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Your Case No. 511 « Spain.

Memaria Desaiptive
| sobhre:
" Método para separar un depdsito de fcido maleico

" crudo s8lido ",

— g - -

SCIENTIFIC DESIGN COMPANY, INC., entidad norteame-
riéana;}residente en: |

2 Park Avenue, Nueva York 16, (N.Y.), ES.UU. de A.

Esta invencién se relacionavcon la fas

" bricacidn de anhidiido‘maleico, incluyendo la desg-
hidratécién‘de fcido maleico por destilacidén en pre

‘gencia de un ageﬁte'azeotr6pico acuoso para formar

anhidrido maleico, y especialmente con un proceso
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tal en el que el anhidrido.maleico‘formado es 0=
bresaturado con fcido maleico crudo que puede in-

cluir 4cido fumérioo‘y resinas y alquitianeé'que

tiemkn a sedimentarse y formar un tenaz revesti-

miento fuertemente adherente spbre el equipo'de
aoero,‘y_el'materia1 es”1levadu o mantenido a una
temperatura de 185¢ G,por‘lotmenos para hacer al

dcido maleico crudo relativamente no adhérente, ¥

: més particuiarmente con un proceso tal en el que

un depbsito sélido adherente del material crudo
formado sobre el equipo es hecho relativamente no

adherente mediante calentamiento a una temperatu-

~ra de 1859”0 aproximadaménte, por lo menos, dié-
perséndose luego en un liquido tal como agua y se._.

'paréndoseo

El anhidrido maleico es un material

~econémicamente importante que puede prepararse me-

arcial

diante la oxidacién/ocatalitica de benceno o hidro-

carburo anflogo en presencia de un catalizador tal

como vanadio o similar, que puede estar contenido

 en un vehfculo. Ia mezcla reactiva gaéeosa calien

te puede enfriarse para condensar psrcislmente par

e del anhidrido msleico y absorberse el resto en

agﬁa para preparar feido maleico. Bste dltimo se

convierte en anhidrido maleico mediente deshidro~
genaéién, por ejemplo por destilacidén en presencia
de un agente azeotrépico tal como xilem o similar.

El anhidrido maleico obtenido‘puede cout ener parte

. del agente azeotrdpico y puede elmacenarse durante

un tiempo considerable antes de una ulterior des~

Wt
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tilacién para producir un‘material de grado espe-
cifico. El anhidrido maleico puede ser'sobresatg

rado con 4cido maleico crudo, que puede incluir una

-gran porcidn de fcido fumérico junto con al gunas

" resinas y alquitranes, que puede sedimentarse fore

mando. un tenaz depdsi%o sélido adhéreﬂte sobre el
equipo de acero empleado. La separacién de este

depSsito es un.lmportante problema de la fabrica~

clén, por cuanto el sélido es muy duro y no puede

romperse féoilmente. Ademds, los intentos de se~-

”lqpararlo por medio de vapor de agua a elevada pre-

| 316n suponen un gasto extremado de tiempo. Afn elv

uso de agua caliente alternada con cdustico acuoso
caliente ha resultado ser ineficaz para la separa-
cién del depésito duro formado en un depéslto de

almagenamiento.

Los descubrimientos asociados a la in-

 vencién y. relacionados con las soluciones de los

problemas 01tados, as{ como los ob;etos 1ogrados

de acuerdo con la inveneién tal como aqui se eXe

A pone, 1ncluyen la prOV1916n de:

a) ©Un proceso. para nacer el 4cido

: maleloo crudo no adheren-l:e al acero, cuyo méto do

oomprendeV61 mantenimiento del acero 2 una tempe-
ratura de 1859.C por louﬁenos durante el éonta¢to
del mismo con una solucién sobresaturada o mezcla
del écldo crudo en anhidrido maleico, |

b) Tales procesos para separar ‘depd

| 51to de 4cido maleico crudo sélido, que incluyen

el calentamiento del defsito a una temperatura de

LA N
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1852 ¢ aproximédamente, por lo menos; dispérséndo-
‘10 luego en agua mantenida a una ‘temperatura de
unos 1008 G, '
| c) Tales~proeesbé.en los que el deé
b6sito hé sido ﬁregipitado sobre el equip& de ace
‘ro desde una solucién del mismo en anhidrido malei
co.

‘d) Tales procesos en 1o0s Que el de-

 ’p6sito es sumergidd en 1liquido durante la opera-

cién de calentamiento.
@) Tales procesos en los que el li-
-quido es predominahtemente anhidrido‘maléico. B
| ) Tales'procesbs en los que el ca=
lentamiento se efectia a una temperatura del orden
de 1852 C a 2002 C.

g) Y otros que resultarén ovidentes
con la siguiente exposicidn de detalles o versioe
nes de la invencién.

A fin de indicar ain més plenamente la
naturaleza de la presente 1nveaolon se exponen los

s1guientes eJemplos de procedimienios tipicos, en

“los que las partes,y poroentaJes 1o SOn por peso

respectivamente, salvo indicaidén en contrario, en-

tendiéndose que estos ejemplos se presentan sblo
como ilustrativos y no‘deberén considerarse como
limitativos del dmbito de ia presente invencidn; _

BEJEMPLO 1,

B g g ]
mmmininiTmToDIEI

Se 1ntroduce descendentemente a través

de un reactor tubular una mezcla de benceno y aire

" conteniendo un 1,21 % gremo~-molecular de benceno,
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& una veiéoidad volumétrica - eSpaciai’déwQSOO
‘por hora ( volumen de gas introducido por volu~
men’de éatalizadoi por hora), a una temperatura
de reaccién de 3652 C (usando un catalizador de.k' S
5, vanadio ﬁodifioado“comd'se describe en la Paten~  °
| te»N9,2o777,860, de Robert B.'Egﬁert y Mitcheil iff:
Becker, publicadaféllls de enero de 1957). B
‘Ei‘fubqﬁdel reaqt@r“puéde'ser de un

didmetro interno de'7/8 de pulgada y 1a~capa de l?'ﬁ“

10. catalizador puede tener una altura de 10 pies. El

tubo puede estar rodeado por un medio repulador :"?u;
de la temperatura tal como sal fundlda, metal fun _
dido o una cemisa de cobre,
. . reactivae

La mezcla/baseosa se pasa a través de

: 15;'-- un condensador parcial que contiene uno o nés tu-

pos:vertiCaleS de‘un>diémetro interngrde una‘ﬁul-

- gada apfoxiﬁadamente y unos 8 pies de 16ngitud. ‘?;;

;Los tubos estén rodeades por un medio :egulador

de 1la temperatura mantenido a una tempérétura de

20, 53 'a 582 C, por ejemplo agua en circulacibn. Apro ;jxl‘

ximadamente una tercera parte del contenido en an
hidrido maleico del gas se condensa y desagua en

forma 11qu1da. Elvrésto'del gas se pasa a una co-

lumna depuradora de agua o torre, donde forma con- ' ; §

25. taoto a contracorriente con agua o 4cido maleico I

acuoso, formapﬁo uns solucidn acucse de feido maleiqéfen

an 40 % por:peso. _ o .f;:i;

| Bsta solucién es deshidratada en una

columna en presenoma de xlleno como agente azeo -

30, trdpico ( separandose el agua destilada y volviéne



dose a poner en clrculacién el xileno como reflu-

"jo en la columna). Como fondos se retira un mate
rial Qrud§'de anhidrido maleico, que_puede conte~
ner aproximadamente un 20 % & més,de.xilenb.”

5. Si se desea, puede sepérarse uns, par-
te de los fondos de la dest11a01on Y pasarse a un
depéslto de refrlgera016n y sedimentacidn, en el
que se somete & un vacfo a fin de borbollar una '
rarte del xileno y més'anhidrido’maleieo‘(que es

10. condensado y recmoulado ), descendiéndose la tem-
peratura de 1a mezcla 8 130° C aproximadamente.
JBEn tal tratamlento se sedimenta 4cido maleico crﬁ‘.
do slido conteniendo una cantidad sustanclal de
k501do fumérico, pudléndose decantar el liquido so-;
15. brenadante y recircularse a la columna de destilam
| cidn. Este prooedimiento se expone més ampliamen-
te en la solicitud copendiehte de Waltér N. Ale~
xander y Manfred Gans titulada "Chemical Process"
| (No. 498), Wimero seriado , deposi-
20,  tada el 22 ( o alrededor del 22) de julio de 1960.
Ilmteriel de anhidrido maleico crudo
pqede'contener hasta un 50 % aproximadamente de xi-
_leno;.cuyonaterial puede mantenerse en deﬁésitos
' de acumulacién o almécenamiento, refindndose sube
‘*  25, siguientemente o volviéndose a destilar para for-
| mar enhidrido maleico de grado espeoffiéo. Duran-
te 1a destilacidn, almacenamiento y sedimentacidn
opcional del 4dcid crudo, puede formarse un duro
depdsito adherente, Después.de la acumula016n SUS=

30,  tancial de dep8sito, la piezé'particular del equi-
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.po ha de retirarse o aislarse del servieio y lim-

piarse.

La invencién queda tipificada por la

limpieza de uﬁiiécipiente de acero ordinario (o de

‘‘acero inoxidable), cilindrico, grande y horizon-

tal, usado para almacenar el enhidrido maleico cru

" do durante un perfodo de varios dfas o semanas haé‘

ta que el depdsito sélido ocupe aproximadamente del

10 a1 20 % del volumen del depSsito. Se retira el

'  1{quido del depdsito y se lleva el residuo a una
. temperatura de unos 1902 C usando un serpentin ca-

‘lentador suministrado con vapor de agua a uns pre-

Sién de 35O 1lpc y a una tenperatura de ogndensa-"

cién de 225¢ ¢ aproximadamenﬁe. ‘Luego se introdu-

ce agua en el depSsito ( mientras se contimia el
calentamiento del serpentin) de.maﬁgra que la ‘tem-
peratura del depdsito sea de 1002 C apioximadamen-
te, El adhérente‘depésito duro y sélido entra en

dispersién o solucién rdpidamente en el agua, sin

: m55'égitaoi6n que la pfoduéida al introducir el

agué ¥ la inherente ebullicidn de la misma. Luego
se deéaéua el depdsito, pudiéndose lavar con agua
a unos 100% C, Como resultadé, el ®dpdsito se lin-
pi&'eh unas dos horas.

Para retirar el“liquido antes del ca=-

‘lentamiento, puede desaguarse o, si las toberas

de salida estdn obturadas, puede emplearse un éi;‘
fén. Como variante, se hierve el 1lfquido mientras
se calienta el contenido del depdsito.

En una prueba comparativa, excepto sin
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precalentar a 190° C, aprox1madamente, repetldos
lavados con agua caliente a 1002 C no separan el
solldo. '

EJBIPLO 2,

By ym———

Se replte el proeedlmlento del ejem~

plo 1, con la excepclén de que una serle de tube=~
rias de. acero usadas para transportar el arhldri-
do malelco crudo se mantlene a una temperatura de

1852 ¢ por lo menos por medio de une camisa de va-

por de agua suministrada con este vapor a una pre-

sién de 300 lpo;ilEsfaé tuberfas no muestran nin-
gin ensuoigmienfb ni formacién de depésitos sbli-
dos y duros adheridos.'

| Si se 1nterrumpe el flujo de llquldo
durante un tlempo ‘de hasta unas diez horas, "se se=-
dimenta sblido, pero es répidamente retirado cuan-
do se reanuda el flujo. | o

Enfﬁpa'prueba comﬁarativa se reﬁ?te

el ejemplo 2, con la excepcién de que el calenta~
miento de las tuberias se realiza por medio.de un
tubo de cobre que envuelve a las tuberfas y es s
ministrado com vapa de agua a fin de mantener a
las tuberfas a una téﬁperatura de unos 130 a 150¢

C. TLas tuberias son gradualmente revestidas de

sélidos duros adherentes, experimenténdose una gran

dificultad en la separacidn de tales sélidos.

| El precalentamiento debe efectuarse
a una temperatdra de unos 1852 C, por lo wmenos,
’siendo unos 2002 C un limite superior préetico,

aungue. pueden usarse. temperaturas superiores., ZEl

B
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agua se apllca cnando el sdlldo alcanza esta tem-

peratura, pero es preferlble un calentamlento a
ésta temperatbra‘durante unos treinta mimitos an-
tes de aqadlr el agua..".ﬂ., S e
56 l, Puede emplearse cualquler medio calen~
-tador adeguado, 1npluyendo'una canlsa 0o un serpen-
tin calentadores (vapbr de agua); natuzalmente,’ T
deberd evitarse un calentamiento excesivos . »_'7 ,3y,¥
El depbsito erudo se separa‘del acero

'"10. (iﬁcluyendo los tipos de acero ordinario e inoxi- &:3:1
dable) u otros materiales de construcecidn usados
~en las ihstalaciones quimicas, cuyos materiales
pueden resistlr las temperaturas 1nd10adaso P

51 arente azeotrdplco acuoso puede sex

N 15, cualquiera que sea eompatible con el sistema, ine
clﬁyéhdose el xlleno, tbiueno e hidrocarburos and P
logos, © hidrocafburos halogenados u oiigéﬁados ‘
que tengén ﬁna solubilidad y.proPiedadeé de‘dQSti;
lacién eguivalentes. _ -

20, Es realmente“sofprendente que se pueda lfx“
producir anhidrido maleico -crido con.elevadas efim= ?j,ﬁ
cacias y que el eguipo en'gue aquél se almacens
pueda limpiarse répidamente y que el depésito de
SOlldOS sobre las paredes de las tuberfas que trans~ fAﬁf\

25, . ~_ porta este material crudo vueda evitarse, especial- 3;2{
mente teniendo en cuenta la experiencia habida con té1f‘
depésitos extremadamente molestos de anhidrido ma- el
leico crudo, incluyendo el 4cido fumériéo, resi- MR
nas y alquitranes, en las conducciones de trans- L

30, nisién o depésitos de almacenamiento. S
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v1sta de las indicaciones precedcn—

tes, resultarén ev1dentes a un especlallsta en la

" materia variaciones y modificaciones de las mismas,

que deberdn incluirse en la invencién,'salvo las
que no entran en el &mbito de las adjuntas relvin

dlcaeioneso

===st=====

Descrita suflelentemente la naturaleza

del invento, asf{ como la manera de reallzarlo en la

préctica, debe hacerse oonstar que las .dlsposic:Lo-

nes anterlormente 1nd10adas, son susceptlb es de

v modlﬁ.cac:.ones de detalle en cuanto no alteren su

prlnclpio fundamental. También se hace constar que

: el invento se reflere a una 501101tud de Patente

presentada en.Norteametloa, No, de Ser;e 48,843,

- del 11 de agosténde’1960, acogiéndose por lo tanto.

a.ios beneficbs que conceden los Convenios Interna-
cibnales en vigor, ¥y éiendo lo qﬁe ¢onstituye 1la -
esencia del referido invento ¥ por lo que 8¢ soli-

clta Patente de Invenoién por 20 afios ‘en Espaaa'

» METODO PARA SEPARAR UN DEPOSITO DE ACIDO MALEICO

" CRUDO SOLICO "; caracterizdndose por lo siguien-

te.

12 .= Método para separar un depdsito

. oalen‘camlon’co de dlcho depdsito a una 'temperatu-

~ra de unos 1852 C por lo menos y seguidamente la

dispersién del mismo en agua mantenida a una teme

peratura de unos 100¢ C, y la separacidén de la re-

~cultante mezcla acuosa,
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22 ,~ Wétodo para separar un depésito

de 4cido meleico, crudo sélido, seglin 10 especi-

ficado en la reivindicacién 12, caracterizado por

que el depdsito ha Sidé'precipitado dé_una,so;u-
cidn del ﬁismo,en anhidrido maleico sobre el'eqqi-
po de acero, |

38, Método, segliin-lo espe01flcado

en la re1v1ndlca016n 28, oaracterlzado porque el

depésito es sumergldo en llquldo aurante la opera-,

cidn de'calentamlento,

48, Método para separar un dep6s1-
to de é01do maleico crudo sélido, sewun lo espe-
01flcado en 1a relv1nd103016n 3, caracterlzado
porque el liquido es predomlnantemente anhidrido
maleioo.

58 .= Mé&todo, segin lo espec1ficado
en la reiv;ndlca016n 48, en el que el calenta—
mienfo se lleva a caho a una temperatura,del 0T~
den de 185.a 2002 G,

62 .~ M&étodo que comnrende hacer al

bcido maleico crudo no adherente al acero, man-

teniendo el acero a una temperatura de unos 185¢

c por 16 menos durante €l contacto del mismo con

una mezcla sobresaturada del doido cmdo y anhi-

dridp maleico. _

. 78 .~ " Método para separar un depdsi-~

to de écido maleico crudo sélido" ; Fdl y como

queda substan01almente descr 1to en la nresente

o STl WML M Wi wcme -
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Esta memoria consta de doce hojas os- C

critas 2 mdgquina por una sola cara.
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