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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION

formulada el 28 de Octubre de 1.965, con el mimero 313.005

en

EsPaAfla
por VEINTE afios

a nombre de GULF RESEARCH & DEVELOPMENT CCMPANY, entidad nox
teamericana, establecida en Gulf Building, 7th Avenue and -~
Crant Street, Pittsburgh, Pensilvania, Estados Unidos de Amé
rica, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA HIDRODESALCOHILAR UN COMPUESTO AROMA-

TICO ALCOHILADO",

Esta invencidén se refiere a un procedimiento ¥y a un
aparato para la hidrodesalcohilacién de compuestos aromdti-
cos alcohilados, y particularmente a la hidrodesalcohilacién
térmica de compuestos aromdticos alcohilados.

Los compuestos aromdticos alcohilados, tales como el
tolueno, pueden desalcohilarse hasta compuestos aromdticos -~
mds ligeros, tales como el benceno, sometiendo tales compues
tos aromdticos alcohilados, en presencia de hidrégeno, a una
temperatura elevada y a una presién elevada durante un perio

do de tiempo controlado., Como resultado de tales condiciones
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de reaccidn, el grupo alcohilo se disocia del compues~
to aromdtico alecohilado y se combina con el hidrégeno -
presente, para formar un hidrocarburoc alifdtico satura-
do. E1l compuesto aromdtico deseado puede separarse del
hidrocarburo alifdtico saturado y del compuesto aromdti
co alcohilado e hidrégeno sin reaccionar, si estdn pre-
sentes, de cualquier manera conveniente.

La hidrodesalcohilacidn térmica de hidrocarburos
arondticos alcohilados, tales como el tolueno, los xile
nos, los isémeros de trimetilbenceno, los alcohilunaftaw
lenos v sus mezclas, se lleva a cabo a una temperziura
de mds de aproximadamente 538¢C, pero preferiblemente -
2 una temperatura dentro del intervalo de aproximadamen
te 593¢ a aproximadamente 8162C. Aun cuando se caliente
la mezcla de compuesto aromdtico alcohilado e hidrégeno
hasta la temperatura definida de hidrodesalcohilacién,
tiene lugar poca o ningina hidrodesalcohilacién del com
puesto aromdtico alcohilado. La pequeiia proporcién de =
hidrodesalcohilacidn que puede temer lugar durante la -
etapa de precalentamiento, tiene lugar a las elevadas -
temperaturas que hay al final de la misma. La mezela «~
puede precalentarse hasta la temperatura definida de hi
drodesalcohilacidén en cuestién de aproximadamente 10 -
hasta aproximadamente 300 segundos.

Una vez alcanzada la temperatura definida de hi
drodesalcohilacidn, la hidrodesalcohilacién tiene lugar
rdpidamente, y puede completarse en cuestidén de aproxi-
madamente 10 hasta aproximadamente 90 segundos. Como la
hidrodesalcohilacién de los compuestos aromdticos alco-

hilados es altamente exotérmica, al comienzo de la reac
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cidén la mezcla de reaccidn tiene tendencia a absorber

el calor de reaccidn y a elevar as{ su temperatura hag
ta un nivel dque sobrepasa la temperatura de hidrodesal
cohilacidn deseada. Un poco antes del final del periodo
de reaccidn sélo queda una pequelia cantidad de compues-
to aromitico alcohilado, v por consiguiente solanenie =
se libera una pequefia cantidad de calor cuando es rlesal
cohilado. Bsta pequefia cantidad de calor es més que su=
fieciente, sin embargo, para mantener el nivel deseado -~
de temperatura de hidrodesalcohilacidén por encima del =
nivel de temperatura 6ptimo deseado. En los casos en =~
los que se desea mantener un nivel de temperatura sustan
cialmente constante en el dispositivo de reaccidn para
asegurar la uniformidad del producto, las caracteristicas
inherentes de la reaccidén de hidrodesalcohilacién hacen
extremadamente difieil, por lo tanto, conseguir tal re-
sultados

Se ha comprobado que las dificultades antierdiores
pueden evitarse, y efectuarse la hidrodesalcohilicibn =
de compuestos aromdticos alcohilados a un nivel de tem—
peratura seleccionado, en una operacidn esencialmente -~
isoterma segin el procedimiento y el aparato descritos
en la presentec Memoria.

Las ventajas de la presente invencidn pucden com
prenderse por referencia a los dibujos anexos, que for-
man una parte de esta MHemoria descriptiva.

La Pige 1 es un dibujo isométrico de conjunto,-
con sus partes despiezadas, que muestra la construccién
v disefio del precalentador y del dispositivo de reacclén

v de sus alojamientose
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La Fig. IT es una represemntacidn grdfica de los
datos que ilustran la operacién del procedimiento de -
esta invencidn, utilizando el aparato que se ilustra -
para la misma.

Haciendo referencia a la Figura I, se renvesen
ta un horno precalentador 2 y un horno de impregnacidn
4., Bl precalentador comprende un alojamiento 6 en el =
que estd montado un scerpentin alargado 8 en el que la
mezcla de hi:rocarburo aromdtico alcochilado e hifirizew
no se lleva a la temperatura de hidrodesalcoliilocidne=
Bl horno impregnador 4 comprende un alojamiento 10 en =
el que estd moniado un sernentin alargado 12, en el que
la carga precalentada procedente del serpentin 8 se so-
mete a la temperatura de hidrodesalcohilacidn deseada.

La carga que cowmprende hidrocarburo aromitico
alcohilado e hidrdgeno se introduce en el sistema por
medio de la conduccibn 14 junto a la parte superior del
alojamiento 6, a una temperatura de aproximadamente 16¢
hasta aproximadamente 26028, y a una presién en mandme
tro de aproximadamente 25 hasta aproximadamente 70 ki-
logramos por centimetro cuadrado. El serpentin 8, tal
como se muestra, se compone de una serie de secciones
horizontales empalmadas por medio de los codos de retor
no apropiados. Montados sobre ambas paredes del aloja-
miento 6, junto a las secciones horizontales del serpen
tin 8, hay mimero seleccionados de elementos vroducto-
res de calor, tales como quemadores de gas 13, para elg
var la temperatura de la carga en elserpentin 8 hasta
la temperatura de desalcohilacidn. Para facilitar el -

calentamiento de la carga en el serpentin 8, las sec~

-Ll»—
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ciones horizontales consecutivas del misno no se co=
locan, preferiblemente, inmediatamente unas sobre -
otras, ni en el mismo plano horizontal, sino en un 4n
gulo desde la vertical. FPor consigilente, a medida -
que la carga atraviesa el serpentin corriente abajo,-
la temperatura de la carga se hace drogregivamenie -
mds alta, v a medida que sale del alojamiento 6 por -
medio de la conduccidn 20, la temperatura de la carga
estd dentro del intervalo de aproximadamente 5939 hag
ta aproximsdamente 8162C, y la presién en mandmetro -
de aproximadamente 1'7 hasta aproximadamente 70 kilo-
gramos por centimetro cuadrado. Si se desea, puede in
troducirse hidrégeno, a una temperatura de aproximada
mente 27? a aproximadamente 40¢C y a una presién de =
aproximadamente 1!'7 hasta aproximadanente 70 kilogra-
mos por centimetro cuadrado en manémetro, en el serpen
tin 8, en uno o mis ﬁuntos por medio de la conduccién
22 y una o mds de las conducciomnes 24, 26 v 28, vara -
mantener el control, por enfriamiento y diluecién, de =
la temperatura de la mezcla en el serpentin 8, para mi
nimizar la reaccién v evitar o controlar una reaccidn
de embalamiento. Cuando la mezcla sale del horno preca
lentador 2 por madio de la conduceidn 20, ha tenido 1lu
ffar poca o ninguna desaleohilacidn del compuesto aromd
tico alcohilado. Segin la severidad del calentamientg,
vy la tempeeratura y la prcsi6n de la mezcla en el serw-
pentin 8, la cantidad de compuesto aromitico alcohilaw
do que puede desalcohilarse en el horno precalentador
2 puede ser desde aproximadamente 0 hasta aproximada--—

mente 20 por ciento en peso del mismo. Los gases resul
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tantes de la combustidn dn los guemadores 18 se sepi

ran de la parte superior deil horno precalentador 2 por
medio de la chimenea 30. Aunque los serpentines sb'ﬁgn
mostrado en la Figura I en la realizacidn preferida, =
es evidente que pueden montarse de cualquier manera de
seable dentro del alojamiento 8, ¥y que puede hacerse -
que la carga de su interior se nueva dentro de ellos -
en cualfuier direccidn deseada, con la condicién de que
la temperatura de la carga se eleve, en el tiempo déseg
do de aproximadaitente 10 hasta aproximadamente BOO;éé—
gundos, hasta la temperatura definida de hidrodesalco-
hilacidn.

La carga calentada en la conduccidén 20, ahora a
un nivel de temperatura adecuado para su hidrodesalcohi
lacidén, se introduce después junto a la base del aloja-
miento 10 en el serpentin 12, que estd colocado y monta
do en él1 de wia forma similar al serpentin 8 en el alo=
jamiento 6. Por lo tanto, al entrar la mezcla calentada
en el serpentin 12, cowmienza la desalcohilacién sustan-
sial del hidrocarburo aromdtico alcohilado. Puesto que
la hidrodesalcohilacibén en el presente caso es altamen-
te exotérmica, la reaccidén tiene lugar con gran libera-
cién de calor. Si dejase sin controlar, la mezcla de reag
cidén tendrfa tendencia a absorber el calor de reaccidn,
¥ su temperatura se elevaria mds alld del nivel de tem-
peratura de hidrodesalcohilacidn deseado. Segin las en-
sefianzas de esta invencidn, las partes inferiores de las
paredes del horno impregnador 4 junto a las secciones -
horizontales del serpentin 12, v, si se desea, la bhase

del alojamiento 10, estdn provistas de aberturas 32 pa-

-6-
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ra permitir que entre aire frio al alojamiento 10 en
contacto directo con el serpentin 12. De csta forma,-
el aire frio absorbe una cantidad apreciable del calor
de reaccidn en el interior del serpentin, y ayuda a =
mantener la temperatura de la mezcla en el serpentin
en el nivel de temperatura deseado., Para controler la
cantidad de aire que entra en el alojamiento 10 por mg
dio de las aberturas 32, pueden proporcionarse disposi
tivos adecuados, tales como las puertas 34, montacdos -
de modo que giren sobre un eje, en el exterior del alg
jamiento 10,

A medida Aque la mezcla asciende en el interlor
del serpentfn 12 y tiene lugar la hidrodesalcohilacién
del compuesto aromdtico aleohilado, se reduce progresi
vamente la cantidad de compuesto aromdtico alcohilado
que queda. Como es pequefia la proporcidn de reaccidn -
que tiene lugar en la parte superior del servpentin 12,
solamente se libera una pequeila cantidad de calor. Por
consiguiente, puede reducirse la velocisad de elimina
cién de calor desde esta parte del serpentin, con el -
fin de mantener en é1 el nivel deseado de temperatura.
Esto puede hacerse manteniendo el nivel de temperatura
del aire junto a los serpentines a los niveles apropia
dos de temperatura. Segin las ensefianzas de esta inven
cidn, cada una de las parcdes laterales del alojamien-
to 10 estd provista, junto a su nivel superior, de mi-
meros seleccionados de clementos productores de calor,
tales como los quemadores 36, para avudar a elevar el
nivel de temperatura del aire en la parte superior del

alojamiento 10 hasta un nivel suficiente para contro=

-7 -
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lar la velocidad de eliginacidn de calor desde la par-
te superior del serpentin 12, v mantener asi la mezcla
que hay en su interior en el nivel de temperatura de =
hidrodesalcohilacidn deseado. Los gases que resulian -
de la combustidn de los gases en los quemadores 36 se
separan del horno impregnador % por medio de la chiime-
nea 38. Si se desea, pucsde obtenerse un conirol ad;éig
nal de la temperatura en el serpentin 12, introducien-
do en 81, en uno o mds puntos por medios de la conduce
cidn 40 y una o mds de las conducciones 42, 4i v hé,'—
hidréseno a una temperatura de aproximadamente 272 hag
ta aproximadamente 492C, y a una presidn de aproximada
mente 1'7 hasta aproximademente 70 kilogramos por éen-
timetro cuadrado en manémetro, en una cantidad de apro
ximadamente 0 hasta aproximadamente 10 por ciento en -~
peso , con respecto al caudal de mezcla en el serpentin
12,

Las temperaturas en el serpentin 12 se mantie=-
nen en una temperatura seleccionada adecuada dentro del
intervglo de aproximadamente 5932 hasta aproximadamen=—
te 8162C y una presién de aproximadamente 1!'7 hasta -
aproximadamente 70 kilogramos por centimetro cuadrado
en mandmetro. Dentro del serpentin 12 se mantiene una
velocidad de espacio del gas (volumen real de mezcla -~
por hora por volumen del dispositivo de reaccidn) de -
aproximadamente 100 hasta aproximadamente 300. EL pro-
ducto que sale del horno impregnador 4 por medio de la
conduccidén U8B se enfria hasta una temperatura inferior
a 5380C, para prevenir las reacciones secundarias. Bl

producto procedente del horno impregnador b puede enw=
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friarse de cualgquier manera adecuada, pero preferible
mente se enfria hasta una temperatura de anroximadam-
mente 538¢C o menos por mezcla con agente de enfria--
miento frio procedente de la conduccidn 350. BlL agente
de enfriamiento frio procedente de la conduceidr 20 -
puede ser un gas rico en hidrdzeno como el que seo nti
liza para el control de lo temperatura en la conrdic--
cidn 40, una parte del producto de benceno o naftaleno
desalcohilado, u otro medio adecuado para el procedie
miento, y puede estar a una temperatura de aproriaadg
mente 162 hasta anroximadamente 2042C. Una vez que se
enfria el efluente del dispoisitivo de veaczcidn, se -
expulsan a la atmésfera el hidrégeno y otros gases de
la memela de reaccidn, v el resto se separa em sus par
tes componentes por cualquier medio adecuado, preferi-
blemente por destilacidn a una temperatura de aproxima
damente 79¢ hasta aproximndamente 1219C, ¥ una presidn
de aproximndamente uno hasta anroximadamente 0'7 kilo=
gramos por centimetro cuadrado en mandmeiro.

Como se muestra en el dibujo, el serpentin 12,
al ipgual que cl serpentin 8 anteriormente descrito, se
compone de una serie de secciones horizontales empalma
das por medioc de codos de retorno apropiados, ¥y, prefe
riblemente, no estando colocadas sus secciones horizon
tales consecutivas inmediatamente una sobre otra, ni -
en el mismo plano horizontal, sino en un 4ngulo desde
la vertical. Una ventaja de esta disposicién ¢s que las
secciones horizontales estdn junto a las aberturas o =~
quemadores en las paredes del alojamiento 10. Ademds,

el disefio preferido wermite la elevacidén hacia arriba
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del aire caliente, por encinia de los serpentines, en

el horo impregnador 4, v por tanto reduce la canti-

dad de calor que ha de suministrarse al mismo poi me

dio de los quemadores 36. No obstante, si se deseo,-

aunque no se prefiere, el serpentin en el alojamicr.-

to 10 podria montarse en um plano sustancialmente h3

rizontal dentro de un alojamiento apropiado, con uuna

abertura en la nared del alojamiento junto a la prime
ra parte del serrentin, y quémadores junte a la dlti-
ma parte del serpentin.

Puede observarse que la temperatura del airve
jJunto al extremo inferior del alocjamiento 10 ha de ser
mds baja que la del aire junto a su extremo superior,
va gue ha de absorberse mds calor en el extremo infe-
rior del alojamiento que en su parte superior, para =-
mantener coundiciones sustancialmente isotermas en el
serpentin 12. Aunque es dificil definir especificamen
te las temperaturas gue han de mantenerse en cualguier
punto aislado dentro del alojamiento 10, la temperatu
ra del aire en su interior se mantlene, en general, -
progresivamente, desde una temperatura baja de aproxi
madamente 38¢C en la base del alojamiento 10, hasta -
una temperatura alta, de aproximadamente 81692C junto
a su parte superior, y preferiblemente desde aproxima
damente 250¢ hasta aproximadamente 7042C.

Para resistir las elevadas temperaturas impli
cadas y para evitar la pérdida de tenacidad a causa -
del hidrdseno, los serpemtines en el aparato que se -
define pueden fabricarse de acerosausténiticos alta--

mente aleados v estabilizados, tales como los siguien

« 10 ~
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Designacidn de Composicidn
serie ASME Tino nominal

SA~ 213 TP304 18Cr - 8Ni

SA- 213 TP316 16Cr - 13Ni - SHo
SA- 213 TP321 18Cr - 10Ni - Ti
SA- 213 TP347 18Cr - 8Ni - Cb
SA- 312 TP304 18Cr - 8Ni

SA-~ 312 TP316 16Cr - 13Ni ~ 3o
SA= 312 TP321 18Cr - 8Ni « Ti
SA~ 376 TP304 18Cr - 8Ni

Los serpentines propiamente dichos pueden tener un -
esnesor de aproximadamente 3 a aproximadamente 25 mi
limetros. E1 interior de los alojamientos estd reves
tido interiormente con un material refractario,

La invencidn puede ilustrarse ademds por lo
siguiente., Bl dispositivo de reaccidn, similar al -
ilustrado en la figura I, comprende tubos precalen-
tadores que tienen un didweiro int.ricr de §'53 cen
timetros y un didmetro exterior de 11'43 centimetros,
v tubos reactores que tienen un didmetro interior de
14129 centimetros y un didmetro exterior de 16'33 -
centimetros. La longitud total del ser-entin, que =
connrende 20 tubos en el lorno precalentador v 18 -
en el impregnador, es de 232 metros, de los cuales
122 estdn en la seccidn del precalentador, v 110 me
tros en el horno impregnador. %1 volumen total del

serventin es de 2'628 metros cdbicos, de los que =
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01569 estdn en la scceidn del precalentador y 1'76

en la seccidn del impregnador. Los serpentines del =
horno precalentador y del impresnador estdn fabrica-
dos de acero inoxidable del tipo 347. En los serpen-
tines del precalentador se introduce tolueno, a una
velocicad de 576'3 metros ciibicos por hora, calcula-
dos a la terperatura y presidn atmosféricas, e hidco
geno a una velecidad de 1728'8 metros clibicos per ho
ra, calculrdos a la temperatura v presidn atmosféri-
cas, despuds del calentamiento por medios de inteream
bio de calor, a una temparatura de 1779C y una presidn
de 26'25 kilogramos nor centimelro cuadrado en mandme
troe.

Los dotos obtenidos anteriormente se han re-
presentado gréficamente en la figura II. Los datos mo
incluyen las pérdidas de calor por radiacidn desde la
superficie de los tubos, y se basan en un movimiento
de aire alrededor de los tubos del dismositivo de reac
cidén a una velocidad de 30'5 centfmetros por segundo.
Los datos no tienen en cuenta la superficie o volumen
de los codos de retorno de los serpentines ni la peque
fia cantidad de tuberia que va desde el horno precalen
tador hasta el impregnador. En el grdfico, las seccip
nes horizoniales de los tubos en el precalentador se
indican en orden inverso, considerdndose como tubo n?
20 la primera seccidn horizontal, y siendo el nimero
une la dltima seccidn, o seccién de descarga, de las -
tuberias. Los datos del gridfico de la figura II muesw
tran due solamente ha tenido lugar aproximadamente el

11 por ciento de conversién en el momento em que la -

- 12 -
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carga precalentada se introduce en el horno impreg-
nador. Para mantener ¢l nivel de temperatura de 7328C
deseado en los serpentines junto a la entrada de los
mismos, se requiere una velocidad de enfriamiento de
aproximadamente 1890 calorias~gramo por hora y por -
centi{metro cuadrado de superficie del serrentin. A -
medida que las sustancias reaccionantes avanzan a tra
vés del sernentin v aumenta el grado de conversidn, -
disminuye la velocidad de reaccidn., A medida gqne se -
aproxima la salida del disnositivo de reaccidn, dismi
nuye también la velocidad de liberacidén de calox, y -
la velocidad de enfriamiento requerida disminmuye a -
aproximadamente 80 calorias-gramo por hora y por cenw
timetro cuadrado de serpentin. Esta menor velocidad =~
de enfriamiento se mantiene gracias al aire que se ca
lienta por medio del calor de reaccidn v por medio de
los guemadores situados en la parte superior del hor-
no impregnador.

Naturalmente, pueden hacerse muchas modifica-
ciones y variaciones de la invencidn, como se ha ex-

puesto anteriormente, sin separarse de la misma.

- N O T A~

1

Los puntes de invencién wnropia y nueva, que

se presentan para que sean objeto de esta solicitud -

de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios,

son los siguientes:

1= Un procedimiento para hidredesalcohilar

un compuesto aromdtico alcohilado, caracterizado por
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calentar upa mercla que cornrende esencialmonte un -
arondtico alcohilade e hidriseno en nra =ire alarsas-
da a una temmoretnra de anroxXimadamente 5932 & prro-
ximadarente 816¢C v hacer pasar dicha mezcla calenta
da @ una zona de Tancci6n alarsada, en la que dicha
mezcla es mauntanicta o una temnaratura iscterna seleg
ciomadn dentra de un meroen de arnronimsdanente 5939
a anroXximadamente £5162C, manteridndosae dichn terperatu
ra aelnceiomnda hociendo nasar aire en eombtacte indi
recto con 1a remcla con dicha zena alarsada de reac-—
cién.

2.~ U mrocedimiento segin la reivindicncidn
1, caracterizado morque dicha temperatura selncedona-
da se mantiene hnciendo nasar aire que tienc una tene
neratura Jde arroximadamente 382 a anroximndomnente -
R16¢C en contacto indirecto con Jja mezcla en dicha -
zona alarmada de reaccidn.

3.~ Un nrocedimiento para hidrodesalcohilar
un comnuesto aromdtico alcoliilado,

Tal v corio se¢ ha deserito en la Meroria que -
antecede, revresentado en los dibnjos que se ceompafian
v con los fines que se han especificadoe

La nresente HMerioria consta de catorce holias, es

critas a miAqmina nor una sola de sus caras.

Madrid, h 9 FEE 195b

P.A,




ESCALA VARIABLE
M‘P‘";,... s i i+ a b cenrpareee i - e




ESCAL A VARIABLE

GULF RESEARCH & DEVELOIMENT COMPANY

i
t

e g e a1+ i e 45

4340.0

37975

32550

32125

21700

1627.5

10850

542.5

(o]

-542.8

~1085.0

~1627.5

-21700

760

704

649

593

538

482

427

371

36

260

204

149

83

60

40

20

26,32

26.18

2604

2590

11/11

P

v /

/ /

4

Pt
/ I/
/'
[
—
—
\\

WL LK IIRIQE &§ 4 2 |L32 5 ZZ 8 U113 18Iz
o 1z 1513 U 2 7 £ 3 L2 4 £ 8 W12 4 6 18
? | to ' l2‘0 1 3.°(3|5.oa4,°' S0 60 70 80 lslo lc?o
(o} 10 20 30 40 50 60 80 90 100
c}) lo,?tazs | o.?ssl 0.8491?‘_._8_169”.5[!.?2 "T? Lo8 2.?7Is 2.?5I 2628
o 30 80 20 120 150 180 210 232

BT
7%-..‘51‘?‘ i

S

K



	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



