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Wynalazek dotyczy sposobu usuwania niepo-
sgdanych stalych produktéw powstajgcych w
trakcie wytwarzania bezwodnika maleinowego,
ktére osadzajg sie w urzgdzeniu przeszkadza-
jac procesowi. Osady te skladajgce sie z surc-
wego kwasu maleinowego, usuwa sie przez roz-
puszczanie ich w cieklym bezwodniku malei-
nowym,’

Bezwodnik maleinowy otrzymany przez kata-
lityczne czeSciowe utleniemie benzenu lub po-

dobnego weglowodoru w obeano$ci wanadu lub.

podobnego katalizatora, ewentualnie umieszczo-
nego mna no$niku, czeSciowo kondensuje sie
przez ozigbienie, a pozostato$é absorbowana w
wodzie, tworzy kwas madeinowy. Ten ostatni
przekszialca si¢ w bezwodnik maleinowy przez
odwiodnienje, np. za pomocag destylacji w obec-
no$ci czynnika "azeotropowego, takiego jak np.
ksylen. W czeSciowej kondensacji bezwodnika

maleinowego powstaja produkty stale w sto-
sunkowo trudno dostgpnych miejscach urzg-
dzenia, takich jak rury kopdensacyine i usu-
wanie tych osadéw stanowi powazny problem.

Wynalazek rozwigzuje to zagadnienie,

W tym celu wprowadza si¢ w zetknigcie utwo-
rzony osad z cieklym bezwodnikiem maleino-
wym, w ktérym osad rozpuszcza sie, po czym
otrzymany roztwér usuwa sig. Proces prowadzi
si¢ w temperaturze 53—200° w ciggu 10—2000
minut, stosujac 0,3 — 99 czefci wagowych bez-
wodnika maleinowego na 1 cze§é osadu.

Bezwodnik maleinowy znajdujgcy sie w ga-
racej mieszaninie gazowej, otrzymanej po cze$-
ciowym katalitycznym utlémianiu benzenu, pod-
daje sie czeSciowej kondensacji w skraplaeru
stalowym, w ktérym znajdujg sie pioriowe rury,
chiodzone za pomocg czynnika oziebiajgcego.
Powstajagcy w rurach osad wymywa sie stru-
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mienjem . cieklego bezwodnika maleinowego,
skier%a%gm’ od gory do doty przy czym wy-
3 je " osadu prowadzi sie jednoczesnie
% rgé ‘mieszaniny gazéw przez rury.
Wyfhdlia?;ek wyja$niajg nastepujace przykla-
dy, w kitfrych czeéci i procenty sa czeSciami
i procentami wagowymi, o ile nie jest zazna-
czone, zé jest inaczej. Przyklady te w Zadnej
mierze mie-ograniczaja zakresu wynalazku. ‘
Przylklad I Otrzymang z reakcja katali-
tycznego utleniania benzemu gazows mieszaning
przeprowadza sie przez skraplacz, zawierajacy
jedng lub kilka pionowych rur o §rednicy we-
wnetrznej okoto 25,4 mm i dilugo$ci olkoto 2.1
m. Rury ctoczone sa przez czynnik regulujgcy
temperaturg, utrzymywang w okoto 55°C, np.
przez krgzgcg wode. Okolo dwoch trzecich za-
wartoéci - bezwodnika maleinowego w mieszZa-
ninie gazowej skrapla sie i splywa w postaci
cieczy. Pozostaly gaz przechodzi przez kolumne
wymywajacg wode lub wieze, gdzie wchoidzi
w zetkkiniecie w przeciwipradzie z wodg lub wod-
hym kwasem maleinowym, tak ze tworzy sie

40%,-cwy wagowo wodny roztwér kwasu ma-

leinowego.

Roztwér ten odwadnia sie w kolumnie w
obecnoéci ksylenu jako czynnika azeotropujg-
cego (destylcwang wode usuwa sie, a ksylen w
postaci flegmy zawraca z powrotem do kolum-
ny). Surowy bezwodnik maleinowy usuwa sie
jako pozostalo$é pedestylacyjna, ktéra moze za-
wieraé do ckolo 20% ksylenu.

Podczas tego procesu powstajy stopniowo
stale produlkty i osadzajac sie wewmatrz rur
skraplacza powodujg zwickszenie spadku cis-
nienia w skragilaczu, co prowadzi do przerwania

pracy skraplacza i usuwania osadéw. Analiza

utworzenych statych produktéw wykazuje na-
stepujacy skitad:

kwas maleinowy 59,20/,
bezwcdnik maleinowy 11,4%,
kwas jablkowy 0,19/
kwas fumarowy 0,19,
smota 24,69,
. Oftrzymany podczas kondensacji ciekly bez-
wodnik maleinowy zawiera 2 — 7% kwasu
maleinowego.

Skraplacz zawierajgcy osad wylgcza sie z
procesu i osad wymywa sie cieklym bezwodni-
kiem maleinowym (surowym albo oczyszczo-
nym), w temperaturze okoto 100°C, w ktoérym
rozpuszcza sie surowy kwas maleinowy. Ubwo-
rzony roztwér usuwa sig, po czym skraplacz

wlgcza sie z powrotem i proces prowadzi dalej
w zwykly sposoéb.

Jest to stosunkowo prosty i szybki sposéb
oczyszczania skraplacza, powodujgcy minimum
straty czasu, zwlaszcza w por6wmnaniu z znacz-
nie powolniejszymi i bardziej ktopotliwymi me-
chanicznymi metodami usuwania tych osadow
jak skrobanie i tym podobmne, lub ze stosowa-
niem niepozadanych i szkcdliwych rozpuszczal-
nik6w, ktére nalezy calkowicie usuwaé przed
wlaczeniem z powrotem urzadzenia do procesu.

Inna wazna korzy$§é z ekonomicznego punkiu
widzenia, wynikajgca z wynalazku polega na
tym, ze do wyrobu rur w skraplaczu mozna .
stosowaé zwykla stal w przeciwienstwie do
spiosobow, - stosujacych wodne czynniki do prze-
mywania, ktére powodujg szybkg kiorozje urza-
dzenia, wskutek czego powstaje koniecznoéé
stosowania nierdzewnej stali do rur i innych
powierzchni stykajgcych sie z czynnikiem wy-
mywajgcym lub z utworzonym roztworem.

Przyktad II Sposéb postepowania z
przyktadu I powtarza sie, z wyjatkiem tego, ze
stosuje si¢ bezwodnik maleinowy w postaci cis-
czy do wymywania przeplywajgcej ku dolowi
w rurach skraplacza, w wspéipradzie z gazami
przechodzacymi przez skraplacz w trakcie jego
dzialania. Zwykle czynnik chtodzacy w plaszczu
skraplacza, ofaczajacym rury jest utrzymywany
w temperaturze okolo 55°C. Do wymywania sto-
suje sie ciekty bezwodnik maleinowy, o tempa-
raturze 53—90°C, w celu ulatwienia szybkiego
usuwania osadu, poniewaz rozpuszczalno$é kwa-
su maleinowego w bezwodniku maleinowym jest

- Wyzsza W wyeszych temperaturach. Jednakze

temperatura nie powinna byé¢ tak wyscka, Zeby
spowodowaé miepozadang izomeryzacje kwasu
maleinowego w fumarowy. Ten ostatni tworzy
state osady, znacznie trudniejsze do usuniecia.
Temperatury powyzej 132°C sg szczegéilnie od-
powiednie w procesie wedlug wynalazku, po-
niewaz kwas maleinowy w temperaturze wyi-
szej od 132°C, jest juz stopiony przez co zwiek-
sza sig szybko$¢ jego rozpuszczania sie.
Ogrzewanie do temperatur znacznie wyzszych.
od 132°C w mieobecno$ci bezwodnika maleino-
wego nie prowadzi do usunigcia smotowych
sktadnikow osadu.
- Jednakze przez samo ogrzewanie nie mozna
usungé stalego kwasu maleinowego, poniewaz w
tych warunkach kwas ten izomeryzuje w- kwas
fu'ma:rowy, ktérego usuniecie z urzgdzenia jest
znacznie trudniejsze. )
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Przyktad III Cze§é stalego osadu otrzy-
manego w urzgdzeniu z komory rozdzielajgcej
ciecz od gazu pomizej skraplacza, ogrzewa sig
za pomocg ogrzanego bezwodnika maleinowe-
go do temperatury 110°C. Calkowite rozpuszcze-
nie statego produktu w bezwodniku maleino-
wym nastgpuje w ciggu 45 minut, stosujac 70
czeSci wagowych bezwodnika maleinowego na
1 cze$é statego produktu. ’

Przyktad IV. Cze§é stalego osadu podob-
nie, jak w przyktadzie III ogrzewa sie za po-
moca bezwodnika maleinowego do temperatury
135°C. Po 20 minutach osigga sie¢ calkowite roz-
puszczenie . stalego produktu w bezwodniku
maleinowym, stosujgc taki sam stosunek iloSci
bezwodnika do iloSci osadu jak w przyktadzie
III.

Naturalnie w procesie z przykiadu II, wyste-
puje zwigkszone obcigzenie urzgdzenia zwigza-
ne w czeSci z parowaniem dodanego bezwodni-
ka maleinowego, zwlaszcza w warunkach wyz-
szej temperatury.

Poréwnywalne wyniki otrzymuje sie wpro-
wadzajge réine zmiany, objete nastepujacymi
granicami. Temperatura wprowadzania w zef-
knigcie cieklego bezwodnika maleinowego ze
stalym osadem wynosi 53 — 200°C korzystnie
90 — 180°C, najkorzystniej 100 — 140°C. Czas

. zetkniecia stopionego bezwadnika maleinowe-
go z osadem wynosi 10 — 2000 minut. Stosunek
iloSci cieklego bezwodnika maleinowego, jako
rozpuszczalnika do ilo$ci osadu wynosi 0,3 --
99 czeSci wagowych, korzystnie 12 — 50 czeéci
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bezwodnika maleinowego na 1 cze§é¢ osadu.
Tlo$é stosowanego bezwodnika maleinowego po-
winna byé co najmmniej wystarczajagca do roz-
puszczenia calego osadu w temperaturze wy-
mywania zaktadajac, ze osad sklada sie catko-.
wicie z kwasu maleinowego. Ilo§ci wyzsze od te-
go minimum shtuzg do zmniejszenia czasu wyma-
ganego do rozpuszczenia.

Wszystkie modyfikacje oczywiste dla fa-
chowca, z wyjatkiem tych ktére wykraczajg po-
za zakres zastrzezen patentowych, sg objete wy-
nalazkiem. ‘

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oczyszczania urzadzenia zawierajace-
go osad z surowego kwasu maleinowego
i smél, powstajacy w procesie wytwarzania
bezwodnika maleinowego znamienny tym, ze
osad wprowadza sie w zetkniecie z cieklym
bezwodnikiem maleinowym, w - temperatu-
ze 55 — 200°C, w ciggu 10 — 2000 minut, po
czym usuwa sie utworzony roztwér zawic-
rajacy rozpuszczony osad.

2. Sposo6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, %Ze

stosuje sie bezwodnik maleinowy w ilosci
co najmniej wystarczajgcej do rozpuszczenia
ilo$ci kwasu maleinowego, rownej ciezarow:
osadu, w temperaturze wymywania.
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