
M E M O R I A D E S C R I P T I V A
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de C h a r le ro i .  ' **

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ANHIDRIDO MALE ICO, 

A PARTIR DE ACIDO MALEICO.



La in v e c ió n  se  r e f i e r e  a  un p roced im ien to  p a ra  

l a  p re p a ra c ió n  de a n h id rid o  m aléico  a p a r t i r  de ácido  mar- 

l a i c o ,  ca len tan d o  e l  ú ltim o  en p re s e n c ia  de un so lv e n te  -  

o rg á n ic o , e l  c u a l comprende u t i l i z a r  s u lfo la n o  como e l  s o l  

v en te  o rg á n ic o .

Cambien e s tá  re la c io n a d a  con un p roced im ien to  •» 

p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de an h íd rid o  m aléico  a  p a r t i r  de ácido  

m aléico  en p re s e n c ia  de un so lv en to  a u x i l i a r ,  c a r a c te r iz a n  

dose e l  p roced im ien to  porque se  hace uso de su lfo la n o  como 

e l  s o lv e n te  a u x i l i a r .

En e l  co n tex to  de l a  in v e n c ió n , po r "ácido  m ále i 

c o " , se e n tie n d e  ác id o  m aléico  como t a l ,  e s to  e s ,  só lid o  o 

fu n d id o , una m ezcla do ácido  m aléico  con an h íd rid o  m aléico  

o ác id o  m aléico  acuoso .

En l a  a c tu a l id a d ,  se  conoce ya e l  empleo de s o l­

v e n te s  a u x i l i a r e s  p a ra  l a  d e sh id ra ta c ió n  de ác id o  m aléico  

que se  form a en l a s  in s ta la c io n e s  i n d u s t r i a l e s  que produ­

cen anh íd r id o  m aléico  m ediante o x id ac ió n  c a t a l í t i c a  de h i ­

d ro ca rb u ro s  a l i f á t i c o s  o arom áticos en l a  f a s e  de gas con 

m ezclas g aseosas o de oxígeno m o lecu la r que co n tien en  e l  

ú ltim o . E l p ro p ó s ito  de u t i l i z a r  un s o lv e n te  a u x i l i a r  es -  

p ro d u c ir  co n d ic io n es  de o p e rac ió n  t a l e s  que la .c o n v e rs ió n  

de ác id o  m aléico  a  ácido  fum árico  se  red u zca  a l  nrim'nn y /c  

que l a  e lim in a c ió n  de in c ru s ta c io n e s  que se  forman so b re  -  

l a s  p a red es  d e l a p a ra to  de d e s h id ra ta c ió n  se f a c i l i t e  y /o -  

que se e v i te  l a  fo rm ación  do p ro d u c to s  a lq u i t r a n ó lo .

Do e s ta  m anera, de conform idad con l a  P a te n te  -  

F ran cesa  No. 1 , 317 , 308 , l a  d e s h id ra ta c ió n  de una so lu c ió n  

acuosa  de ácido  m aléico  se  e fe c tú a  en p re s e n c ia  de un s o l ­

v en te  que h ie rv e  e n tre  160 y  2002C, , c o n s is tie n d o  e s te
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so lv e n te  de un á s t e r  a l i f á t i c o  o de una ce to n a  a l i f á t i c a  ó 

a l i c í c l i c a .

En l a  P a te n te  de lo s  E stados Unidos N o.2,250.091 

en l a  c u a l l a  d e s h id ra ta c ió n  se  l l e v a  a  ca to  p rim ero  ba jo  

p re s ió n  y e n tre  1602C. y  l a  te m p e ra tu ra  de descom posición 

de a n h íd rid o  mflléico y l a  m ezcla de gas p ro d u c id a  se  expan 

de después a  f i n  de s e p a ra r  e l  agua, se  hace uso de un s o l  

ven to  a u x i l i a r  que h ie rv e  por encima de 24020 . , a  s a b e r  -  

h id ro c a rb u ro s  p esad o s , é t e r e s ,  á s t e r e s ,  á c id o s  o rg á n ic o s , 

a n h íd rid o s  de ácido  o rg á n ic o , s a le s  fu n d id a s  y  b i s u l f a to  

de so d io .

En l a  P a te n te  de lo s  E stados U nidos, n2 2 ,166 .556  

se  u t i l i z a n  dos t ip o s  de so lv e n te s  a l  mismo tiem po , a s a b e r;

(a ) un so lv e n te  que h ie rv e  so b re  2002C ., e s to  e s ,  e s t e r e s ,  

h id ro c a rb u ro s  a rom áticos opcionalm ente c lo ra d o s  ó n i t r a d o s ,  

é te r e s  a rom áticos y á c id o s  a ro m á tic o s : y

(b) un so lv e n te  que h ie rv e  p o r debajo  de 1302C, t a l  como 

lo s  h id ro c a rb u ro ^ k l i f á t ic o s  c lo rad o s  i n f e r i o r e s ,  lo s  é te ­

r e s  a l i f a t i c o s  y  l o s  h id ro c a rb u ro s  a ro m á tic o s , c i c l o a l i -  

f á t i c o s  y a l i f a t i c o s  l i g e r o s .

En l a  P a te n te  de lo s  E stados Unidos No. 2 ,832 ,802  

se a tom iza a  17020 , una so lu c ió n  acuosa de ácido  m aléico  

a un h id ro c a rb u ro  que h ie rv e  a  180~4002C.

En l a  P a te n te  P ran cesa  No. 1 .1 2 5 .0 1 4 , que se  re ­

f i e r e  a un p roced im ien to  p a ra  s e p a ra r  y  p u r i f i c a r  an h íd rid o  

de d iá c id o s  o rg á n ic o s , p a r tic u la rm e n te  a n h íd rid o  m a lé ico , 

e l  an h íd rid o  se  d is u e lv e  en un so lv e n te  que es in m isc ib le  

con e l  agua ( f í a l a t o  de d ib u t i lo  o s im i la r e s )  y  l a  so lu ­

c ió n  de a n h íd rid o  se  d e s t i l a  en p re s e n c ia  de un h id ro c a rb u ro  

a l i f á t i c o  sa tu rad o  que h ie rv e  a una te m p e ra tu ra  s u p e r io r  a
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En l a  Palíente f r a n c e s a  lío. 1.321,417* se c a l ie n ­

t a  ácido  m aléico  a aproximadam ente 160SC, con un agen te  -  

a z e o tró p ic o , t a l  como x ile n o  o a n i s o l ,  opcionalm ente  en — 

p re s e n c ia  de una masa de an h íd rid o  m a lé ico .

En l a  s o l i c i t u d  de P a te n te  H olandesa No. 7 ,3 0 8 - 

490, se hace uso de un l íq u id o  o rgán ico  que t i e n e  un punto 

de e b u l l ic ió n  que excede en cuando menos 10020. d e l  punto 

de e b u lic ió n  d e l  a n h íd rid o  m a lé ico , po r ejem plo un re s id u o  

de l a  p roducc ión  de ác id o s  o rg án ico s  y  a n h íd rid o s  de á c id o . 

En resum en, po r una p a r t e ,  puede v e rse  que en n in  

guna de l a s  p a te n te s  d e s c r i t a s  con a n te r io r id a d  d e sc r ib e  -  

e l  empleo de s u lfo la n o  como un so lv e n te  a u x i l i a r  en l a  des_ 

h id ra ta c ió n  de ácido  m aléico  a  a n h íd rid o  m a lé ico . Por o t r a  

parte*, to d a s  e s ta s  p a te n te s  t ie n e n  en común e l  empleo de -  

so lv e n te s  a u x i l i a r e s  que son in s o lu b le s  en agua. En c o n tra s  

t e  con lo s  so lv e n te s  m encionados, e l  s u lfo la n o  que se u t i ­

l i z a  como o l so lv e n te  de conform idad con l a  p re se n te  inven  

c ió n  es  s o lu b le  en agua. Su punto de e b u l l ic ió n  a  p re s ió n  

a tm o s fé r ic a  es de 2 8 7 .32G. En e l  e stad o  a n h id ro , su  punto 

de fu s ió n  es do 28,68 s in  embargo, e l  p roducto  co m erc ia l — 

e s ta  con l a  form a de un l iq u id o  que c o n tie n  aproximadamente 

2fo de agua y que t i e n e  una den sid ad  de 1.2614 a  3020 .

E l s u lfo la n o  ha s id o  p ropuesto  ya como un so lv e n -  

• t e  de e x tra c c ió n  p a ra  s e p a ra r  una m ezcla l íq u id a  v a p o r iz a -  

b le  de componentes o rg á n ic o s , lo s  c u a le s  componentes pueden 

po r e jem plo , s e r  m ezclas de ác id o s  o rg án ico s  mono— o p o l i— 

c a rb o x il ic o s  (v e r l a s  P a te n te s  de lo s  E stados Unidos Eos. -  

2 ,360 ,859  y  2 ,3 6 0 ,8 6 1 ) , E n 'e l  p roced im ien to  de l a  p re se n to  

in v e n c ió n , no se  propone s in  embargo, s e p a ra r  s e le c tiv a m en te
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un ácido  do una m ezcla de ác id o s  m ediante e x tra c c ió n  con 

s u lfo la n o , s in o  c o n v e r t i r  e l  ácido  m aléico  ta n  com pleta­

mente como sea  p o s ib le  en an h íd rid o  m aléico  m ien tra s  se  — 

forma l a  c a n tid a d  más pequeña de 'á c id o  fum árico  p o s ib le ,  

en e l  cu rso  de l a  c o n v e rs ió n . E sto  tam bién e x p lic a  e l  por 

que e l  ácido  m aléico  (o su  a n h íd r id o ) ,  no se menciona en­

t r e  lo s  ác id o s  o rg án ico s  que pueden s e p a ra rs e  m ediante e l  

p roced im ien to  de e s ta s  dos P a te n te s  de lo s  E stados U nidos.

Además, de conform idad con l a  p re se n to  inven ció n  

se  ha  d e s c u b ie r to , so rp ren d en tem en te , que e l  s u lfo la n o  a -  

c e le r a  co n sid erab lem en te  l a  d e s h id ra ta c ió n  de ácido  malé­

ico  a  a n h íd rid o  m aléico  s in  in c rem en ta r s ig n if ic a tiv a m e n ­

t e  l a  form ación de ácido  fum árico : como se v e rá  en lo s  -  

e jem p los, o l  empleo de s u lfo la n o  como so lv e n te  a u x i l i a r  -

hace p o s ib le  p rác ticam en te  d u p l ic a r  l a  capac idad  de produP 
. / - 

c io n  ¿ e l  equipo p a ra  c o n v e r t i r  ácido  m aléico  en a n h íd r i ­

do m a lé ico , proporcionando de e s ta  manera una v e n ta ja  in ­

d u s t r i a l  c o n s id e ra b le .

De e s ta  m anera, l a  p re se n te  in v en c ió n  p ro p o rc io  

non un p roced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de a n h íd rid o  ma­

lé ic o  a  p a r t i r  de ácido  m a lé ico , ca len tan d o  e l  ác id o  m alé i 

co en p re s e n c ia  de un so lv e n te  o rg á n ic o , con l a  form ación 

de una m ezcla v ap o rizad a  de a n h íd rid o  m aléico  y  agua, do 

l a  c u a l se  re c u p e ra  e l  a n h íd rid o  m a lé ico , que comprende -  

u t i l i z a r  su lfo la n o  como e l  ácido  o rg á n ic o .

E l ácido  m aléico  u t i l i z a d o  como m a te r ia l  do p a r  

t i d a  es ya sea  ácido  m aléico  su b s tan c ia lm en te  puro s ó lid o  

o fu n d id o , o una m ezcla de ácido  m aléico  y an h íd rid o  m a lé i 

co , o sim plem ente ácido  m aléico  acuoso .

El empleo de sulfolano como solvente auxiliar en



e l  p roced im ien to  de l a  p re s e n te  in v en c ió n  p ro p o rc io n a  una 

s e r i e  de v e n ta ja s  que pueden re su m irse  como s ig u e :

(a ) e l  s u lfo la n o  t i e n e  poderes n o ta b le s  de d is o lu c ió n  p a ra  

e l  ácido  m a lé ico , e l  ácido  fum árico  y  e l  a n h íd rid o  m a lé i-  

co y p a ra  l a s  r e s in e s  y lo s  a lq u i t r a n e s  que se forman en 

e l  t ra n s c u rs o  d e l  p roced im ien to  de d e s h id ra ta c ió n .

(b ) é s te  desminuye l a  te m p e ra tu ra  de l ic u e fa c c ió n  de lo s  

r e s id u o s .

(c ) debido a su  punto de e b u l l ic ió n  e lev ad o , l a s  p é rd id a s  

de su lfo la n o  on o l  s is te m a  son n u la s  o d e s p r e c ia b le s .

(d) ya que e l  punto de e b u l l ic ió n  d e l  s u lfo la n o  es de ca­

s i  100 mayor que e l  d e l  a n h íd rid o  m alé ico , no e x is te  pro­

blema en l a  s e p a ra c ió n  de e s ta s  dos s u b s ta n c ia s  m ediante 

d e s t i l a c ió n .

(e) e l  s u lfo la n o  no es in f la m a b le .

( f )  e l  s u lfo la n o  no os c o r ro s iv o , lo  c u a l hace p o s ib le  -  

em plear m a te r ia le s  de c o n tru c c ió n  o rd in a r io s  p a ra  e l  apa­

r a t o ,  por ejem plo acoro  a l  carbón o rd in a r io .

(g) e l  s u lfo la n o  no es tó x ic o ,  lo  c u a l es una v e n ta ja  so­

b re  l a  m ayoria de lo s  s o lv e n te s  p ro p u es to s  h a s ta  ah o ra ,

(h) es com pletam ente i n e r t e  a l  ácido  m aléico  y  a l  a n h íd r i  

do m a lé ico , en c o n tr a s te  con c ie r to s  s o lv e n te s , t a l e s  co - 

]jio á s t e r e s ,  lo s  c u a le s  pueden re a c c io n a r  con ácido  m alé i­

co y /o  an h íd rid o  m ediante t r a n s e s t e r i f i c a c i é n .

( i )  e v i t a  l a  fo rm ación  de in c ru s ta c io n e s  en lr .s  s u p e r f i ­

c ie s  in te rcam b io  de c a lo r ,  que es e l  problem a p r in c ip a l  — 

encon trado  en l a  d e sh id ra ta c ió n  de ácido  m a lé ico , debido  a 

que n e c e s i ta  l a  d e ten c ió n  de l a  producción  a  f i n  de l im p ia r  

l a s  s u p e r f ic ie s  a fe c ta d a s .

( j )  a c e le r a  co n sid erab lem en te  l a  v e lo c id ad  de d e s h id r a ta -



c ió n  d e l  ácido  m aléico  a l  a n h íd rid o  c o rre sp o n d ie n te .

(k) f in a lm e n te , y  sobre  to d o , su  s o lu b i l id a d  en agua, hace 

p o s ib le  u t i l i z a r l o  en p roced im ien tos co n tin u o s  ( s in  d e te ­

n e r  l a  p roducción  p a ra  p ro p ó s ito s  de lim p ie z a )  en lo s  cua 

l e s  p a r te  de l a  m ezcla s u f re  de d e sh id ra ta c ió n  (co n ten ien  

do ácido  m a lé ico , ácido  fu m árico , an h íd rid o  m aló ico , r e s i  

ñ a s ,  a lq u i t r a n e s ,  re s id u o s  de c a ta l iz a d o r  de o x id ac ió n  y 

s im ila r e s )  se  e x tra e  con tinuam ente p a ra  tra ta m ie n to  con a -  

gua, y  después se  f i l t r a ,  p roporcionando de e s ta  manera un

f i l t r a d o  (so lu c ió n  acuosa de ácido  m alé ico ) que se  re g re s a*
a l a  e ta p a  de c o n c e n tra c ió n , m ien tra s  que se se p a ra  l a  t o r  

t a  compuesta de re s id u o s  in s o lu b le s ' en agua(ác ido  fu m árico ,
, t

r e s in a s ,  a lq u i t r a n e s ,  c a ta l iz a d o re s  y s im i la r e s ) ,  d e l  s i s £  

tem a. Ya que e l  s u lfo la n o  es s o lu b le  en agua, e s te  acompa­

ña e l  ácido  m aléico  que c o n tie n e  e l  f i l t r a d o  de e x tra c c ió n  

acuoso y de e s ta  manera se  r e c i r c u la  d ire c tam en te  s in  que 

ten g a  que s u f r i r  d e s t i l a c ió n .  E l s u lfo la n o , es por lo  to n ­

t o ,  no tab lem ente  conv en ien te  p a ra  em plearse en p rocedim ien  

to s  co n tin u o s  p a ra  l a  d e sh id ra ta c ió n  de ácido  m aléico  a 

an h íd rid o  m a lé ico , lo s  c u a le s  se  d e sc r ib e n , po r ejem plo , en 

l a  P a te n te  B elga No. 745,029 y  en P a te n te  B r i tá n ic a  No, 

40 ,528 /73

(1 ) debido a l a s  p ro p ied ad es  v e n ta jo sa s  d e l  s u lfo la n o , é s ­

t e  puede tam bién u t i l i z a r s e  en todos l o s  p ro ced im ien to s  -  

mencionados con a n te r io r id a d  p a ra  s u b s t i t u i r  lo s  s o lv e n te s  

de punto de e b u l l ic ió n  e levados que se u t i l i z a n  en l a  p re ­

s e n te ,  con v i s t a s  a p re v e n ir  l a  in c ru s ta c ió n ,  co m b atir l a  

form ación de a lq u i t r a n e s ,  f l u i d i z a r  l o s  re s id u o s  y s im ila ­

re s»

La can tid ad  de s u lfo la n o  agregado depende e se n -
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c ia lm en te  d e l  p roced im ien to  de d e sh id ra ta c io n  u t i l i z a d o .  —

Por medio de unas cu an ta s  p ruebas p re l im in a re s , e s  muy f á ­

c i l  d e te rm in a r  p a ra  un p roced im ien to  dado, l a  c a n tid a d  mas 

adecuada de s u lfo la n o . Como una r e g la ,  l a  c a n tid a d  de s u l -  

fo la n o  que. va a ag re g a rse  s e r á  po r lo  menos 2$ en p eso , -  

r e f e r i d a  a  l a  c a n tid a d  de ácido  m aléico  que va a d e sh id ra  

t a r s e  a an h íd rid o  m a lé ico , ven tajo sam en te  po r lo  menos 5$ 

y p re fe r ib le m e n te  por lo  menos 10$. E l l ím i t e  su p e r io r  de 

l a  c a n tid a d  de 3u lfo la n o  que va a ag re g a rse  p a ra  l a  d e sh i 

d ra ta c ió n  de ácido  m aléico  '"a an h íd rid o  m a lé ico , e s tá  d ic  

ta d a ,  no po r c o n s id e ra c io n e s  té c n ic a s ,  s in o  únicam ente por 

c o n s id e ra c io n e s  económ icas.

En e l  p roced im ien to  de conform idad con l a  inven ció n  

p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de a n h íd rid o  m aléico  de ácido  m aléico  -  

m ediante e l  c a len tam ien to  d e l  u ltim o  en p re s e n c ia  de su lfo la n o  

e l  c a le n ta m ie n to  se e fe c tú a  a una te m p e ra tu ra  de aproximadamcn 

t e  100 a 210^0 p re fe r ib le m e n te , de aproximadam ente 120 a 200^0 , 

b a jo  una p re s ió n  de aproximadam ente 30 a  760 mm. de Hg, p ro fe  

r ib le m e n te  de aproximadam ente 60 a 200 mm. de Hg.

Los ejem plos 1 a  3 m uestran  e l  e fe c to  v e n ta jo so  d e l  

s u lfo la n o  en l a  d is o lu c ió n  de lo s  re s id u o s  de l a  d e s t i l a c ió n ,  

l a  f a c i l id a d  do s e p a ra c ió n  m ediante d e s t i l a c ió n  d e l an h íd rid o  

m aléico  o b ten ido  a p a r t i r  d e l  s u lfo la n o , y e l  e fe c to  veatajo*- 

so d e l  su lfo la n o  sobre  l a  in c ru s ta c io n e s ,  m ie n tra s  que lo s  -  

e jem plos 4 a 7 son ejem plos no l im ita d o re s  d e l  empleo do s u l  

fo la n o , en lo s  p ro ced im ien to s  p a ra  l a  f a b r ic a c ió n  de an h íd rid o  

m aléico  a p a r t i r  de ácido  m a lé ico .

Ejemplo \

E ste  ejem plo m uestra  l a  p o te n c ia  e x c e le n te  d e l  

s u lfo la n o  p a ra  d is o lv e r  y l i c u a r  e l  re s id u o  de l a  d e s t i l a
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c ió n  que se form a en l a s  in s ta la c io n e s  i n d u s t r i a l e s  p a ra  

c o n v e r t i r  ácido  m aléico  en an h íd rid o  m a lé ico . E s te  r e s i ­

duo es aq u e l que se e x tra e  de l a s  p la n ta s  de d e s ii id ra ta c ió n  

in d u s t r i a l e s  cuando l a s  ú ltim a s  se a ta sc a n  en un grado t a l  

5 , -  que no es p o s ib le  ya c o n tin u a r  1a o p e rac ió n f l a  o p erac ió n

d e l a p a ra to  se  in te rrum pe en to n ces  y  e l  a p a ra to  se  l im p ia .

l a  com posición de e s te  re s id u o  e s ,  po r e jem plo ,/
como s ig u e i

P üh id rid o  m aleico  26$ en peso

10*.r ácido  m aleico  25.2$ en peso

ácido  fum árico  + ••.■resinas 48 . 8$ en peso

a p a r ie n c ia :  su b s ta n c ia  muy d u ra , c o lo r  c§ fé  o b scu ro , in>- 

p o s ib le  de v o lv e r  a f u n d i r .

Cuando se  ag rega  10$ en peso de su lfo la n o  a  e s—
.1* .r

1 5 .-  t e  re s id u o  en un tubo de p ru eb a , y l a  m ezcla se c a l i e n ta

a 1202(3 se  o b tie n e  una m ezclo fu n d id a  de v is c o s id a d  media 

que no se  pega a  l a s  p a red es  d e l  tubo de v id r i o .  Al e n f r i a r  

aproximadamente 502C, se s o l i d i f i c a  pero fá c ilm e n te  se vuel 

ve a f u n d ir  por c a le n ta m ie n to .

2 0 .-  Ejemplo 2

E s te  ejem plo m uestra  lo s  r e s u l ta d o s  e x c e le n te s  

o b ten id o s  cuando Se d e s t i l a  a n h íd rid o  m aleico  crudo a f i n  

de s e p a ra r lo  d e l  s u lfo la n o .

E l an h íd rid o  crudo u t i l iz a d o  c o n tie n e  aproxim a- 

2 5 .-  damente 98$  de an h íd rid o  m aleico  y aproximadam ente 2$  de

ácido  m aléico  (en  p e so ) .

Se in tro d u ce n  prim ero 200 g . de s u lfo la n o  a un 

d e s t i l a d o r  de c ir c u la c ió n  con una capac idad  de aproxim ada 

mente 1Kg. de an h íd rid o  m a lé ico , proveyéndose e l  d e s t i l a -  

30«~ do r con una columna 0-dershow  de d ie z  p la c a s ,  después de
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lo  c u a l se agregan  80 k g . de a n h íd rid o  m aléico  c ru d o , e s to  

es 80 v eces en volumen d e l d e s t i l a d o r ,  en e l  tra n s c u rs o  de 

200 h o ra s ,  u t i l iz a n d o  l a s  s ig u ie n te s  co n d ic io n es  do opera­

c ió n :

p re s ió n :  vacío  de aproximadam ente 120 mm. de Hg* ( p .e .  d e l 

a n h íd r id o : aproxim adam ente 1402C .) 

régim en de r e f l u j o :  50/50

régim en de o p e ra c ió n : aproximadam ente 400 k g . de a n h íd r i­

do m alé ico  po r h o ra .

Cada 4 h o ra s  se  tomó una m uestra  p a ra  d e te rm i­

n a r  l a  c o lo ra c ió n  AEHA. La c o lo ra c ió n  AEHA, que después -  

de 4 h o ra s  es de 150 , d ism inuye p ro g resivam en te  de manera 

que en l a  h o ra  200 de o p e ra c ió n , es de únicam ente de 15 

APEA. S in  embargo, ya que l a  fo rm ación  d e l  re s id u o  se in ­

crem enta en e l  cu rso  de e s to  p e r ío d o , se  esp eró  quo l a  ce 

lo r a c ió n  so in c re m en ta ra  y no d ism in u y era . Se concluye de 

lo  mismo, que e l  su lfo la n o  r e t i e n e  l a s  s u b s ta n c ia s  cromo— 

g én ica s  en s o lu c ió n . En e l  cu rso  de e s te  experim ento , e l  

punto do fu s ió n  d e l  a n h íd rid o  sep a rad o , se m idió p e r ió d i­

camente j e s te  es siem pre s u p e r io r  a 5 2 .4 2C. Se d e te c ta n  ú n i 

camento h u e l la s  do ácido  m aléico  y  e l  con ten ido  do s u l f o la  

n o , medido m ediante c ro m a to g ra fía  en fa s e  de gas d e l  produc 

to  r e s u l t a n t e ,  es a lo  sumo do 25 ppm.

Cuando se e s t a b i l i z a  e l  an h íd rid o  m aléico  a s í  ob 

te n id o  m ediante r e d e s t i l a c ió n ,  e l  su lfo la n o  no puede d e tec  

t a r s e  ya m ediante c ro m a to g ra fía  en fa s e  de g a s , m ie n tra s  -  

que l a  c o lo ra c ió n  AEHA a descendido  a monos do 1 0 Í 

M qhbI q .3

E fec to  d e l  s u lfo la n o  sobre  l a s  in c ru s ta c io n e s .

Se u t i l i z a n  tu b o s de p rueba de grandes dim ensiones



en donde una b a r ra  de acero  in o x id a b le  ro sc ad a  con un d iá  

m etro de 10 mm. se  monta ax ia lm en te  con l a  ayuda de un t a  

pon de h u le . E l mismo re s id u o  que se u t i l i z ó  en e l  ejem­

p lo  1 , se in tro d u c e  en cada tubo de p rueba y se  agregan 

c a n tid a d e s  v a r ia b le s  de s u lfo la n o . Cada tubo de p rueba se 

c a l i e n ta  después a  1202C, ba jo  c o n tro l  te rm o s tá t ic o .  E l -  

tubo  roscado  se e x tra e  después reg u la rm en te  d e l  tubo y se  

d e ja  d re n a r .  Después de aproximadam ente 100 m inutos 3e a l  

canza un e stad o  e s ta c io n a r io  y se  mide después e l  in c r e ­

mento de peso r e f e r id o  a  l a  unidad de lo n g itu d  sum ergida, 

l o s  r e s u l ta d o s  o b ten id o s  se dan en e l  s ig u ie n te  cuadro :

C ü  A D B O

Í° en peso de s u l -  d e p o s ic ió n  de re s id u o
fo lan o  agregado en g ./om . de l a  b a r r a

1 0 ,72

2 0 ,54

5 0 ,36

10 0 ,29

20 0 ,21

Ejemplo 4

E fec to s  d e l  su lfo la n o  en l a  v e lo c id ad  de l a  des 

h id ra ta c ió n  d e l  ácido  m a lé ico .

E s te  ejem plo m uestra  l a  v e n ta ja  de a g re g a r s u l ­

fo lan o  en e l  a trap am ien to  aze o tró p ic o  d e l agua m ediante -  

x i le n o , de conform idad con l a  P a te n to  P rendosa ya mencio­

nada.

Se funden t r e s  moles de an h íd rid o  m a lé ico , a l a s  

c u a le s  se  agregan t r e s  moles de ácido  m a lé ico , por medio -  

de un manto e lé c t r i c o  en un m atraz de v id r io  de dos l i t r o s  

p ro v is to  con un a g ita d o r  de t ip o  de a n c la  y una d is p o s ic ió n
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de co n d en sad o r-d ecan tad o r.

La m ezcla se c a l i e n ta  a 1352C ., se  in tro d u cen  

100 m i. de o x ilen o  y l a  m ezcla se d e s t i l a .  E l h e te ro a z e o -  

tro p o  se recoge  m ie n tra s  se  mide l a  c a n tid a d  de agua f o r ­

mada como una fu n c ió n  d o l tiem po , re c irc u lá n d o s e  l a  fa s e  

o rg á n ic a  d e can tad a . E l s ig u ie n te  cuadro m uetra que l a  p re  

s e n c ia  de s u lfo la n o  increm en ta  l a  v e lo c id ad  de d e s h id ra ta  

c io n  po r un f a c to r  de 2 .

P rueba Ro.

Tem peratura en 20

S u lfo lan o  en peso)

V elocidad  de d e s h id ra -  
ta c ió n  (moles de H20 
po r h o ra )

Rendim iento d e -d e s h id ra -  
ta c io n  a 160SC. despees 
de 1 h o ra  en f»

1

140-150

O

1.42

35

2

140-150

10

2.83

70

Los s ig u ie n te s  t r e s  e jem p lo s, i l u s t r a n  e l  proce 

d im ien to  de l a  p re s e n te  in v e n c ió n , a p lic a d o s  a  procedim ien  

to s  i n d u s t r i a l e s  conocidos:

Ejemplo 5

En una in s ta la c ió n  i n d u s t r i a l  p a ra  l a  p roducción  

de an h íd rid o  m aléico  de ácido  m a lé ic o , en donde se  conec­

t a  un d e sh id ra ta d o r  d e s t i l a d o r  que t i e n e  un volumen de t r a  

b a jo  de 3 ^  a un desflegm ador en e l  c u a l se  monta un con­

densado r m antenido a 802C ., se in tro d u c e n , po r h o ra , en e l  

d e s t i la d o r - d e s h id r a ta d o r ,  por una p a r te ,  500 k g . de an h í­

d rid o  m aléico  c ru d o , que v ien e  de lo s  condensadores con -

aguas abajo  d e l  r e a c to r  p a ra  l a  o x id ac ió n  c a t a l í t i c a  de -
♦ • /

benceno an h íd rid o  m aléico  y , po r o t r a  p a r t e ,  600 k g , de -  

ácido  m aléico  fund ido  (T = 135eC) que v ien e  de un ev ap o ra - 

d o r de capa d e lg ad a , l a s  o p e rac io n es  d e l  d e s t i l a d o r - d e s h i -
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d ra ta d o r  son o r ig in a lm e n te : tem p e ra tu ra  de aproximadam ente 

1352C ., y  p re s ió n  de aproximadam ente 100 mm, de Hg. S in  -  

embargo a f i n  de m antener e l  mismo régim en de p roducción  — 

por h o ra , os n e c e s a r io  que l a  tem p e ra tu ra  se  increm ente  -  

p ro g res iv am en te , y  que l a  p re s ió n  se  haga d escen d er en f o r  

ma p ro g re s iv a  debido a l  a tascam ien to  prolongado de l a s  su­

p e r f i c i e s  de c a le n ta m ie n to ♦ Cuando es n e c e s a r io  in te rru m ­

p i r  l a  o p e ra c ió n , l a  te m p e ra tu ra  es de 145SC. y l a  p re s ió n  

es de 60 mm. de Hg.

En a u sen c ia  de s u lfo la n o , l a  in s ta la c ió n  d e s c r i ­

t a  an te r io rm e n te  p rodujo  en e s ta  form a 85 to n e la d a s  de an­

h íd r id o  m aleico  en 90 h o ra s . Por o t r a  p a r te ,  s i  se  agregan  

in ic ia lm e n te  80 kg  de su lfo la n o  ( 2 . 5$ en peso con r e f e r e n

c ia  a l a  carg a  t o t a l )  a l  d o s t i la d o r -d e s h id ra ta d o r ,  m ien tra s/
que l a s  o t r a s  co n d ic io n es  de o p erac ió n  permanecen ig u a le s ,  

se  lo g ra  una s a l id a  de 175 to n e la d a s  de an h íd rid o  m aleico  

en 185 h o ra s .

S orprenden tem ente, a p e sa r  d e l  hecho de que l a  

c a n tid a d  de p roducto  re s in o so  se  d u p lic a  cuando se  u t i l i z a  

e l  s u lfo la n o , debido a que se  produce p rá c tic a m e n te  e l  do­

b le  de l a  c a n tid a d  de an h íd rid o  m a le ico , l a s  s u p e r f ic ie s  

de in te rcam b io  d e l  c a lo r  d e l  d e s t i la d o r -d e s h id ra ta d o r  e s tá n  

menos in c ru s ta d a s  de p rod u c to s  re s in o s o s  ya que lo s  ú l t i ­

mos se  s o lu b i l iz a n  po r e l  s u lfo la n o . De conform idad con l a  

p re s e n te  in v e n c ió n , se  a h o rra  de e s ta  m anera, una o p e rac ió n  

de lim p ie z a  de d o s , increm entando co rresp o n d ien tem en te  por 

lo  ta n to  l a  capacidad  de p roducción  de l a  in s ta la c ió n .  

Ejemplo 6

E ste  ejem plo d e sc r ib e  e l  empleo de s u lfo la n o  en 

e l  p roced im ien to  con tinuo  de d e sh id ra ta c ió n  de ácido  m aló i



-14-

10.

15.

20 .

2 5 .-

ic o  an h íd rid o  m a lé ico , de conform idad con l a  P a ú te n te  B el 

ga No. 745 .029 .

La f ig u r a  1® de lo s  d ib u jo s  anexos m uestra  una 

in s ta la c ió n  desellada p a ra  t r a t a r  1000 moles de ácido  ma­

lé ic o  po r h o ra  (116 k g . po r h o ra ) .  E s te  ácido  m aléico  ob« 

te n id o  m ediante lavado  con agua en un la v a d o r  9 , haciendo 

p a sa r  e l  gas d e l  r e a c to r  p a ra  l a  o x id ac ió n  c a t a l í t i c a  de 

benc&no (no m ostrada en lo s  d ib u jo s ) ,  e s t á  en l a  form a de 

una so lu c ió n  acuosa que c o n tie n e  450 g . de ácido  po r l i t r o .

De conform idad con l a  p re se n te  in v e n c ió n , se a -  

gregan 11,6  k g . de s u lfo la n o  a l  la v a d o r  9 , de manera que 

l a  r e la c ió n  en peso de ácido  m aléico  a  su lfo la n o  es de 10 :

1 en l a  I n s ta la c ió n .  Ya que e l  s u lfo la n o  c i r c u la  en un c i r  

cu ito  c e r ra d o , l a  c a n tid a d  d e l  mismo permanece c o n s ta n te ,

La so lu c ió n  acuosa de ácido  m aléico  y  s u lfo la n o  se  hace 

p a sa r  a  t r a v é s  de un tubo  10 a l  evaporador 1 , en e l  c u a l 

se  c a l i e n ta  a una tem p e ra tu ra  de 1352C. a una p re s ió n  de 

550 mn. de Hg,

E l agua v ap o rizad a  escapa  a  t r a v é s  de un tubo -  

13 y  se  condensa en un la v a d o r  2 b a ro m étrico  conectado a 

una fu e n te  de vacio  (no m ostrada) m ie n tra s  que l a  m ezcla 

r e s t a n te  de ácido  m aléico  y  s u l f o la n o , que c o n tien e  ahora 

Unicamente aproximadam ente 17° de agua, se hace p a sa r  en e l  

fondo d e l  evaporador 1 , a una tem p e ra tu ra  de aproximadamen 

t e  135SC. y  se  hace p a sa r  a t r a v é s  de un tubo 14 a  l a  p a r­

t e  s u p e r io r  de un segundo evaporador 3 de capa d e lg ad a .

En e l  evaporador 3? en e l  o u a l e l  ácido  m aléico 

fund ido  se  l l e v a  p rog resivam en te  a una tem p e ra tu ra  de 2002 

0 . ,  b a jo  una p re s ió n  de 150 mm. de Hg’. ,  e l  ácido  m aléico 

se  c o n v ie r te  en e l  grado de 90fo en peso a an h íd rid o  m aléico



en l a  form a de una m ezcla v ap o rizad a  de a n h íd rid o  m aléico  

y agua, m ien tra s  que e l  10$ r e s ta n te  d e l  ácido  m aléico  no 

c o n v e rtid o  f lu y e ,  ju n to  con e l  s u lfo la n o , en l a  form a do 

una fa s e  l íq u id a ,  a l  fondo d e l  evaporador 3.

Los vapores de agua y a n h íd rid o  m aléico  se hacen 

p a sa r  a t r a v é s  de un tubo 15 a un condensador 4 operando 

a una te m p e ra tu ra  de 8020. E l a n h íd rid o  m aléico  o b ten ido  

como o l  p roducto  d e l p roced im ien to  3e recoge  en un estado  

l íq u id o  en e l  fondo d e l  condensador 4 , a l  régim en de 900 

moles p o r h o ra ; su  con ten ido  de a n h íd rid o  m aléico  es do -  

99 , 5$ , su  con ten ido  de ácido  fum arico  es p rác ticam en te  de 

0 , y su  con ten ido  de o t r a s  im purezas es de 0 , 4$ en poso.

E l an h íd rid o  m aléico  o b ten ido  en e s t a  forma se hace p a sa r  

a  una columna de d e s t i l a c ió n  (no m ostrada) p a ra  l a  sepa­

ra c ió n  de l a s  ú ltim a s  h u e l la s  de im purezas y  p a ra  e s ta b i ­

l i z a c ió n .

S I vapor de agua que se  escapa  en l a  p a r to  supe) 

r i o r  d e l  condensador 4 , se  hace p a sa r  a t r a v é s  de un tubo 

16 a un la v a d o r  5 b a ro m étrico  conectado  a una fu e n te  de -  

vacio  (no m ostrado) a f i n  de re c u p e ra r  l a s  h u e l la s  de an­

h íd r id o  m aléico  a tra p a d a s  po r lo s  vapores de agua; l a  so lu  

c ió n  d i lu id a  acuosa de ácido  m aléico  se r e c i r c u la  (v e r  a 

c o n tin u a c ió n ) .

La fa s e  l íq u id a  d e l ácido  m aléico  y  e l  s u l f o la ­

no que f lu y e  en l a  p a r te  d e l  fondo d e l  evaporador 3 , y  que 

c o n tie n e , en so lu c ió n , to d as  l a s  im purezas acumuladas en 

l a  in s ta la c ió n ,  se  m ezcla con l a  so lu c ió n  de ácido  m aléico  

d i lu id a ,  que v iene  d e l la v a d o r  5 b a ro m étrico  a t r a v é s  d e l 

tubo 12 y se  reco g e  en un r e c e p to r  6 , E s te  r e c e p to r  opora 

a una tem p e ra tu ra  de 302G ., y  b a jo  una p re s ió n  de 40 a -



300 mm, de Hg, Como re s u lta d o  de e s t a  a d ic ió n  do una so lu ­

c ió n  acuosa d i lu id a ,  e l  ácido  fu n á r ic o  y l a s  r e s in a s  se  — 

p r e c ip i te n ,  y e s ta  su sp en sió n  se  e x tra e  de 6 a t r a v é s  do un 

tubo 17 por ELedio de una bomba 7 , y se s u m in is tra  a t ra v o s  

de un tubo 18 a un f i l t r o  8 * E l f i l t r o  8 e s tá  d iseñado  do 

manera que no in te rru m p a  l a  op eració n  c o n tin u a  de l a  i n s t a  

la c ió n  ( c i r c u i to  de f i l t r a c i ó n  d o b le , no m o strad o ).

La t o r t a  d e l  f i l t r o ,  que c o n tie n e  l a s  im purezas 

acum uladas en e l  s is te m a  ( e s ta s  in c lu y e n  ácido  fu n ó rico  y 

d iv e rs a s  im purezas que se  o r ig in a n  de re a c c io n e s  secunda­

r i a s  en e l  c a ta l i z a d o r ) ,  se  e lim in a  de l a  in s ta la c ió n ,  -  

m ie n tra s  que e l  f i l t r a d o ,  compuesto de una so lu c ió n  acuosa 

do ácido  m aléico  y s u lfo la n o , d e ja  e l  f i l t r o  a  t r a v é s  d e l 

tubo 11 y se  r e g re s a  in ta c to  a l  la v a d o r  9 .

En com paración con e l  p roced im ien to  de l a  P a ten  

t e  B elga S e . 745 .029 , e l  p roced im ien to  de l a  p re se n to  in ­

vención  o fre c e  l a  v e n ta ja  de e lim in a r  com pletam ente e l  pe­

l i g r o  de o b s tru c c ió n  de l a  in s ta la c ió n  en lo s  pun tos c r í ­

t i c o s ,  p a r tic u la rm e n te  en e l  fondo d e l  ovaporador 1 , en e l  

tubo 14 que co n ec ta  lo s  evaporadores 1 y 3 , y  en e l  fondo 

d e l  evaporador 3 , .  Además, debido a l a s  p ro p ied ad es  de d i ­

so lu c ió n  d e l  s u lfo la n o , l a s  s u p e r f ic ie s  de in te rcam bio  de 

c a lo r  de lo s  evaxjoradores 1 y 3 permanecen l im p ia s .

Debe n o ta r s e  que puede h ab er una p é rd id a  l i g e r a  

de s u lfo la n o s  en l a  t o r t a  d e l  f i l t r o .  E s ta  p é rd id a  l i g e r a  

puede h a c e rs e  buena m ediante l a  in tro d u c c ió n  adecuada do 

s u lfo la n o  en c u a lq u ie r  punto de l a  in s ta la c ió n ,  p r e f e r ib le  

mente en e l  la v a d o r  9 .

Ejemplo 7

E ste  ejem plo i l u s t r a  l a  a p lic a c ió n  d e l p ro c e d i-



m iento de l a  p re se n to  in v en c ió n  a l  p roced im ien to  de l a  Pa 

te n te  B r i tá n ic a  lío. 40 . 528/ 7 3 } cuya in s ta la c ió n  so n u e s tra  

en l a  f ig u r a  2S de lo s  d ib u jo s  anexos.

Un r e a c to r  de o x id ac ió n  de benceno (no m ostrado) 

produce 2000 moles de an h íd rid o  m aléico  po r h o ra , 1000 mo­

l e s  po r h o ra  de lo s  c u a le s  se condensan m ediante en friam ion  

to  de lo s  gases en lo s  condensadores (no m ostrados) y 1000 

moles por h o ra ®  recuperan en l a  forma de una so lu c ió n  acuosa 

de ácido  m alóico en e l  la v a d o r  1. En e l  momento en que se  

pone en o p e rac ió n  l a  in s t a l a c ió n ,  se  ag rega  s u lfo la n o , de 

conform idad con l a  p re se n te  in v e n c ió n , en una c a n tid a d  t e l  

que l a  c o n cen trac ió n  en e l  c ic lo  de lavado  asc iendo  a 45 g . 

p o r l i t r o .

E s te  la v a d o r  se a lim e n ta  en 3 , m ediante una s o lu  

c ió n  acuosa r o c ir c u la d a  que e n tr a  de lo s  la v a d o re s  7 y 18 

b a ro m é tric o . E s ta  s a lu c ió n  acuosa co n tien o  aproximadamente 

75 moles po r h o ra  de ácido  m aléico  recuperado  y  tam bién 125 

moles po r h o ra  de ácido  m aléico  recu p erad o s d e l  c i r c u i to  de 

d re n a je  22 , 23 , 25 , 26, 27, 29 y  3 (que, adornas, c o n tie n e  

s u l f o la n o ) .

Según se m uestra  en l a  f ig u r a  2S, l a  so lu c ió n  a -  

cuosa que v iene  de lo s  la v a d o re s  7 y  18 b a ro m é trico s  s i r v e  

p a ra  d is o lv e r  e s te  p roducto  d renadof después do l a  f i l t r a ­

c ió n , e s ta  so lu c ió n , que co n tien o  200 moles por h o ra  do á c i  

do m a lé ico , se r c c i r c u la  a l  law ador 1 , a t r a v é s  de lo s  tubos 

29 y 3'.

E l ovaporador 5 se  a lim e n ta  de e s ta  manera con u~ 

na  so lu c ió n  acuosa co n cen trad a  que c o n tie n e  450 g . de ácido  

m aléico  po r l i t r o  y  45 g . do s u lfo la n o  po r l i t r o ,  a un r e g í  

men de 1200 moles de ácido  por h o ra  (1000 moles por h o ra  •>-



-18-

5 . -

10.-

1 5 .-

2 0 .-

2 5 .-

30 . -

que v ien en  d e l  lavado  de lo s  gases que sa le n  de lo s  condea 

sado ros do an h íd rid o  s a lé  ico  y 200 moles de ácido  m alóico 

po r h o ra  (125 4- 7 5 ) j que v ienen  de l a  r e c i r c u la c ió n  en 3)»

E l agua v ap o rizad a  de l a  so lu c ió n  acuosa de á c i­

do n a ló ic o  a una te m p e ra tu ra  de 1352C. y  a una p re s ió n  de 

500 n a  de Hg en e l  evaporador 5> escap a  a  t r a v é s  d e l tu to  

6 y  so condensa en e l  la v a d o r  7 b a ro m é tr ic o , m ien tra s  que 

l a  m ezcla de ácido  n a ló ic o  y  s u lfo la n o  que c o n tie n e  ahora 

únicam ente Y/° en peso do agua, pasa  a l  foñdo d e l  evapora­

d o r a una te m p e ra tu ra  de 135SC. y so hace p a sa r  a t r a v é s  

d e l  tubo  11 a l  d e s t i l a d o r  d e s h id ra ta d o r  12 .

EL u ltim o , que tam bién re c ib e  lo s  1000 moles por 

h o ra  de an h íd rid o  n a ló ic o  que v iene  de lo s  condensadores 

(no m ostrados) a t r a v é s  d e l  tubo 13» c o n tie n e  un peso de 

m ezcla de re a c c ió n  que co rresponde  a 4 veces l a  c an tid ad  

po r h o ra , en poso, do a n h íd rid o  m alóico producido po r e l  

r e a c to r ,  o s to  os 8,000  molos ca lc u la d o  como a n h íd rid o  n a -  

l é i c o .  E l d c s t i la d o r -d e o h id ra ta d o r  o p era  a una p re s ió n  de 

135 nn . de Hg. y  a una te m p e ra tu ra  do 135SC. a l  in ic io  do 

l a  o p e rac ió n  de l a  in s t a l a c ió n ,  so agregan  43 k g . do s u l ­

fo la n o  a l  d e s t i la d o r - d o s h id r a ta d o r , de manera que, en e l  

ú ltim o , l a  c o n ce n tra c ió n  de s u lfo la n o  s e r á  de 5$ en poso , 

con r e f e r e n c ia  a l  peso t o t a l  de ác id o  m alóico más a n h íd r i­

do .

E l condensador 15 condensa, a una te m p e ra tu ra  do 

802G ., 2000 moles po r h o ra  do an h íd rid o  m alóico p u ro , do -  

lo s  c u a le s  debe d e d u c irse  l a  p e rd id a  d e l  c i r c u i to  do d re ­

n a je ,  que a lo  sumo asc iendo  a 1 .5$  en; poso . E l an h íd rid o  

m aleico  puro o b ten id o  como producto  de p roced im ien to  so 

reco g e  en e l  e stad o  l íq u id o  en e l  fondo d e l  condensador 15



a tra v o s  d o l tubo 16 j su  con ten ido  do a n h íd rid o  m alóico os 

de 99 , 5$ en p eso , su  con ten ido  de ácido  fu n á r ic o  os do p rac 

tic am en te  cero y  su  con ten ido  do o t r a s  im purezas es de 0 .4 /ú 

en poso,. E l a n h íd rid o  m alóico • o b ten ido  on e s ta  fo rn a  so 

hace p e sa r  a una columna do d e s t i la c ió n  (no m ostrada) p a ra  

s e p a ra r  l a s  ú ltim a s  h u e l la s  de im purezas y p a ra  e s t a b i l i ­

z ac ió n . E l vapor do agua que se escapa  en l a  p a r te  s u p e r io r  

do l condensador 15, so hace p a sa r  a t r a v é s  d e l  tubo 17 a l  

la v a d o r  18. b arom étrico  colocado a una fu e n te  de vació  (no 

m ostrado) a f i n  de re c u p e ra r  l a s  h u e l la s  do an h íd rid o  n a -  

lo ic o  a tra p ad a s  por e l  vapor de agua? l a  so lu c ió n  acuosa 

de ácido m alóico o b te n id a , so r o c i r c u la  d ire c tam en te  a l  

la v a d o r  1 , o so u t i l i z a  p re fe r ib le m e n te  p a ra  d is o lv e r  o l 

p roducto  drenado d e l  d e s t i la d o r -d e s h id ra ta d o r  12 , nod i mato 

o l paso a tra v o s  d e l tubo 24 a l  m ezclador 23*

l a  com posición en peso do l a  m ezcla do ro a c c ió n  

co n ten id a  en e l  d e s t i la d o r - d e s h id r a ta d o r ,  que depende de 

l a  v e lo c id ad  de d o sh id ra ta c ió n  y do l a  c a n tid a d  do d re n a je  

e fec tu ad o  on 22 , a sc ie n d e , en prom edio, a t r a v é s  de l a  puo 

ba a aproximadamente 4 . 75$ de ácido  m aló ico , aproxiuadanon 

t e  14 . 25$ de ácido  fu n á r ic o , aproximad amento 74/° de an h í­

d rid o  m aló ico , aproximadamente 2$ do re s id u o s  re s in o so s  y 

aproximadamente 5$ de s u lfo la n o .

E l p roducto  drenado 22 se  d isu e lv e  en e l  m ezcla­

d o r 23 ba jo  vacio  y o l  m a te r ia l  in s o lu b le  (ác ido  fu n á ric o  

y  r e s id u o s )  so sep aran  on o l f i l t r o  27, cuya t o r t a  se  la v a  

con agua que v ien e  a trá v ó s  do 28 .

Con p ro p ó s ito  do d is o lu c ió n  on e l  m ezclador 23, 

se  hace p re fe r ib le m e n te  uso de l a  so lu c ió n  acuosa do ácido  

m alóico que v ien e  do re c u p e ra c io n e s  e fe c tu a d a s  en lo s  la v a



20 -

5 . -

10.-

15

20.-

2 5 .-

30. -

d o res  ■barométricos 7 y 18. A tr a v é s  de 29 y 3, se r e c i r c u ­

l a n  de é s t a  manera a l  la v a d o r  1 , 200 moles por hora, de á c i  

do recuperado  (125 m oles que v ienen  de l a  su sp en sió n  d e l  -  

p roducto  d re n a d o ), 75 moles que v ien en -d e  lo s  la v a d o re s  ba 

•ro m étricos 7 y 18) más e l  s u lfo la n c .

l a  t o r t a  d e l  f i l t r o  c o n s t i tu y e  l a  p é rd id a  s u f r í  

da  en e l  p roced im ien to  de l a  p re s e n te  in v en c ió n . E s ta  p e rd í 

da in c lu y e  e l  ácido  m aléico  que no se  ha e x tra íd o  de l a  t o r  

t a  d e l f i l t r o  m edian te  lavado  y  e l  ácido  fum árico  que se  fo r  

mó de ácido  m aléico  en e l  t ra n s c u rs o  d e l  p roced im ien to  de des_ 

h id r a ta c ió n .  E s ta  p é rd id a  a sc ien d e  a  1 .5 $ .

Las v e n ta ja s  o b te n id a s  de conform idad con l a  p re sen  

t e  in v en c ió n  a t r a v é s  de l a  a d ic ió n  de su lfo la n o  sen  l a s  m is­

mas que a q u e lla s  que se  m encionaron en e l  ejem plo S ,é s te  e s ,1a 

su p re s ió n  d e l  r ie s g o  de a tascam ien to  de l a  in s ta la c ió n  y  e l  

m antenim iento  de l a s  s u p e r f ic ie s  de in te r c a m b ia s  c a lo r  lim pias.

2____ 0 _ ___I ____ A

En resum en, l a  p re se n te  s o l i c i t u d  re c a e rá  sobre  l a s  

s ig u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s .

1 - Procedimiento p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de a n h id r i  

do m aléico  a  p a r t i r  de ácido m a lé ico , c a ra c te r iz a d o  p o r com 

p ren d e r e l  c a len tam ien to  de ácido  m aléico  en p re s e n c ia  de -  

un so lv e n te  o rg á n ic o , con l a  fo rm ación  de una m ezcla vapo­

r iz a d a  de an h íd rid o  m aléico  y  agua de l a  c u a l se re c u p e ra  — 

e l  an h íd rid o  m a lé ico , u t i l iz á n d o s e  su lfo la n o  como e l  so lven  

t e  o rg á n ic o .

2§ . -  P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  de a n h id r i  

do m aléico  a  p a r t i r  de ácido m a lé ico , según l a  r e iv in d ic a c ió n  

1®, c a ra c te r iz a d o  porque e l  ácido  m aléico  u t i l i z a d o ,  os ácido 

m aléico  só lid o  ó fu n d id o , su b s ta n c ia lm en te  puro .
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3S Proced im ien to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  do a n h íd r i  

do n a lé ic o  a p a r t i r  do ácido  m aló ico , según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  1§ c a ra c te r iz a d o  porque e l  ácido  n a lé ic c  u t i l i z a d o  ce 

una m ezcla do ácido  n a lé ic o  y a n h íd rid o  n a lé ic o .

4a P ro cc d in ie n to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  de a n h id r i  

do n a lé ic o  a  p a r t i r  de ac id e  n a lé ic o , según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  13 c a ra c te r iz a d o  porque e l  ácido  n a lé ic o  u t i l iz a d o  -  

es ácido  n a lé ic o  acuoso.

5a P ro cc d in ie n to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  de a n h íd r i  

do n a lé ic o  a p a r t i r  de ácido  n a lé ic o ,  según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  18 c a ra c te r iz a d o  porque e l  ca len tam ien to  se l l e v a  a 

ca lo  a una tem p e ra tu ra  de aproximadamente 100 a 2102C. -  

b a jo  una p re s ió n  do aproximadamente 30 a 760 n a . de Hg.

6§ P ro cc d in ie n to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de a n h íd r i­

do n a lé ic o  a p a r t i r  do ácido  n a lé ic o ,  según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  1® c a ra c te r iz a d o  porque e l  c a len tam ien to  se  l l e v a  a 

cabo a una tem p e ra tu ra  de aproximadamente 120 a 2002C. -  

ba jo  una p re s ió n  do aproximadam ente 60 a 200 un . de Hg,

7- P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  de a n h íd r i  

do n a lé ic o  a p a r t i r  de ácido  n a lé ic o ,  según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  1§ c a ra c te r iz a d o  porque e l  peso d e l  s u lfo la n o  u t i l i ­

zado según se r e f i e r e  a l  peso de ácido n a lé ic o ,  es do por 

lo  nonos 2$ .

8§ P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a rac ió n  do a n h íd r i  

dó n a lé ic o  a p a r t i r  de ácido  n a lé ic o ,  según l a  r e iv in d ic a  

c ió n  13 c a ra c te r iz a d o  porque l a  p re p a rac ió n  de an h íd rid o  

n a lé ic o ,  se l l e v a  a cabe en una fo rn a  c o n tin u a .

9§ PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ANHIDRI 

DO MALEICO, A PARTIR DE ACIDO MALEICO'.

Según se describo en la presente nencria describí
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t i v a ,  que c o n s ta  de 22 h o ja s  e s c r i t a s  a máquina por una 

s o la  de sus c a ra s  y  enum eradas, acompañando d ib u jo s .

M adrid, "'0 de J u l io  de 1.975
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