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,HVerfahreh §ur"éewinnung von reinem mégx;olo

‘Die- unmittelbare Gew1nnung von relnem m—Xylol aus Gemisehen:;i
'isemerer Xylole ist- ausserst schwierlg° Man hat -daher vorgeschlagenwi
_dle Xylole in diesen Gemlschen zu sulfonieren, die Sulfonsauren der -

isomeren- Xylole durch’ fraktionlerte Kristalllsation voneinander—zu<li
. trennen und diese dann hydrolytisch zZu spalten° Dieses Verfahren ist;
'”aber umsténdlich und technisch nur schwer durchfﬁhrbarobMan hat da- ;
fher schon dle leichte Sulfonierbarkeit des m=Xylols ausgenutzt in
_der Weise9 dass man~mit beschrankten Mengen einer wasserhaltigen,”f i
*z Boyso%igen, Schwefelsaure sulfonierte9 die geblldete mmelolsulfon»
~sdure: von den unsulfonierten Anteilen abtrennte und sie dann durch"f
vErhltzen mit Wasser in m=Xylol~hydrolytisch spalteteovMan erhalt auf
‘diese Weise zwar ein stark angerelchertes9 Jedoch keln relnes m—kai,
da kaum zu vermeiden 1st _dass auch kleine Teile dq;“agggxggalsom§:;?

rren mitsulfonlert werdeno Zudem liess man. hler zunachst die- festef,
‘m—Xylolsulfonsaure auskristallisierenafﬁiﬁ;“_ﬁw;LJ;,,H,;.de:wMMW;Q;Q

ws—ff““ Es wurde nun gefunden, dass man in technlsch elnfacher Welse
~reines m-Xylol aus dieses’ enthalxenden Gemischen erhalt, wenn man._
Adle Gemische zunédchst in bekannter Wedise mit sulfonierenden Mitteln
:behandelt und das Sulfonlerhngsgemlsch ohne Abtrennung der unver—
‘brauchten Schwefelsaure mit Wasserdampf spaltet. Es hat sich gezelgt,
dass die mmelolsulfonsaure 1eichter hydrolytlsch gespalten wird als
dle Sulfonsauren der isomeren Xylole undwdass es’ dwrch Einhaltung

das Sulfonierungsgemlsch, so lasst_sich_die_mnxy1olsulfonsaure~schon

be1 125° spalten° Zwecks Einsparung von Wasserdampf arbeitet man

aber am besten bei etwa 135 bis 145° am vortellhaftesten 2w1scheﬁ‘

,HH 140 bis l42°q Die. Spaltung def pe“Jlolsulfonsaure erfolgt ‘dann . bel

'588A»‘» einer Temperatur von etwa. 150° und die der o—Xylolsulfonsaure oder
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der mit den Xylolsulfonsauren isomeren Athylbenzolsultonséure4 (
bei etwa 180°. Das Reaktionsgemisch wird fiur die Spaltung gweck-
méssig mit etwas Wasser versetzto ‘Die Spaltungstemperaturen
sind in geringem Masse von dem herrschenden Druck abhﬁngig, es.
'1kann bei gewdhnlichem oder erhohtem oder vermindertem Druck

”gearbeitet werdeno.f*“p‘ : {W\;ﬁ;_,

, Als Ausgangsgemlsch kann beispielswelse technisches Kokew
reixylol verwendet werden9 das neben den drei 1someren Xylolen ;
auch noch paraffinische und olefznische Kohlenwasserstofte L
-epnthalten kann. Obwohl dlese aliphatischen Kohlenwasserstoffe
_be;/ﬁrennung nlcht storen9 werden sie zweckma881g zgur Anreiche~

. rung von m=Xylol im Ausgangsgemisch und zur Vermeidung einer
:’uﬂnotigen Verdunnung~der Schwefelsaure vor der Sulfonlerung
:weitgehend entfernt, beispielswelse durch azeotrope Destllla—“

,7tion°}' ‘ R o
L D1e Sulfonlerung kann mit konzentrlerter ScnwefeisaurEﬁ“
fgeschehen, wobei die. drei- Xylollsomeren sulfonlert werdeno Es‘A
f?ist jedoch zweckmassig9 mit wasserhaltlger, Zs Ba=etwa 807iger,
.fSchwefelsaure—'zu--arbelten9 da hierbel, abgesehen von der Sulfo—
»nlerung etwa vorhandener olefinlscher Kohlenwa serstoffe, in “
der Hauptsache nur. das m=Xylol sulfonlert wird Bel dleser
.Arbeltswelse erhalt der nlchtsulfonlerte Anteil des Gemisches _
mdie“anderen~Xylelisomerenr*neben“nur“kiéiﬁé““mengen m=Xyloloﬁ f
Man sulfoniert zweckmissig mit etwa dem doppelten Volumen =~
jso%iger Schwefelsaure, bezogen auf das’ Kohlenwasserstoffgemlsch,
“bei etwa 70° unter gutemzRuhrenmhmach der Sulfonlerung trennt,;"
man - die Saureschlcht ab,- verdunnt sie z.B. mit. etwa 10 Volum-
prozent Wasser und leltet bei steigender- Temperatur uberhltz—}
'ten Wasserdampf in genugender Menge hindurch, damit e1ne Ver-f
1kraekung von Kohlenwasserstoffen oder eine ‘Reduktion der - :
_Schwefelsaure vermieden wird. Nach einem kleinen Vorlauf, der%.
‘neben m-Xylol etwa ég?iandene oleflnische Antelle oder deren
;Spaltprodukte enthalt. verlaufi_dann_bei“l4©=l42Q~dxe~erwﬁnsdh——
*te Hydrolyde mit grosser Geschwindlgkelt und man nimmt so—\;*
lange Destillat ab, als der Olantell grosser ist als der @
Wasserantell Das erhaltene 01 besteht aus. nahezu reinem
m—Xylola Das so erhaltene mmelol enthalt wenlger‘als 1% Ver-
»unralnigungen, vorwiegend p-Xylol; .es wird. durch Waschen mit
Wasser von etwa‘vorhandenen Saureresten befreit° Den Destil-
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latlonsruckstand kann man dann noch bei hoheren Temparaturen unter;
Durchlelten von Wagserdampf behandeln und S0 auch etwa vorhandene’_
Sulfonsauren des p- und o-Xylols fraktioniert spalten,_ wobei, wie
erwahnt, die Spaltung der p—Xylolsulfonsaure etwa bei 150° und dief
der o—Xylolsulfonsaure bei etwa 180° erfolgt. hat man mit nur etwa
BO%iger Schwefelsaure sulfonlert, dann werden aus dem Destlllations—
ruckstand nur kleine Mengen der anderen Xylolisomeren gewonnen°

_ : D1e Schwefelsaure kann nahezu vollstandig zurhekgewonnen wer-
den9 indem man solange bei stelgender Temperatur mit Wasserdampf
weiterdestllliert9 bis kein 01 mehr ubergehtorDle als Ruckstand ver-

—blelbende Saure wird dann9 gegebenenfalls nach Abtrennen von teerl-}
gen Antellen, die 'sich besonders dann*hilden, wenn das Ausgangsge»"

3misch oleflnische Kohlenwasserstoffefenthaltg in bekannter Weise'k

auf 80% konzr.en’crle‘ri;<r -w- ” , ST S
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500 Raumtelle Kokere1~Xylol (Kp- 137 bls 142°' D?O O 842),_
enthaltend 11% paraffinische and naphthenlsche Kohlenwasserstoffeb
(Bromzahl 6,2 g/100 cm’ )9 werden mit 950 Réumteilen 79%1ger Sehwe—»f
felsaure 9#2 Stunden lang bei 70° geruhrt Der verbleibende unsul-““
fonlerte Antell 6320 Raumtelle) w1rd abgetrennt Die aus 1030 T
Raumtellen bestehende Mittel= und Unterschicht wird mit 150 Raum-~
teilen Wasser verdunnt,.auf 130° erwarmt und danngut etwg“T4O°“““4“
ﬁberhitzter Wasserdampf durchgelelteto Dle ersten Antelle des DestiL
1ats pis 140° werden als Vorlauf abgenommen° Sle bestehen aus” ge—‘
rlngen Mengen m-Xylol SOWIE“nledrlgsiedenden Spaltproduk‘ben° Die
Spaltung der m=Xylolsulfonsaure setzt dann sehr rasch ein. Als. -
Hauptfraktlon werden die Anteile aufgefangen, die bei l40—142° Bla-1
sentemperatur ubergehen,' und be1 denen.’ d1e Olmenge grosser ist als )
dle Menge. des. Wasserso Es. werden folgende Fraktlonen erhalten:

=== .—_————_——_lv-———————-—_.-—-—_-—_ ——_-——_.—_—u——_—..———‘:—.———-—_———-——.-——

T F
L = ‘4[ﬁ*?—Blasen—’i4 Raumteile. L Das Destlllat'besteht aus__
'_- Er aktlon - tempera- | Gesamt—Destil— - Raumteilen - Raumteilen ..
. %ur ., o - tat s 01 ————Wasser
Vorlawr  1se-ls0e 1 9 "
Hauptfrak— Cqan 1aee L b hargt ! B
dhon o MOMEL WD B0
Nachlauf N 142-187° . - .257 u7“;fM§ g9\ j ﬁ
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Von den sulfontsrten 180 Raumtellen werden daher bel der Spaltung
150 Raumtelle zurﬁckerhalten, wovon llafﬂaumtelle relnes m—Xylol
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"sind° Der teerige Ruckstand in der Schwefelsaure betragt
16 GeWichtstelleo Dexr Destlllatlonsruckstand besteht aus
‘1143 Raumteilen 69 lz%iger Schwefelsaure9 die. nach dem Aufkon—
;zentrleren auf 79— 80% W1eder verwendet werden kann - '

e

Patentanspruch-'

: . : . i : _
v Verfahren Zur Gew1nnung von m=Xylol aus dieses ent—;z;'
fhaltenden Kohlenwasserstoffgemlschen durch_Sulfonierung und. ;
fanschllessende hydrolytische Spaltung der Xylolsulfonsauren,

;dadurch gekennzeichnet, dass ‘man. durch ‘das Sulfonierungsu. o

-gemisch ohne Abtrennung der unverbrauchten Schwefelsaure be1
“solcher Temperatur Wasserdampf hlndurchleltet,_dass nur dle
m=Xylolsulfonsaure hydrolytlsch gespalten wird°
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