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Wynalazek dotyczy sposobu odzyskiwania
bezwodnika maleinowego, z gorącej gazowej
mieszaniny otrzymanej po katalitycznym utle¬
nianiu węglowodoru, przez oziębianie tej mie¬
szaniny w granicach od 'temperatury krzepmlię-
cia bezwodnika maleinowego do około 62°C,
usunięcie (skondensowanego bezwodnika malei¬
nowego oraz regulowanie warunków tempera¬
turowych itak, żeby zawartość kwasu maleino¬
wego w osadzie utworzonym na obszarze wy¬
miennika ciepła wynosiła do 40%.

Bezwodnik maleinowy możria wytwarzać
przez katalityczne częściowe utlenienie benzenu
łub podobnego węglowodoru w obecności kata¬
lizatora np. wanadowego ewentualnie umiesz¬
czonego na nośniku.

Gorącą gazową mieszaninę reakcyjną można
oziębiać do częściowego skondensowania pew¬
nej iloścd bezwodnika maleinowego, a pozosta¬
łość można absorbować wodą* w celu przepro¬

wadzenia w kwas maleinowy. Ten ostatni prze¬
kształca się w bezwodnik maleinowy przez od¬
wodnienie, np. przez destylację w obecności
azeotropującego czynnika, takiego jak np. ksy¬
len. Przy częściowej kondensacji bezwodnika
maleinowego mogą tworzyć się ciała stałe w"
stosunkowo niedostępnych miejscach urządze¬
nia np. w rurach kondensacyjnych wymiennika
ciepła przez co następuje zmniejszenie szybkości
procesu, związane ze spadkiem ciśnienia w ru¬
rach oraz powsitaje ryzyko związane z zjawi¬
skiem zatykamia rur. Trudność polega na o-
siągnięciu maksymalnej kondensacji bezwod¬
nika maleinowego przy jednoczesnym utrzy¬
maniu normalnego długookresowego działania
urządzenia kondensacyjnego.

Wynalazek rozwiązuje ten problem. W tym
celu: gorącą gazową mieszaninę po reakcji utle*
nienia oziębia się do temperatury 51,5^62°C,
wskutek czego zasadnicza część bezwodnika ma-



ledncwego. Jconclen&uje się.. Ciekły bezwodnik
maleinowy usuwa się, a w elementach lirowych
wymiennika ciepła tworzą się niewielkie ilości
osadu, w którym zawartość kwasu maleŁnowe-
gio nie jest wyższa od 40%.

W stosowanej do kondensacji mieszianinie ga¬
zowej, otrzymanej po uMenianiu benzenu, za¬
wartość bezwodnika maleinowego wynosi 0,4—

Korzystały zakres temperatury> do której o-
ciębia się mieszaninę gazową wynosi 51.5 —
54,5°C.

Wynalazek wyjaśniają bliżej następujące
przykłady typowych sposobów w których części
i procenty są wagowe, nie ograniczając, jego
zakresu.

Przykład I. Mieszaninę benzenu i powietrza,
zawierającą 1.21% molowych benzenu prowadzi
się od góry w kierunku ku dołowi przf.-z rurowy
reaktor z szybkością objętościową 2500/godzi-
ńę, (ojpjętość wprowadzanego gazu na objętość
katalizatora na godzinę), w temperaturze 365°
C, stosując modyfikowany katalizator wanado¬
wy, opisany przez Roberta B. Ęgbert et Mit¬
chella Becker w amerykańskim opisie paiten-
towym nr 2.777.860.

Rura reaktora ma 22,2 mm średnicy we-
wnętrzneij^ a wysokość złoża z katalizatora wy-
nosii 3,05 ni. Rura może być otoczona czynnikiem
regulującym temperaturę, takim jaik stopiona
sól, stopiony metal lub płaszcz ż miedzi.

Gazowa mieszanina reakcyjna przechodizii
przez częściowy skraplacz, zawierający jedną
iuib kilka pionowych iur o około 25,4 mm śred¬
nicy wewnętrznej około 2,44 m długości. Rury
są otoczone. czynnikiem regulującym tempera¬
turę np. krążącą wodą. Około- dwóch trzecich
zawartości bezwodnika maleinowego w gazie
kandansiuje się i odprowadza w postaci .cieczy.
Pozostałość gazu przechodzi przez kolumnę wy¬
mywającą lub wieżę, gdzie wchodzi w zetkni r
cie w przeciwprądzie z wędą lub wodnym roz¬
tworem kwasu maleinowego, dostarczając do o-
kołp 40%-owego wagowo wodnego nmtwjąru
lgwasu maleinowego.

* TGKirperatiU-rę w skraplaczu reguluje się za po-
mWą czynnika regulującego tak, że tenaperatu-
ra gazu wylotowego wynosi 51,5° — 54.5?C. Ope¬
rację tę kontynuuje się W ciągu 22,6 godziny,
przy czymrnde występuje spadek- ciśnień^:> w
skraplaczu; Nieco osadu powstaje w ruize, -leefc
nke tyle, żeby wpływać na spadek c^śnŚntai.

Zawartość kwasu maleinowego w osadzie nie
przekracza 40%.

W podanych warunkach osiąga się maksimum
odzyskiwania bezwodnika maleinowego w nis¬
kich temperaturach bez żadnego wpływu ujem¬
nego na ciągłość procesu.

Przykład porównawczy A. Wyżej podany spo¬
sób 'postępowania powtarza się z wyjątkiem te¬
go, że temperaturę czynnika oziębiającego obni¬
ża się tak, że temperatura gazu wylotowego wy¬
nosi 50.5°C, a spadek ciśnienia zwiększa się
stopniowo aż do wystąpienia całkowitego za¬
tkania, które naistejpuje w ciągu' 1,75 godziny,
od rozpoczęcia procesu i normalny tok opera¬
cji zostaje całkowicie zatrzymany.

Temperatura skraplacza podnosi się do.około
58°C (tak^ że bezwodnik maleinowy stapia się
i spływa) i proces podejmuje się"na nowo w
warunkach takich, żeby temperatura gazu wy¬
lotowego wynosiła 52°C. W tych warunkach
spadek ciśnienia w skraplaczu następuje tak
szybko, że zasadniczo zatkanie występuje już
po 1,20 godzinie.

Po skrzepnięcia! mieszaniny z bezwodnikiem
maleinowyinj następne ogrzewanie nie usuwa
całkowicie zahamowań w prowadzeniu procesu.
Zwiększenie spadku ciśnienia w skraplaczu mo¬
że spowodować konieczność wyeliminowania
skraplacza z pracy w celu przywrócenia mu
sprawności działania, przez wyługowanie lub ze-
skrobanie osadu. Typowa analiza tych utworzo¬
nych stałych produktów daje;

kwas maleinowy
bezwodnik maleinowy
kwasi jalbłkowy
kwas fuimarowy
popiół
smolą

59.2%
11;4%
0.1%
0.1%
2;1%
pozostałość

Osad z procesu z przykładu I zawiera poniżej
40% kwasur maleinowego, korzystnie mnriej niż
30%, najkorzystniej mniej niż 10%; Ilość popio¬
łu w tęgo rodzaiu procesie jest dość wysoka (o-
koło 17%) smoły również (około 26%). ; ■ ' •' ■

Ciekły skropłewry bezwodnik ^maleinowy wy¬
tworzony '{^ezas 'normalnej
nia zawiera 2--^ 7% kwia^ti^^

Oczywistjtó JeM z tyci danych, .^'j^^mfle-
szanina z tezwodnikięni malinowym skrtópjnie
w układzie febńcteoisącyjnyii^
ńość działaniai nie mÓźe*byc prźywróoonai jedy¬
nie przez stopienie bezwodnika ńdaleińówego.r
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Ilość występującego bezwodnika maleinowego
jest nie wystarczająca, żeby wytrącony kwas
maleinowy mógł się z powrotem (rozpuścić, na¬
wet jeżeli warunki utrzymuje się takie, że ko¬
lejno skraplana mieszanina z bezwodnikiem
maleinowym ma temperaturę krzepnięcia wyż¬
szą od bezwodnika maleinowego. Rozpuszczal¬
ność 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, że kondensat bezwodnika malei¬
nowego jest na ogół przesycony kwasem ma¬
leinowym.

Wytrącony kwas maleinowy oczywiście działa
jako zarodek w stosunkowo szybkim osadzaniu
się dodatkowego kwasru maleinowego.

Porównywalne wyniki z poprzednimi otrzy¬
muje się przy różnych modyfikacjach. Tempe¬
ratura oziębiania gazowej mieszaniny z reakcji
utlenienia może wynosić 51,5—62°C, korzystnie
poniżej 58°C, najkorzystniej do 51,5 — 54,5°C.
Zawartość bezwodnika maleinowegjo w gazowej
mieszaninie reakcyjnej może wynosić 0.4 — 1.1,
korzystnie 0.6 — 1.0, najkorzystniej 0.8 — 0.98%.

Sposób według wynalazku umożliwia nieocze¬

kiwanie otrzymywanie bezwodnika maleinowego
z dużą wydajnością w bardzo krótkim okresie
azasu przy jednoczesnym wyeliminowaniiu
przerw w cyklu operacyjnym powodowanych
przy stosowaniu 'dotychczasowych metod, ko¬
niecznością oczyszczania urządzenia do kon¬
densacji przez usuwania powstałych osadów.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób odzyskiwania bezwodnika maleino¬
wego z gorącej gazowej mieszaniny produktów
reakcji utleniania benzenu, znamienny tym, że
mieszaninę o zawartości 0.4 — 1.1% bezwodnika
maleinowego oziębia się do temperatury 51,5 —
62°C, korzystnie do 51,5 — 54,5°C, pnzy czym
następuje wykroplenie zasadniczej części bez¬
wodnika maleinowego^ które to skropGiny usu¬
wa się i jednocześnie powstają w każdej stre¬
fie wymiennika ciepła nie wdielkie ilości osadu,
w którymi zawartość kwasu maleinowego nie
przekracza 40%.
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