstupmi plynného
vodika (2, 4), ktory vstupuje vo forme malych bubli-
niek do spodnej Casti vodného reakéného prostredia,
jednym alebo viacerymi vstupmi plynného kyslika (1)

volitelne obsahujiceho vodik vo forme malych bubh-
niek do spodnej &asti vodného reak&ného prostredia,
regulatorom tlaku (i), ktory umoZiiuje udrZiavat vnatri
reaktora stily tlak vypustanim nadbytku plynnych ne-
spotrebovanych reaktantov (9), a jednym alebo viace-
rymi vstupmi plynného kyslika volitelne obsahujiceho
vodik do spojitej plynnej fizy a/alebo do hornej tasti
vodného reakéného prostredia. Uvedené vstupy su
ovlddané analyzatorom (g) plynov (5) opidtajicich re-
aktor tak, aby molovy pomer vodika ku kysliku v spo-
jitej plynnej faze bol mensi ako 0,0416.
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Sposob pripravy vodného roztoku peroxidu vodika priamo z vodika a kyslika a
zariadenie na jeho uskutoénenie

Oblast techniky

Vynalez sa tyka katalytického procesu a zariadenia na dokonale bezpecnu
pripravu vodnych roztokov peroxidu vodika s vysokou aroviiou koncentracii H>O2
priamo z vodika a kyslika. PodrobnejSie, vynalez sa tyka sposobu, pri ktorom sa
vodik a kyslik privadzaja do vodného prostiredia v pomeroch, ktoré su z oblasti
vznietenia vodiko-kyslikovej zmesi, priom v sivislej plynnej faze st pritomné v
pomeroch mimo oblast vznietenia. Vynalez sa tyka tieZ zariadenia na uskuto¢nenie
tohto spdsobu.

Je zname, zZe plynna zmes kyslika a vodika je horfava, dokonca vybusna, ak
je vodik pritomny v molovych koncentraciach medzi 4 a 94 % (pri Standardnom tlaku
a teplote), inak vyjadrené, ked pomer molovej koncentracie vodika k molovej
koncentracii kyslika je vaési ako 0,0416 (Encyclopédie des Gaz, Air Liquide, strana
909).

Na vyluéenie rizika vybuchu alebo poZiaru sa odpori¢a, aby sa alebo
pracovalo s pomerom vodik/kyslik nizS§im ako spodna hranica oblasti vznietenia,
alebo sa pracovalo s pouzitim inertného plynu ako je dusik, argén, hélium alebo
neoén (Patenty USA 4 681 751, USA 4 009 252, EP 0 787 681).

Na dosiahnutie uspokojivych produkénych vysledkov treba ale v skutoénosti
pracovat s pomerom vodik/kyslik v rozmedzi v oblasti vznietenia uvedenych plynov.
Tak spis USA 4 009 252 uvadza molovy pomer vodika/kyslika medzi 1/20 a 1/1,5,
vyhodne medzi 1/10 a 1/2. Podobne z patentového spisu USA 4 336 239 je zrejmé,
Ze sa pracuje s menSim molovym pomerom vodika a kyslika ako 0,2, vyhodne
medzi 1/15 a 1/12.

Vyraz "priama syntéza roztoku peroxidu vodika" sa chape tak, Ze oznacduje
syntézu peroxidu vodika z vodika a kyslika vo vodnom prostredi, ktoré obsahuje
katalyzator.

Uvedena priama syntéza vodného roztoku peroxidu vodika, nepretrzita alebo
nasadova, v mieSanom reaktore je predmetom mnohych §tadii. Taky reaktor vo
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vSeobecnosti zahfiia vodnu oblast, v ktorej sa nachadza pracovny roztok a
katalyzator a oblast, ktorii zapifiaju plyny a ktora je nad vodnou oblasfou. Reaktor
je vybaveny mieSacim systémom, ktory umoziiuje nielen mieSanie vodnej oblasti ale
aj dispergovanie plynov vo vodnej faze. Reaktanty, menovite vodik a kyslik a inertné
plyny sa vstrekuju do oblasti vyplnenej plynmi.

Vyraz "pracovny roztok” oznacuje vodné prostredie, obsahujice vodu,
kyseliny a volitefne inhibitory rozkladu alebo stabilizatory peroxidu vodika, v ktorom
vznika peroxid vodika.

Zistilo sa, ze pri priamej syntéze vodného roztoku peroxidu vodika v hore
opisanom mieSanom reaktore je katalyzator vplyvom mieSania vrhany na steny
reaktora a je v oblasti hriadefa mieSadla vyplnenej plynmi v priamom styku s
reaktantmi. Castice katalyzatora v oblasti vyplnenej plynmi poéas syntézy vysychaiju
a spoésobuji spontanne vzplanutie vodiko-kyslikovej plynnej zmesi, ak molova
koncentracia vodika je vySSia ako 0,04.

Tato skutognost je dévodom, pre€o v Priklade 1 patentového spisu USA
4 279 883, ktory opisuje priamu nepretrziti syntézu vodného roztoku peroxidu
vodika v mieSanom reaktore sa plynna zmes vodika, kyslika a dusika plynulo
privaddza do reaktora v oblasti vyplnenej plynmi tak, Ze parcidlne tlaky vodika,
kyslika a dusika, odoberanych na vystupe sa udrziavaju na 0,5 MPa, 4,9 MPa a
11,3 MPa, inak vyjadrené na molovej koncentracii vodika 3 %. Priemyselna vyroba
vodného roztoku peroxidu vodika v bezpeénych podmienkach podfa patentového
spisu USA 4 279 883 je ale z hladiska hospodarnosti otazna, nakolko poskytuje iba
nizku koncentraciu vodného roztoku peroxidu vodika.

Aby bol uvedeny vodny roztok pouZitefny, treba ho dodatoéne spracovat
skoncentrovanim v osobitnom vyrobnom stupni.

Uvedenu priamu syntéza vodného roztoku peroxidu vodika mozno vykonat
tiez v rarovom reaktore, ktory je tvoreny dlhou rdrou (potrubim), vypinenou
pracovhym roztokom, v ktorom je dispergovany katalyzator a do ktorého sa
vstrekuje plynna zmes vodika a kyslika vo forme malych bubliniek s pomerom nad
uvedenu spodnu hranicu oblasti vznietenia vodikovo-kyslikovej zmesi (patent USA
5194 242). Bezpecnost takého procesu je zabezpedena iba tym, Ze sa

predpoklada, Ze plynné reaktanty sa v reaktore udrziavaja vo forme malych
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bubliniek. Podla patentového spisu USA 5 641 467 sa uvedeny predpoklad méze
zabezpedit iba vysokou rychlostou cirkulacie pracovného roztoku.

Autori tohto vynalezu teraz vynasli katalyticky spsob pripravy a zariadenie,
ktoré umoziiuje pripravu vysoko koncentrovanych vodnych roztokov peroxidu

vodika priamo z vodika a kyslika v mieSanom reaktore; uvedeny spdsob je dokonale

bezpecny a hospodarny.

Podstata vynalezu

Podstatou vynalezu je spdsob pripravy vodného roztoku peroxidu vodika v
mieSanom reaktore priamo z vodika a kyslika, v ktorom sa vodik a kyslik vstrekuijt
vo forme malych bubliniek do spodnej Easti vodného reakéného prostredia, ktoré je
upravené na kyslu reakciu pridanim mineralnej kyseliny a ktoré obsahuje katalyzator
v dispergovanom stave, priom molové prietokové rychlosti su také, aby pomer
molového prietoku vodika k molovému prietoku kyslika bol vaési ako 0,0416; v
uvedenom spdsobe sa do spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej &asti vodného
reakCného prostredia privadza kyslik a to v takom mnoZstve, aby molovy pomer
vodika ku kysliku v plynnej spojitej faze bol nizsi ako 0,0416.

Vyraz "malé bublinky" treba chapat tak, Ze oznacuje bublinky so strednym
priemerom mensim ako 3 mm.

Vstrekovanie vodika a vstrekovanie kyslika vo forme malych bubliniek do
spodnej Casti vodného reakéného prostredia sa vyhodne vykonava na dne
mieSaného reaktora; vstrekovanie uvedenych plynov je dalej vyhodné vtedy, ak sa
plyny privadzaju v tesnej vzajomnej blizkosti tak, aby sa bublinky H, a bublinky O,
¢o najrychlejsie spolu zmiesali.

Na okyslenie sa pouzije mineralna kyselina, ako je napriklad kyselina sirova
a kyselina ortofosforeéna.

Vodné reakéné prostredia méze naviac obsahovat stabilizatory peroxidu
vodika, ako su napriklad fosfonaty alebo cin, a inhibitory rozkladu ako st naprikiad
halogenidy. Vefmi vyhodnym inhibitorom su bromidy a vyhodne sa pouZija v

kombinacii bromidu s volnym brémom (Bry).
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Podla tohto vynalezu méze kyslik, vstrekovany vo forme malych bubliniek,
privadzany do spodnej €asti vodného reak&ného prostredia a kyslik, privadzany do
hornej &asti vodného reakéného prostredia obsahovat' aj vodik v takom mnozZstve,
aby pomer molovej koncentracie vodika k molovej koncentracii kyslika je ni2§i ako
0,0416.

Spbsob vyroby podfa tohto vynalezu moZno vykonavat ako nepretrzity
rovnako dobre ako polonepretrzity.

Privod kyslika vo forme malych bubliniek do spodnej &asti vodného
reakéného prostredia sa méZe uskutocnit celkom alebo iba s&asti rozptyfovadom
plynu na vstupe do reaktora.

Rozptylovaé plynu na vstupe do reaktora moZno pouZit tieZ na privode do
spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej ¢asti vodného reakéného prostredia. V tomto
pripade moZno zloZenie vytekajlcich plynov nastavovat pridavanim kyslika a/alebo
volitelne odstrafiovanim vodika tak, aby pomer molovej koncentracie vodika k
molovej koncentracii kyslika v spojitej plynnej faze bol niz§i ako 0,0416.

VSeobecne pouZity katalyzator obsahuje najmenej jeden prvok, vybrany z
kovov skupiny IB alebo skupiny VIl Periodickej tabufky prvkov. Vyhodné je pouzitie
zlata, platiny, paladia a ruténia. VyhodnejSie sa pouZije paladium, platina alebo
kombinacia paladia s platinou, alebo eSte vyhodnejSie sa pouZije paladium alebo
kombinacia paladia s platinou.

V pripade kompozitného paléadio-platinového katalyzatora je platina pritomna
v mnoZstve 1 aZ 50 % (hmotnostnych) celkovej hmotnosti kovov, vyhodne je podiel
platiny 2 % z hmotnosti kovov.

Podra tohto vynalezu sa méze jednat tieZ o katalyzator na nosigi. V§eobecne
pouzivané nosice su napriklad oxid kremicity, oxid hlinity, oxid kremigity-oxidy hlinité
a oxid titanicity.

Katalyzator bez nosiéa alebo katalyzator na nosiéi st vo véeobecnosti
dispergované vo vodnom reakénom prostredi. Vyhodné je pouZitie katalyzatora na
nosici, vyhodnejSie je pouZitie katalyzatora na nosicéi, ktory obsahuje medzi 0,2 aZ 2
% (hmotnostné) kovu alebo kovov vzhfadom na hmotnost nosiga.

Teplota a tlak vo vnutri reaktora sa nastavuju tak, aby sa optimalizovala

selektivita reakcie vzhfadom na vodik a produktivita vzhfadom na peroxid vodika.
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Teplota je vSeobecne medzi 0 a 60 °C, vyhodne medzi 5 a 30 °C.

Tlak vo vnutri reaktora je vSeobecne vysSi ako tlak atmosféricky; vyhodne je
tlak medzi 3,0 a 10,0 MPa (30 a 100 bar), vyhodnejSie medzi 4,0 a 6,0 MPa (40 a
60 bar).

Uvedeny pomer molového prietoku vodika a molového prietoku kyslika, ktoré
su vstrekované do spodnej &asti vodného reakéného prostredia méze byt v Sirokom
rozmedzi. Vyhodne méze byt medzi 0,05 a 5 a najma medzi 0,2 a 1.
NajvyhodnejSie je pouzit molovy pomer 0,3.

Ak sa spbsob vyroby vykonava polonepretrzite, potom sa celé mnozZstvo
pracovného roztoku a celé mnoZstvo katalyzatora privedie do reaktora pred
zaciatkom priamej syntézy a potom sa plynulo privadza vodik a kyslik.

Pracovny roztok s pridanym katalyzatorom moZno do reaktora privadzat tiez
nepretrzite a nepretrzite privadzat vodik a kyslik. V tomto pripade sa z reaktora
plynulo odobera roztok, obsahuijlci vytvoreny peroxid vodika.

Koneény roztok z polonepretrZitého spésobu obsahuje vytvoreny peroxid
vodika a katalyzator, ktory sa nasledne oddeli filtraciou. Pri nepretrzitom spdsobe sa
roztok odobera z reaktora plynulo a potom sa volitefne méZe znova privadzat do
reaktora.

Dalej tento vynalez poskytuje zariadenie, ktoré umoziiuje dokonale
bezpe¢nym a hospodarnym spésobom vyrabat koncentrované vodné roztoky
peroxidu vodika priamo z vodika a kyslika. Uvedené zariadenie zahfiia reaktor s
mieSanim, do ktorého je plynulo alebo pretrZitym spésobom privadzany pracovny
roztok, vyznacujluce sa tym, Ze reaktor ma a) jeden alebo viac vstupov plynného
vodika, vo forme malych bubliniek, v spodnej ¢asti vodného reakéného prostredia;
b) jeden alebo viac vstupov plynného kyslika, volitelne obsahujaceho vodik, vo
forme malych bubliniek, v spodnej Easti vodného reakéného prostredia, privod
(privody) kyslika do tekutej fazy su vyhodne v tesnej blizkosti privodu (privodov)
vodika tak, aby sa bublinky H, a O spolu rychlo zmiesali; c) regulator tlaku, ktory
umoZfiyje udrziavat vnatorny tlak v reaktore konstantny vypustanim
nespotrebovanych plynnych reaktantov a d) jeden alebo viac vstupov plynného
kyslika, volitelne obsahujliceho vodik, do spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej
Casti vodného reak&ného prostredia, uvedeny(é) vstup(y) je(st) ovladany(é)
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analyzatorom pridu plynov, vystupujlcich z reaktora tak, aby v spojitej plynnej faze
bol molovy pomer vodika ku kysliku nizSi ako 0,0416.

Reaktor je vybaveny vystupom, ktory umoZiiuje nepretrzité alebo polo-
nepretrZité odvadzanie vodného roztoku peroxidu vodika. Tento vystup je volitelne
vybaveny filtrom, ktory umoziiuje oddefovat’ katalyzator z vodného roztoku peroxidu
vodika.

Prud plynov, odchadzajlci z reaktora mozno podla tohto vynalezu opatovne
pouzit do privodu kyslika v spodnej ¢asti vodného reakéného prostredia. Uvedeny
prud odchadzajucich plynov moZno po volitelnej Uprave zloZenia pridanim plynného
kyslika alebo volitelne po odstraneni vodika, napriklad pouZitim membrany, tiez
opatovne pouZit do privodu kyslika do spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej &asti
vodného reakEného prostredia. Tymto spdsobom pripadne oddeleny vodik mozno
opatovne pouZit na nastrek v spodnej Gasti vodného reakéného prostredia.

Najmenej jeden vstup vodika a najmenej jeden vstup kyslika vo forme malych
bubliniek do spodnej Casti vodného reakéného prostredia je vyhodne situovany v
dne mieSaného reaktora.

Uvedeny reaktor mdze byt autoklav valcového, valcovokénického alebo
sférického tvaru s mieSanim pomocou zvisiého hriadefla, vybaveného jednym alebo
viacerymi rychlobeZnymi mieSadlami, alebo jednou alebo viacerymi turbinami.

Vo vSeobecnosti to méZe byt akykolvek vhodny, beZne pouZivany reaktor, v
ktorom moZno pouZit dispergovany katalyzator a ktory je schopny umoznit dobry
prestup tepla a udrZiavanie plynnych reaktantov vo forme mraku &o najvaésieho
poétu malych bubliniek v reakénom prostredi.

Miesanie obsahu reaktora moZno vykonavat tieZz niekofkymi nezavislymi
mieSadlami alebo turbinami, pohafanymi cez hriadel mie$adla, ktora prechadza
dnom, alebo vrchnou astou alebo stenami reaktora. Turbina umiestena v hornej
¢asti vodného reakéného prostredia méze byt "samonasavacieho" typu, ktora
nasava spojitt plynnl fazu v reaktore hriadefom miesadla, ktory je duty a potom
rozptyfuje plynnu fazu do vodného reakéného prostredia, alebo sa méze pouzit
mieSadlo "prirubového" typu.
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MieSanie moZno podporit zariadeniami, ktoré sa beZne pouzivaju na
dosiahnutie vysokej uc€innosti mieSania, ako su napriklad jedna alebo viac
mieSacich zarazok, umiestenych vertikalne alebo radialne.

Na zabezpecenie regulacie teploty reakéného prostredia sa bezne pouziji
vymenniky tepla ako st rarkové cievky - hady, zvazky vertikalnych rar alebo iné
supravy radialne orientovanych vertikalnych platni, alebo vinuté zavitovky. Tieto
vymenniky su vyhodne umiestené vo vnuatri reaktora. Vyhodné je poutitie
vertikalnych zvazkov rur alebo vinutych zavitoviek, alebo zvazkov vertikalnych
platni umiestenych radialne.

Teplotu reakénej zmesi mozno regulovat' tiez pouzitim plastového reaktora s
cirkulujucou vodou.

Reaktor podla tohto vynalezu je rieSeny tak, Ze pri havarijnom zastaveni
mieSania mézu vSetky bublinky Géinkom gravitaénych sil samovolne stipat' hore a
priamo dosiahnut suvisld plynnG fazu. Rézne zariadenia, vstavané do vnutra
reaktora na zabezpecenie vymeny tepla a/alebo mieSania nesmu vytvarat prekazky
stapaniu bubliniek a nesmu spésobovat vznik vreciek plynov vo vnutri vodného
reakéného prostredia.

Reaktor méze byt vyhotoveny z akéhokolvek materialu, ktory je kompatibilny
s pouzitymi reaktantmi. Mozno pouzit napriklad kovy ako je nehrdzavejluca ocef
typu 304L alebo 316L Hastelloy zlatiny, alebo iné materialy s poviakom chemicky
odolnych polymérov, napriklad s poviakmi PVDF (polyvinylidénfluoridu), PTFE
(polytetrafluéretylénu), PFA (kopolyméru CiFs; a perfluoridovanych vinylovych
éterov), alebo FEP (kopolyméru C,F4 a C3Fg).

Privod kyslika alebo vodika vo forme malych bubliniek do spodnej &asti
vodného reak&ného prostredia sa méze uskutocnitf rurkami alebo dostickami zo
spekaného kovu, alebo inymi réznymi typmi hubic, ktoré umoziiuju vstrekovat plyn s
vysokou rychlostou a tym spésobovat tvorbu vefkého poétu malych bubliniek.

Zariadenie a blokovy nakres, objasiiujlci uskutoénenie uvedeného spdsobu
podfa tohto vynalezu je na samostatnom obrazku a opisuje sa v nasledujicom
texte.



Prehlad obrazkov na vykrese

Na obrazku je znazornené zariadenie na pripravu roztoku peroxidu vodika

priamo z kyslika a vodika.

Priklady uskuto€nenia vynalezu

Zariadenie na uskutoéfiovanie spdsobu pozostava z reaktora, mieSaného
pomocou samonasavacej turbiny a s turbomixérom b na zvislom hriadeli. Pri
zahajeni Cinnosti reaktor obsahuje pracovny roztok a katalyzator, dispergovany v
pracovnom roztoku; teplota tejto zmesi sa upravi na reakénu teplotu,

- do spojitej plynnej fazy reaktora sa privadza kyslik cez 3, pochadzajuci pévodne
z privodu 8 ; mozno ho oznadit ako nerecyklovany kyslik; a
- vodik sa vstrekuje dnom reaktora privodom 2 .

Tlakovy reagulator i umozZiuje udrziavat konstantny tlak vo vnutri reaktora
odpustanim nadbytku nespotrebovanych plynnych reaktantov 9. Podobne sa
udrziava aj konstantna teplota reakéného prostredia pomocou vymennika tepla e.

Do reaktora sa potom plynulo privadzaji: privodom 6 pracovny roztok;
privodmi 2 a 4 vodik vo forme malych bubliniek; privodom 1 kyslik vo forme malych
bubliniek; privodom 3 kyslik v takom mnoZstve, aby molova koncentracia vodika v
spojitej plynnej faze vzdy bola nizSia ako 4 %.

Privodny system 3 je ovladany in-line analyzatorom g prietoku plynov 5,
vystupujlcich z reaktora. Privod kyslika 3 sa uskutociiuje tokom kyslika z 8 a z toku
10; posledne uvedeny privod 10 kyslika vznika z odplynov na vystupe z reaktora po
odstraneni vodika pomocou membrany s. Odstraneny vodik sa pouZije ako &ast
privadzaného vodika 4 do spodnej ¢asti reakéného prostredia.

Kyslik 1, vstrekovany do spodnej &asti reakéného prostredia pochadza
celkom z odplynov na vystupe z reaktora a obsahuje vodik.

Vsetky prietoky plynov sa reguluji hmotnostnymi prietokomermi f. Prietoky

kyslika a vodika, vstrekovanych do spodnej ¢asti reakéného prostredia sa volia tak,
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aby pomer molového prietoku vodika k molovému prietoku kyslika bol vidy vy§si
ako 0,0416.

Vstrekovacie hubice d umoziuju vstrekovat reaktanty vo forme malych
bubliniek.

Cerpadlo h umozniuje recyklaciu nespotrebovaného vodika a nespotrebova-
ného kyslika.

Vodny roztok s vytvorenym peroxidom vodika sa slCasne zbavuje
katalyzatora filtraciou filtrom ¢ a plynulo sa odvadza 7.

Dal$ie jednotlivé uskutoénenia tohto vynalezu sa uvadzaju v nasledujucich

prikladoch.
Priklady 1 az 10
Priprava katalyzatora

Pouzity katalyzator obsahoval 0,8 % hmotnostnych kovového paladia a 0,04
% hmotnostnych platiny; uvedené kovy boli na nosi¢i z mikropérovitého oxidu
kremigitého. Katalyzator sa pripravil impregnaciou oxidu kremiéitého od spoloénosti
Aldrich (Cislo tovaru 28 851 — 9), ktory mal nasledujlce vilastnosti:

stredna velkost €astic = 5 az 15 um

$pecificky povrch BET = 500 m2.g™

celkovy objem pérov= 0,75 cm®.g"

stredny priemer pérov = 60 A;
vodnym roztokom, ktory obsahoval PdCl, a H,PtCls; nasledovalo su$enie a koneéné

tepelné spracovania 3 hodiny pri 300 °C v priide vodika.
Reaktor

Reaktor je pladtovany autoklav z nehrdzavejlcej ocele s cirkulaciou vody a s
objemom 100 cm® vnGtorné steny maji povlak PTFE. Autoklav je vybaveny
mieSadlom, pozostavajucom z vertikalneho hriadefa s turbinkou, ktord ma Sest
radialnych lopatiek. Reaktor je vybaveny dvoma vstupmi, vyrobenymi z PTFE
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kapilar, viozenych do dna reaktora, ktord umoZziiuja vstrekovat vodik a kyslik vo
forme malych bubliniek do spodnej ¢asti vodného reakéného prostredia. Reaktor je
dalej vybaveny vstupom vo vrchnom kryte autoklavu, &0 umoziuje privadzat kyslik
tak, aby molovy pomer vodika ku kysliku v spojitej plynnej faze bol vzdy niz$i ako
0,0416, to znamena pomer mimo oblast vznietenia vodikovo-kyslikovej zmesi.

Nastrek reaktantov do vodného prostredia a nastrek kyslika do spojitej
plynnej fazy su regulované s pouzitim hmotnostnych prietokomerov.

Vo vnutri reaktora sa udrziava staly tlak pomocou vypustacieho zariadenia.
Vodik a kyslik, ktoré opustaju reaktor si kvantitativne stanovované in-line pomocou

plynovej chromatografie.

Priprava vodnych roztokov (l)

Vodny roztok sa pripravil pridanim 0,5 g HiPO4, 2,5 g H,SO, a 50 mg
bromidu sodného do 1 000 ml destilovanej vody a 5 mg bromu (Br;) vo forme 1 %

bromovej vody.

Vs§eobecny postup

50 g vodného roztoku (l) a 0,3 g katalyzatora sa vlozZili do autoklavu; vodné
reakéné prostredie sa uviedlo na vyZzadovanu teplotu a pri tejto teplote sa
udrziavalo. Potom sa otvoril vstup kyslika do spojitej plynnej fazy. Tlak v autoklave
sa zvysil a udrziaval na zvolenej hodnote pomocou regulatora tlaku.

Potom sa do vodného reak&ného prostredia vstrekovali vodik a kyslik v
zvolenych pomeroch a potom sa kazdych 10 minut kvantitativne stanovoval obsah
vodika v plynoch, vystupujicich z tlakového regulatora.

Po uplynuti vyZadovanej reakénej doby sa zastavili privody kyslika a vodika
do vodného reakEného prostredia a udrZiaval sa privod kyslika do spojitej plynnej
fazy kym vodik z kyslika celkom nezmizol. Potom sa privod kyslika zastavil, reaktor
sa uviedol na atmosféricky tlak a nakoniec sa ziskal roztok peroxidu vodika.

Ziskany vodny roztok peroxidu vodika sa odvazil, oddelil od katalyzatora
filtraciou filtrom. Vysledny roztok sa potom kvantitativne analyzoval jodometrickym
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stanovenim peroxidu, éo umoziiuje vyjadrit koncentraciu peroxidu vodika v
produkte.

Spotreba vodika sa merala z rozdielu medzi mnoZstvom vstrekovaného
vodika a mnozstvom, ktoré opustilo reaktor.

Selektivita priamej syntézy peroxidu vodika vzhladom na vodik je uréena ako
percento, vyjadrené poctom molov vzniknutého peroxidu vodika k poétu molov
spotrebovaného vodika.

Pracovné podmienky a ziskané vysledky z réznych pokusov (Priklady 1 az

10) su uvedené spolu v Tab. 1.

Tabulka 1
Priklad | Teplota | Reakéna Prietok H, Prietok H, Pomer prietokov
(°C) doba | vstrekovaného | vstrekovaného H./0;,
(h) do vodného do vodného vstrekovanych do
prostredia* prostredia* vodného prostredia
1 20 3 4 0,1 40
2 20 3 4 1
3 20 3 4 2
4 20 3 4 3 1,3
5 20 3 4 4 1
6 20 3 4 6 0,67
7 20 3 4 8 0,5
8 12 5 2 0,01 200
9 12 5 2 9 0,2
10 12 5 2 2 1

Pozn.: * prietoky udané v dm?® za hodinu v prepoéte na $tandardné podmienky
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Priklad Prietok O, Pomer prietokov Koncentracia Selektivita
vstrekovaného do H2/O2, spolu H20; roztoku | vzhfadom na H;
plynnej spojitej (%) (%)
fazy*

1 95 0,042 15 60
2 95 0,041 17 69
3 94 0,041 18 72
4 93 0,041 17 75
5 92 0,041 17 77
6 90 0,041 15 81
7 88 0,041 13 82
8 48 0,041 15 41
9 39 0,041 7 88
10 46 0,041 13 88

Priklady 11 az 13

Pouzil sa valcovy reaktor, vyrobeny z nehrdzavejicej ocele typu 316L s

vnutornym priemerom 98 mm, vySky 200 mm a celkovym objemom 1 500 ml.

Vnutorné steny reaktory mali povlak vrstvou PTFE o hrabke 1 mm.

MieSanie bolo zabezpefené zvislym hriadeflom s prirubovou turbinou, ktorej

nasavanie bolo orientované smerom zhora dole. Prirubovy typ turbiny s priemerom

45 mm a s 8 lopatkami bol umiesteny v strede reaktora.

Na konci vertikalneho hriadefa v blizkosti dna reaktora bolo pripevnené

axialne vrtulové mieSadlo (propeler) s priemerom 30 mm a so Siestimi Sikmymi

lopatkami.
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Reaktor bol dalej vybaveny Styrmi vertikalnymi usmerfiovacimi prepazkami
mieSania a vymennikom tepla v tvare zvazku 8 vertikdinych rarok, v ktorych
cirkulovala voda s teplotou 17 °C.

Vodik a kyslika sa vstrekovali do tekutej fazy dvoma rurkami z
nehrdzavejlcej ocele, ktorych vyvody boli tesne pri sebe a boli umiestené v blizkosti
axialneho propelera.

PouZil sa rovnaky postup ako v predchadzajacom priklade s vynimkou, Ze sa
pouzilo 700 g vodného roztoku (I) a 6 g katalyzatora.

Pracovné podmienky a dosiahnuté vysledky pokusov (Priklady 11 aZ 13) su

uvedené spolu v Tab.2.

Tabulka 2
Priklad | Teplota | Reakéna Prietok Hz Prietok H; Pomer prietokov
(°C) doba | vstrekovaného | vstrekovaného H2/O,,
(h) do vodného do vodného vstrekovanych do
prostredia* prostredia* vodného prostredia
11 21 120 300 0,4
12 21 3 80 160 0,5
13 20 3 80 188 0,42
pokragovanie Tabulky 2
Priklad Prietok O, Pomer prietokov Koncentracia Selektivita
vstrekovaného do H2/O,, spolu H20; roztoku | vzhfadom na H;
plynnej spojitej (%) (%)
fazy*
11 2850 0,04 20,1 83
12 1760 0,04 15,3 84
13 1760 0,039 16,2 85
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PATENTOVE NAROKY

1. Spdsob pripravy vodného roztoku peroxidu vodika v mieSanom reaktore
priamo z vodika a kyslika, vyznacdujaci sa tym, Ze sa vodik a kyslik
vstrekujd vo forme malych bublinick do spodnej casti vodného reakéného
prostredia, ktoré je upravené do kyslej reakcie pridavkom minerainej kyseliny a
ktoré obsahuje katalyzator v dispergovanom stave, s takymi prietokmi, aby pomer
molového prietoku vodika k molovému prietoku kyslika bol vaési ako 0,0416, pricom
kyslik sa privddza do spojitej plynnej fazy al/alebo do hornej ¢asti vodného
reakéného prostredia v takych mnozstvach, aby v spojitej plynnej faze bol molovy
pomer vodika ku kysliku mensi ako 0,0416.

2. Spdsob podla naroku 1, vyznadujuci sa tym,Ze vstrekovanie
vodika a kyslika vo forme malych bubliniek do spodnej ¢asti vodného reakéného

prostredia je umiestené na dne mieSaného reaktora.

3. Spbésob podla naroku 1 alebo2,vyznadujuci sa t ym,Ze vstupy
vodika a kyslika do spodnej Casti vodného reakéného prostredia su tesne vedla

seba.

4. Spbsob podfa niektorého z narokov 1az3,vyznacéujuci sa tym,

Ze reakéné prostredie obsahuje stabilizatory peroxidu vodika.

5. Spbsob podfa ktoréhokolvek z narokov 1 az 4, vyznacujuci sa
ty m, Ze reak&né prostredie obsahuje halogenidy.

6. Spdsob podfa naroku 5,vyznadéujaci sa tym,Ze halogenid je
bromid.

7. Spbsob podfa naroku 6, vyznacujuci sa tym,Ze sa pouZie

bromid v kombinacii s volnym brémom.
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8. Sposob podfa ktoréhokofvek z narokov 1 az 7, vyznadujuci sa
t y m, Ze katalyzator obsahuje paladium.

9. Sposob podfa naroku 8, vyznacujuci sa tym,zZe katalyzator

obsahuje platinu.

10. Spbsob podla naroku 8 alebo 9, vyznacujuci sa tym,ze
katalyzator je na nosici.

11. Spdsob podfa naroku 10, vyznacdujuci sa tym, ze sanosi¢
vyberie spomedzi oxidu kremicitého, oxidu hlinitého alebo oxidu kremiditého s

oxidmi hlinitymi.

12. Spdsob podra ktoréhokolvek z narokov 1 az 11,vyznadujlici sa
t y m, ze kyslik privadzany do spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej &asti vodného

reakéného prostredia obsahuje vodik.

13. Spdsob podla ktoréhokolvek z narokov 1 az 13, vyznacdujuci sa
t y m, ze kyslik vstrekovany vo forme malych bubliniek do spodnej Casti vodného

reakéného prostredia obsahuje vodik.

14. Zariadenie na pripravu vodného roztoku peroxidu vodika priamo z vodika
a kyslika, pozostavajlice z reaktora s mieSanim, napajaného nepretrzite alebo nie
nepretrzite pracovnym roztokom, vyznadujuce sa ty m, Ze reaktor je
vybaveny jednym alebo viacerymi vstupmi plynného vodika, ktory vstupuje vo forme
malych bubliniek do spodnej ¢asti vodného reakéného prostredia, jednym alebo
viacerymi vstupmi plynného kyslika, volitelne obsahujiuceho vodik, vo forme malych
bubliniek do spodnej dasti vodného reakéného prostredia, regulatorom tlaku, ktory
umoziiuje udrziavat vo vnutri reaktora staly tlak vypustanim nadbytku plynnych
nespotrebovanych reaktantov, a jednym alebo viacerymi vstupmi plynného kyslika,
volitefne obsahujuceho vodik, do spojitej plynnej fazy a/alebo do hornej &asti

vodného reakéného prostredia; uvedené vstup(y) je (si) ovladany(é) analyzatorom
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plynov opustajucich reaktor tak, aby molovy pomer vodika ku kysliku v spojitej
plynnej faze bol mensi ako 0,0416.

15. Zariadenie podla naroku 14, vyznacujice sa ty m, Ze reaktor

je vybaveny vystupom na odoberanie vodného roztoku peroxidu vodika.

16. Zariadenie podfa naroku 14 alebo 15,vyznacujlice sa tym,Ze
prud plynov, odchadzajucich z reaktora sa spétne vstrekuje do okruhu napdjania
spodnej asti vodného reakéného prostredia kyslikom.

17. Zariadenie podfa naroku 14 alebo 15,vyznadujice sa tym,Ze
prad plynov, odchadzajucich z reaktora sa po volitelnej Uprave zloZenia pridanim
kyslika alebo volitelne odstranenim vodika spéatne vstrekuje do okruhu napajania
plynnej spojitej fazy a/alebo hornej asti vodného reakéného prostredia.

18. Zariadenie podfa niektorého z narokov 14 az 17,vyznacujluce sa
t y m, Ze najmenej jeden vstup pre vodik vo forme malych bubliniek a najmenej
jeden vstup pre kyslik vo forme malych bubliniek st umiestené na dne mie§aného
reaktora.

19. Zariadenie podla niektorého z narokov 14 az 18, vyznacujlce sa
t y m, Zze vstupy pre kyslik a vodik do spodnej &asti vodného reakéného prostredia

sU tesne vedla seba.

20. Zariadenie podfa niektorého z narokov 14 az 19,vyznacéujuce sa
t y m, Ze mieSanie reaktora sa uskutociiuje jednym alebo viacerymi rychlobeznymi

mieSadlami alebo turbinami.

21. Zariadenie podlfa naroku 20,vyznacdujuce sa tym, Ze turbiny
su prirubove turbiny.
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22. Zariadenie podfa naroku 20, vyznacdujace sa tym, Ze turbiny
su samonasavacie turbiny.

23. Zariadenie podfla ktoréhokolvek z narokov 14 az22,vyznadujlce

sa tym, ze mieSany reaktor je vybaveny vymennikom tepla.

24. Zariadenie podfa naroku 23, vy znadujuce sa tym, ze
vymennik je vertikalny zvazok rur alebo vinuta zavitovka alebo vertikalny zvézok

platni uloZzenych radialne.

25. Zariadenie podfa ktoréhokolvek z narokov 14 az 24, vyznadujuce
sa t y m, Ze v pripade preruSenia mieSania vsetky malé bublinky ucinkom
gravitacie samovolne stupaju vo vodnom reakénom prostredi k rozhraniu medzi

vodnym prostredim a spojitou plynnou fazou.
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