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MEMORTIA DESCRIPTIVA
DE UNA PATENTE DE INVEECION POk VEINTE ANOS EN ESPANA A FAVOR DE UNION CHI-
MIQUE BELGE SeA., BE NACIONALIDAD BELGA, RESIDENTE EN BRUSELAS (BELGICA).

sobre:
YPROCEDIMIENTO CONTINUO IE PREPARACION DE ATHIDRIDO kATLEICO INCCLORO MUY
PURO, POR DESEIDRATACION DEIL ACIDO NMATLEICOY,
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Este invento se refiere a un procediﬁieﬁto continuo de pre-
paracién de anhfdrido meleico incoloro muy puro, por deshidrata-
cibdn del dcido maleicé.

Segdn el invento se introduce una solucién acuosa de £ecido
maleico en una colurma de destilacién y se mezcla con 1los vapores
de un disclvente orginico halosenado gue hierva a mds de 1452C.
La deshidrafacién del d4ecido maleico para Fformar anhfdrido maleico
gse produce con se aracién de agua. Lamezcla binaria-agua-disolven-
te se extrae en 1o parte superior dec la columhae

Segiin una caracteristica del invento, el disolvente haloge-
nado se separa de la mezcla binsria y repitc el ciclo en la colume~
na de destilacidn.

Ia solucidn acuosa de dcido nmaleico introdudcida en la colume
na contiens del 40 al 60% de Zcido y, preferentenente el 50%.
Esta solucidn se prepara disolviendo en agua dcido maleico obfeni-
do por la oxidacién catalftica del benceno en la fase de vapor. Ie
solucién de dcido mzleico contiene ventajosamente un catalizador |
de deshidratacién, como el dcido sulfidrico o el 4cido p-tolueno-
sulfénico.

El disolvente orgdnico hzlogenado cgue tiene un pusto de ebu—
llicidn superior a 145 oC es, por ejemplo un tetracloretano, y ma$
especialmente el l.l.2.2vtctracloretanc, cue hierve a 1462C,

Al anhfdrico maleico preparade segin el presente invento es
prédcticamente incoloro, despuds de la destilacibn tiene una colo-
racién APHA que no excede de 26. Zste producto tiene un alto gra-.

do de pureza, funde a 52,4°2C y tiene un contenido d= mds del 99<

‘de anhfdrido maleico.

Con los procedimicntos conccidos d= prepsracidédn del anhfdri
do maleico no es posible obtener un producto mfs pure e incoloro,
Ademds el procedimiento del invento tiene la ventaja de ser

mds economico cue ¢l procedimicntc conocido en que se emplen xilee
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nno gomo disolvente. EL calor de vaponizacidn del le.l2.2-tetraclore

tano (54,9 cale /g¢) es inferior sl del xileno (82,0 cale/Ze)e
El procedimiento del presente invento puede realizarse wven
tajosamente en un aparsto como el gue se esquemftigemente, y &
5= t{tulo de ejemplo, en el plano que se acompefiae
En el pleno 1%, es una columna de cobre llena de anillos
Raschig de porcelana (que no estén representados).
La columna de destilacidn estd provista de una cdmara co~
| 1ectora de vapor (2).
10, En laparte inferior de la columnz se halls unz cdmera co-
lectora (3) pera lamezcla disolvente-snhidrido maleicoe.
El aparato va equipado con lzs siguientes conexiones tubu—
lares:
Un tubo (4) pars introduéir la solucién acuosa del Fcido
15 ¢ maleico; un tubo (5) para extraer los vapores de la mezcla bi-
naria; tubds (8 y 9) pare introducir el disolvente, y un tubo de
descarga (10) del anhfdrido maleico, Los tubos (8 y 9) estén o
provistos de vdlvulas (11 yV12) para controlar ls ciréulaeidn.
del disolvente.
20,- ' Las diferentes partes de la columnas estdn zisladas y de-'
tadas de dispositivos de calentamiento graduableg, o
Los vapores de/ia mezcla bingria que sélen por el tubo
(5) pasan a través de un condensador (6) y el producto conden—
sado afluye a un separador (7); yendo dispuesto un tubo (13)
25 o= pera extraer el aguae -
El procedimientc puede ponerse en prictica como se des-
cribe en el siguiente ejemplo. |
EJEMPLOs ‘
A través del tubo (4) se introduce en 1z columna (1)

30 4= una solucidén acuosa que contiene el 50% de dcido maleico y el
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0,70% de dcido sulfrico, y se introduce un volumen esencialmen-
te igual de tetracloretanc & travée de los tuhos (8 y 9).

Ie deshidratacién de un mol de dcido meleico se produ~
oe con liberacidén de un mol de‘e,gua. Bl agua de la soluci&n acues
sa se evapora ripidamente y el dcido meleico se descrmpone y se
forma uns mezcla binaris con los vapores de tetracloretance Es- i
ta mezcla reoogide en la cdmara (2) en la parte superior de la
columa, pasa a trzvés del condensador (6)e El 1fquido obtenido
afluye el separador (7), en el que la capa superior, que consis-
te en agua pura, se exirae por el tubo (13), y estando consti~- |
tuida la capa inferior por el tetracloretana, puede volver & :e-;
petir el ciclo mediznte los tubos (8 y 9).

A través del tubo (10) se descarga la mezcla de anhidri-'
do maleioo bruto y tetracloretano recogida en la cdmara (3)e Di~
clla mezcla se purifica medisnte destilacién fracéioneda y se re-z
pite el ciclo con el tedracloretano recupersdos |

Se recoge anhfdrido maleico con un rendimiento del 95%
de la cantidad de dcido maleico introducido enlla columna.

Para la economfa y eficacia de la operacién son impor=-
Yantes los puntos siguiehtee:

Le introducoién del disolvemte en la columns debe reali-
zarse simulteneamente por los tubos (8 y 9). Fegulandolas pro= :
porciones del 1fquido que fluye por cada uno de los tubos (8 y
9); es posible evitar el calentamiento superfluo y limpiar la co~-
lumna, continuamenteﬂ

Ia relacién de los volumenes introducidos de disolveh-
te y solucién acuosa del decido maleico, puede variar entre 0,85
Yy 1,15.

Iz temperatura de la cdmara colectora (3) puede hallar-

se entre 175 y 1902C, 3a de la parte inferior de la columna (1),
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entre 160 y 1852C, y la de la zonaféﬁ'que se introduce la solu-
cién acuosa de 4cido maleico, entrerlls y 1252C.

Lgfemperatura de la parte superior de la columna y de
la cédmara (2) deberd ser de unos 100 a 1202C. De este modo, se
reduce el minimo l: centidad de dcido maleico sin transfﬁrmar.

NOTA

En resumen; 1é.presenté solicitud recaerd sobre las si-
guientes reivindicaciones: ,

18,- Procedimiento continuo de preparacidn de anhfdrido
maleico incoloro y sumsmente puro por deshidratecién del deido
maleleco, caracterizado en que se introduce continuamente.una
solucién senoes de dcido meleico, en los vapores de un disolven—
te halogenado Que tiene un punto de ebullici6ﬁ superior a 145°C,
en una columna de destilacién, y en que se elimina la mezcla bi-
naria agua-disolvente, en la misma proporcién gue se forma;'por
destilacidén, separdndose el disolvente halogenado de la mezclé
binaria y reintegrénddse‘a la,cdlumné. B _

22.-vProcedimiento, segiin la reivindicacién le,., oaracfe—
rizadob porque se emplea tetracloretano como disolventee

384= Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 j 25;,
caracterizado porque dentro de un periodo dado, la relacidén de
los voldmenes de disolvente y de solucién acuosa de deido malei-“;
co introducidos en l: columna, estd comprendida entre 0,85 y 1,15

42,= *rocedimiento, segféin las reivindicaciones 12 g 38,,
caracterizado porque el disolvente se introduce simul tdneamente
por la parte superior e inferior de la columna,

58 .= Yrocedimiento, segfin las reivindicaciones 1% a'4§;,
caracterizado porque se mantienen temperaturas del orden‘de 175=-

=1902C en lz parte inferior del aparato; 160-1852C en 1z parte in-

ferior de lz columng; 115-1252C en la zonha en que se introduce
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la solucidn de 4cido maleico, y 100-1202C en la parte superior
de la columna y en uns cdmara colectora para la mezcla binaria,

684~ Procedimiento, segiin las reivindicaciones 12 a 5%,
carzcterirzada porgue se introduce en la colwuma una solucién
acuoss de dcido maleico que tiene una concentracién comprendida
entre el 40 y el 60%, preferiblemente el 50%.

78 = Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 a 62
caracterizado porque se introduce en la columns una solucién
acuosa de dcido maleico cue contiene unz catalizador de deshi-
dratacidn.

82 4= PROCEDINIENTO CONTINUO DE PREPARACION DE ANHI-
IRIDO LALEICO INCCLORO MUY PURO, POR DESEIDRATACION DEL ACIDO
MALEICQ, |

Segfin se describe en lapresenie memoria que consta de

seis hojas escritas a mdquina por una sola cara y dibujos,

Madrid & - | /C 1998
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