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Wynalazek dotyczy sposobu odzyskiwania
bezwodnika maleinowego, z goracej gazowej
mieszaniny otrzymanej po katalitycznym utle-
nianiu weglowodoru, przez oziebianie {ej mie-
szaniny w granicach od tempenatury krzepnlig-
cia bezwodnika maleinowego do okolo 62°C,
usunigeie skondensowanego bezwodnika malei-
nowego oraz regulowanie warunkéw tempera-
turowych tak, zeby zawartosé kwasu maleino-
wego w osadzie mtworzonym na obszarze wy-
miennika ciepla wynosita do 409,

Bezwodnik maleinowy meozria wyilwarzaé
przez katalityczne czeSciowe utlenienie benzenu
lub podobnego weglowodoru w obecno$ci kata-
lizatora. np. wanadowego ewentualnie umiesz-
czonego na nodnilu, l
" Goraca gazowa mieszanine reakcyjng mozna
omqbiaé dno czesclowego - skondensowania pew-
nej iloéci bezwodnika maleinowego, a pozosta-
To$¢ mozna absorbowaé woda, W rcelu przepro-

(Stany Zjednoczone Ameryki),

wadzenia w kwas maleinowy. Ten ostatni prze-
ksztalca si¢ w bezwodnik maleinowy przez od-
wodnienie, np. przez destylacje w obecnosci
azeotropujacego czynnika, takiego jak np. ksy-
len. Przy cze$ciowej kondensacji bezwodnika:
maleinowego moga tworzyé sie ciala state w
stosunkowo miedostepnych miejscach urzadze-
nia np. w rurach kondensacyjnych wymiennika
ciepla przez co mastepuje zmniejszenie szybkosci
procesu, zwigzane ze spadkiem ciSnienia w ru-
rach oraz powstaje ryzyko zwigzane z zjawi-.
skiem zatykania rur. Trudno$é polega ma o-
siggnieciu maksymalnej kondensacji bezwod-
nika maleinowego przy jednoczesnym utrzy-
maniu normalnego dlugookresowego dziatania
urzadzenia kondensacyjnego.

Wynalazek rozwigzuje ten problem. W tym
celu: gorgeg gazowg inieszanine po reakeji utle-
nienia ozigbia si¢ do temperatury 51,5—62°C,
wskutek czego zasadnicza cze$é bezwodnika ma-



leinowego. kmdemsuue sig.. - Ciekly bezwodnik
m.aiﬂnowy usuwa sie, a w elementach rurowych
wymiehnika ciepla tworza sie niewielkie ilo§ci
osadu, w ktérym zawartos¢ kwasu maleirnowe
&o nie jest wyzsza od 40%,.

W stcsowane) do kendensacji rmieszuninie ga-
zowej, odnyxname] po utlenianiu benzenu, za-
warto§é ‘bezwodnika maleinowego wynosi 0,4—
1,190/,

Korzystny zakres temperatury, do ktérej o-

rigbia sig miesizzmine gazowg wynosi 515 —
54,5°C.

~ Wynalazek wyjaémaja blizej
preyklady typowych sposobéw w ktérych czescv

i procenty sg wagowe; nie og;ramaajac Jego_ )

raKresu,

Przyklad I. Mieszaning benzenu i powietrza,
gawierajgey 1.219, molewych benzenu prowadzi
si¢ od géry w kiemunku ku dotowi przez rurowy
reaktor z szybko$cia objetoSciows 2500/godzi~
nie, (obigtoéé wprowadzamego gazu na objetosé
katalizatora na godzing), w temperaturze 365°
C, stosujac modyfikowany katalizator wanado-
wy, opisany przez Roberta B. Egbert et Mit-

chella Becker w amerykaﬁslmm op.sie palten

towym nr 2.777.860. }

Rura reaktora ma 22,2 mm §rednicy Wwe-
wnetraneg, a wysoko§é zloza z katalizatora wy-
nosi 3,05 m. Rura moze byé otoczona. czynnikiem
regulujagcym temperature, takim jak stopiona
s6l, stopiony metal lub plaszez z miedzi. -

Gazowa mleszanina reakcyjna przechodzi
przez czeSciowy skraplacz, zawierajacy jedng
lub kilka pioncwych Tur o okolo 25,4 mm $red-
nicy wewnetrznej okolo 2,44 m dlugosci. Rury
§3: otoczone . azytnmklem regulujacym tempera-
ture np. krazacg woda. Okole dwoch trzecich
zawartodci bezwodnika maleinowego W gazie
lnondmsuje sie i odpmwadma w po-sta"1 cieczy.
Pomstalloéc gazu pmechodz: przez kolummne wy-
mywajaca lub wiege, gdzie wchodzi w zetkmi -
cie ' w pmemwpradﬂe z W\clda Jub wodmym roz-
twm'em kvv'asu maleincwego, dostarczamc do o-
kolo 40%-owego wagowo wodunego umtwmu
kwasu malemcvwego. Lo

- Ta@fiperature w skraplaczu reguluje sie za po-~
mb%’g‘ ‘ezynnika {reguluaaéego tak, ze temnperatu-

v ‘gazr-wylotowego wynosi 51,5° — 54.5°C. -Ope-

racje te kontynuuje sie- w ciagu 228 gbdziny,
przy czymy: me sttqpuJe spadek msmen’ﬁ- w

-

" pie’ tyle zeby wplywac ma spadek usn}é%
. s s

LESAE

nastepujace

Zawarto§¢ kwasu maleincwego w osadzie nie
przekracza 40%;.

W pcdanych warunkach osigga sie maksimum
odzyskiwania bezwodnika maleinowego w mis-
kich temperaturach bez zadnego wplywn ujem-
nego ma cuagloéé procesu,

Pnzyklad ‘peréwnawiezy A. Wyzej podany spc-

. s6b postepowania powtarza sie z wyjatkiem te- ‘
8o, ze temperature czynnika ozigbiajacego obni-
'za sig tak, ze temperatura gazu wylotowego Wy-

mosi 50.5°C, a spadek ci$nienia zwieksza sig
stopniowo az do wystapienia calkowitego za-
tkania, ktére nastgpuje w ciggu’ 1,75 godziny,
od rozpoozecia procesu i normalny tok opera-
cji zostaje calkowicie zatrzymany.
Temperatura skraplacza podnosi sie do .okolo

' 58°C (tak, ze bezwodnik maleinowy stapia sig

i splywa) i proces podejmuje ‘stena nowe w
warunkach takich, zeby temperatura gazu wy-
lotowego wymosila 52°C. W tych warunkach
spadek ciSnienia w skraplaczu nastepuje tak
szybko, Zze zasadniczo zatkanie wystepuje juz
po 1,25 godzinie.

'Po skrzepnieciu mieszaniny z bezwodnikiem
m»a,lmnowym, nastepne ogrzewanie nie usuwa

~ catkowicie zahamowan w prowadzeniu procesu.

Z'wiqkswme spadku cisnienia w sknaplaczu mo-
ze' spowodowaé komecmoéé wyeliminowania
skraplacza z pracy w celu pnywrécenﬁa mu
sprawnosci dmamanm, przez wylugowanie lub ze-

" skrobanie osadu. Typowa am.lm tych utworzo-

nych stalych pmdukfwwv daje:

kwas maleinowy 59.20/;
bezwddnik maleinowy 1140,
kwas jablkowy T 0%,

- kwas fumarowy © 0.1,

- popi6l 3 1“/0

- smoda ' pozo*taloéé

_‘Osad z procesu z przylkladu I zamera pomzeJ
40% kwasu maleinowego, korzysinie mniej miz
30%, najkorzystniej mmniej niz 10%,. Ilo$é¢ popio-
u w fego modzaju procesie jest doéé WySoka(o-
kolo 17%,) smoly réwniez. (ckoto 26%). .

Ciekly slmophn:y bezwodm&k mnledndwy wy-
tworzony podezas normalhego procesu skrapla-
nia zawieis: 2«— 7% kwaﬁu maleumwego :

Oczywnstym fest z tyeh’ danych ié gd'y thie-
szanina z bezwodnildem maléifiowytm’ skizepnie
w ukdadzie kandemacymym normalna spraw-
nosé ‘dziatania” nie” m&etbyé przyw.réoon Jedy-
tiie pirzez sf/qpieme bezwddmka maleinowego.,
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Ilo§¢ wystepujacego bezwodnika maleinowego
jest nie wystarczajaca, zeby wytragcony kwas
maleinowy mégl sie z powrotem rozpuscié, na-
wet jezeli warunki utrzymuje sie takie, ze ko-
lejno skraplana mieszanina z bezwodnikiem
maleinowym ma temperature krzepniecia wyz-
szg 'od bezwodnika maleinowego. Rozpuszczal-

no§¢ kwasu maleinowego w bezwodniku ma-

leinowym nie przekracza 0,2%, w temperatu-
rach skraplania odpowiednich do odzyskiwania
bezwodnika maleinowego z gazu wylotowego z
reaktora tak, ze kondensat bezwodnika malei-
nowego jest na og6t przesycony kwasem ma-
leinowym.

Wytrgcony kwas maleinowy oczywiscie dziala
Jjako zarodek w stosunkowo szybkim osadzaniu
sie dodatkowego kwasu maleinowego.

Porownywalne wyniki z poprzednimi otrzy-

" muje sie przy rézmych modyfikacjach. Tempe-
ratura ozi¢biania gezowej mieszaniny z reakcji
utlenienia moze wynosi¢ 51,5—62°C, korzystnie
ponizej 58°C, najkorzystniej do 51,5 — 54,5°C.
Zawartosé bezwodnika mialeinowego w gazowe]j
mieszaninie reakcyjnei moze wynosi¢é 0.4 — 1.1,
korzystnie 0.6 — 1.0, najkorzystniej 0.8 — 0.98%,.

Spos6éb wedlug wynalazku umozliwia nieocze-

1842. RSW ,Prasa” Kielce

kiwanie otrzymywanie bezwodnika maleinowego
z duzg wydajnoscia w bardzo krétkim okresie
czasu przy Jjednoczesnym wyeliminowaniu
przerw w cyklu operacyjnym powodowanych
przy stosowaniu dotychczasowych metod, ko-
niecznoscig oczyszczania wurzadzenia do kon-
densacji przez usuwemia powstalych osadéw.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb odzyskiwania bezwodnika maleino-
wego z gorgcej gazowej mieszaniny produktéw
reakcji utleniania benzenu, znamijenny tym, ze
mieszaning o zawarto$ci 0.4 — 1.19, bezwodnika
maleinowego ozigebia si¢ do temperatury 51,5 —
62°C, korzystmie do 51,5 — 54,5°C, przy czym
nastepuje wykroplenie zasadniczej  czeSal bez-
wodnika maleinowego, ktére to skropliny usu-
wa sie i jednoczesnie powstajg 'w kazdej stre-
fie wymiennika ciepla nie wielkie ilosci osadu,
w ktérym zawarto$é¢ kwasu maleinywego mnie
przekracza 40%,.
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