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Wynalazek dotyczy sposobu usuwania niepo¬
żądanych stałych produktów powstających w
trakcie wytwarzania bezwodnika maleinowego,
które osadzają się w urządzeniu przeszkadza¬
jąc procesowi. Osady te składające się z suro¬
wego kwasu maleinowego, usuwa się przez roz¬
puszczanie ich w ciekłym bezwodniku malei-
nowym/

Bezwodnik maleinowy otrzymany przez kata¬
lityczne częściowe utlenienie benzenu lub po¬
dobnego węglowodoru w obecności wanadu lub
podobnego katalizatora, ewentualnie umieszczo¬
nego na nośniku, częściowo kondensuge się
przez oziębienie, a pozostałość absorbowana w
wodzie, tworzy kwas maleinowy. Ten ostatni
przekształca się w bezwodnik maleinowy przez
odwiodnieirote, np. sza pomiocą destylacja w obec¬
ności czynnika azeotropowego, takiego jak np.
ksylen. W częściowej kondensacji bezwodnika

maleinowego powstają produkty stałe w sto¬
sunkowo truidlno dostępnych miejscach urzą¬
dzenia, takich jak rury kondensacy;lne i usu¬
wanie tych osadów stanowi poważny profolem.

Wynalazek rozwiązuje to zagadnienie.
W tym celu wprowadza się w zetknięcie otwo¬

rzony osad z ciekłym bezwodnikiem maleino-
wyim, w którym osad rozpuszcza się, po czym
otrzymamy roztwór usuwa się. Proces prowadzi
się w temperaturze 53—200° w ciągu 10—2000
minut, stosując 0,3 ■— 99 części wagowych bez¬
wodnika maleinowego na 1 część osadu.

Bezwodnik maleinowy znajdujący się w go¬
rącej mieszaninie gazowej, otrzymanej po częś¬
ciowym katalitycznym utlenianiu benzenu, pod¬
daje s>ię częściowej kondensacji w skraplaczu
stalowym, w którym znajdują się .pionowe rury,
chłodzone za pomocą czynnika oziębiającego.
Powstający w rurach osad wymywa się stru-



mienieni ciekłego bezwodnika maleinowego,

skier^aMtń c<d gócy do dołu przy czym wy-
i^y%fcai|fc^ dsadn prowadzi się jednocześnie
!Śr W^^fw^m ^mieszaniny gazów przez rury.

Wyhafla^ek wyjaśniają następujące przykła¬
dy, w Wprych części i procenty są częściami
i procentami wagowymi, o ile nie jest zazna¬
czone, że jest inaczej. Przykłady te w żadnej
mierzenie-ograniczajją zakresu wynalazku.

Przysiad' I. Otrzymaną z reakcją katali¬
tycznego luitlanaanda benzeniu gazową miesziandnę
przeprowadza się przez .skraplacz, zawierający
jedlną lub kilka pianowych rur o średnicy we¬
wnętrznej około 25,4 mm i długości około 2.4
m. Rury citoiczone są przez czynnik regulujący
temperaturę, utrzymywaną w około 55°C, np.
przez krążącą wodę. Około dwóch trzecich za¬
wartości beawodnika maleinowego w miesza¬
ninie gazowej skrapla się i spływa w postaci
cieczy. Pozostały gaz przechodzi przez kolumnę
wymywającą wodę lub wieżę, gdzie wchodzi
w zetknięcie w przeciwiprądzie z wodą lufo wod¬
nym kwasem maleinowym, tak że tworzy się
40%-crwy wagowo wodny roztwór kwasu ma¬
leinowego.

Bozlrwór tan odwadnia się w kolumnie w
obecności ksylenu jako czynnika azeotropują-
cego (desfcylicwaną wodę usuwa się, a ksylen w
postaci flegmy zawraca z powrotem do koLium-
ny). Surowy bezwodnik maleinowy usuwa się
jako pozostałość podestylacyjną, która może za¬
wierać do około 20% ksylenu.

Podczas tego procesu powstają stopniowo
staiłe produkty i osadzając się wewnątrz rur
skraplacza powodują zwiększenie spadku ciś¬
nienia w skraplaczu, co prowadzi do przerwania
pracy skraplacza i usuwania osadów. Analiza
utworzonych stałych produktów wykazuje na¬
stępujący skład:

kwas maleinowy 59,2%
bezwodnik maleinowy 11,4%
kwas jabłkowy 0,1%
kwas fumarowy 0,1%
smoła 24,6%

Otrzymamy podczas konidensacjii ciekły bez¬
wodnik maleinowy zawiera 2 — 7% kwasu
maleinowego.

Skraplacz zawierający osad wyłącza się z
procesu i osad wymywa się ciekłym bezwodni¬
kiem maleinowym (surowym albo oczyszczo¬
nym), w temiperaturze około 100°C, w którym
rozpuszcza się surowy kwas maleinowy. Utwo¬
rzony roztwór usuwa się, po czym skraplacz

włącza się z powrotem i proces prowadzi dalej
w zwykły sposób.

Jest to stosunkowo prosty i szybki sposób
oczyszczania skraplacza, powodujący minimum
straty czasu, zwłaszcza w porównaniu z znacz¬
nie powolniejszymi i bardziej kłopotliwymi me¬
chanicznymi metodami usuwania tych osadów
jak skrobanie i tym podobne, lub ze stosowa¬
niem niepożądanych i 'Szkodliwych rozpuszczal¬
ników, które należy całkowicie usuwać przed
włączeniem z powrotem urządzenia do procesu.

Inna ważna korzyść z ekonomicznego punktu
widzenia, wynikająca z wynalazku polega na
tym, że do wyrobu rur w skraplaczu można
stosować zwykłą stal w przeciwieństwie do
sposobów, sitosiuijąjcych wodne czynniki djo prze¬
mywania, które powodują szybką korozję urzą¬
dzenia, wskutek czego powstaje konieczność
stosowania nierdzewnej stali do rur i innych
powierzchni stylkających się z czynnikiem wy¬
mywającym lub z utworzonym roztworem.

Przykład II. Sposób postępowania z
przykładu I powtarza się, z wyjątkiem tego, że
stosuje się bezwodnik maleinowy w postaci cie¬
czy do wymywania przepływającej ku dołowi
w rurach skraplacza, w współprądzie z gazami
przechodzącymi przez skraplacz w trakcie jego
działania. Zwykle czynnik chłodzący w płaszczu
skraplacza, otaczającym rury jest utrzymywany
w temperaturze około 55°C. Do wymywania sto¬
suje się ciekły bezwodnik maleinowy, o tempe¬
raturze 53—90°C, w celu ułatwienia szybkiego
usuwania osadu, ponieważ rozpuszczalność kwa¬
su maleinowego w bezwodniku maleinowym jest
wyższa w wyższych temperaturach. Jednakże
temperatura nie powinna być tak wysoka, żeby
spowodować niepożądaną izomeryzację kwasu
maleinowego w fumarowy. Ten ostatni tworzy
stałe osady, znacznie trudniejsze do usunięcia.

Temperatury powyżej 132°C są szczególnie od¬
powiednie w procesie według wynalazku, po¬
nieważ kwas maleinowy w temperaturze wyż¬
szej od 132°C, jest już stopiony przez co zwięk¬
sza się szybkość jego rozpuszczania się.

Ogrzewanie do temperatur znacznie wyższych
od 132°C w nieobecności bezwodnika maleino¬
wego nie prowadzi do usunięcia smołowych
Składników osadu.

Jednakże przez samo ogrzewanie nie można
usunąć stałego kwasu maleinowego, ponieważ w
tych warunkach kwas ten izomeryżuje w kwas
fumarowy, którego usunięcie z urządzenia jest
znacznie trudniejsze.
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Przykład III. Część stałego osadu otrzy¬
manego w urządzeniu z komory rozdzielającej
ciecz od gazu poniżej skraplacza, ogrzewa się
za pomocą ogrzanego bezwodnika maleinowe¬
go do temperatury 110°C. Całkowite rozpuszcze¬
nie stałego produktu w bezwodniku maieino-
wym następuje w ciągu 45 minut, stosując 70
części wagowych bezwodnika maleinowego na
1 część stałego produktu.

Przykład IV. Część stałego osadu podob¬
nie, jak w przykładzie III ogrzewa się za po¬
mocą bezwodnika maleinoiwego do temperatury
135°C. Po 20 minutach osiąga się całkowite roz¬
puszczenie stałego produktu w bezwodniku
malednowym, sitasując taki siani istosiunek ilości
bezwodnika do ilości osadu jak w przykładzie
III.

Naturalnie w procesie z przykładu II, wystę¬
puje zwiększone obciążenie urządzenia związa¬
ne w części z parowaniem dodanego bezwodni¬
ka maleinowego, zwłaszcza w warunkach wyż¬
szej temperatury.

Porównywalne wyniki otrzymuje się wpro¬
wadzając różne zmiany, objęte następującymi
granicami. Temperatura wprowadzania w zet¬
knięcie ciekłego bezwodnika maleinowego ze
stałym osadem wynosi 53 — 200°C korzystnie
90 — 180°C, najkorzystniej 100 — 140°C. Czas
zetknięcia stopionego bezwodnika maleinowe¬
go z osadem wynosi 10 — 2000 minut. Stosunek
ilości ciekłego bezwodnika maleinowego, jako
rozpuszczalnika do ilości osadu wynosi 0,3 —
£9"części wagowych, korzystnie 12 — 50 części

bezwodnika maleinowego na 1 część osadu.
Ilość stosowanego bezwodnika maleinowego po¬
winna być oo najmniej wystarczająca do roz¬
puszczenia całego osadu w temperaturze wy¬
mywania zalkładaijąc, że osad składa się całko¬
wicie z kwasu maleinowego. Ilości wyższe od te¬
go minimum służą do zmniejszenia czasu wyma¬
ganego do rozpuszczenia.

Wszysrhkie modyfikacje oczywiste dla fa¬
chowca, z wyjątkiem tych które wykraczają po¬
za zakres zastrzeżeń patentowych, są objęte wy¬
nalazkiem.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób oczyszczania urządzenia zawierające¬
go osad z surowego kwasu maleinowego
i smół, powstający w procesie wytwarzania
bezwodnika maleinowego znamienny tym, że
osad wprowadza się w zetknięcie z ciekłym
bezwodnikiem maleinowym, w temperatu-
inze 55 — 200°C, w ciągu 10 - 2000 minut, po
czym usuwa się utworzony roztwór zawie¬
rający rozpuszczony osad.

2. Sposób według zastrz* 1, znamienny tyim, że
stosuje się bezwodnik maleinowy w ilości
co najmniej wystarczającej do rozpuszczenia
ilości kwasu maleinowego, równej ciężarowi
osadu, w temperaturze wymywania.
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