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Die unmittelbare Gewinnung von relnem m—Xylol aus. Gemischen
isomerer Xylole ist ausserst schwierigo-Man hat daher vorgeschlagen,:
~die Xylole in diesen Gemischen gu sulfonieren, die Sulfonséuren der - g
‘isomeren Xylole durch fraktionlerte Kristallisation voneinander zu,fi
trennen und diese dann hydrolytisch zu spalten° Dieses Véffahren ist@
aber umstandllch und technlsch nur’ schwer durchfﬁhrbar° Man hat da-
_her schon die leichte. Sulfonierbarkeit des m=Xylols ausgenutzt in
_der Weise9 dass man mit beschrankten Mengen einer wasserhaltigen,
Z.Bo. Bo%igen, Schwefelséure sulfonierte, die geblldete m»Xylolsulton
séure von. den- unsulfonierten Anteilen abtrennte und sie dann durch
'Erhitzen mit Wasser in m=Xylol hydrolytisch spaltete° Man erhalt av
;diese Weise zwar ein stark angerelchertes, Jedoch kein reines m—thig
da~kaum zu_ vermeiden igt, dass auch kleine Teile der anderen Isome“"
~renfmitsu&foniertﬂwerdenﬁmzudemuliess~manfhierazunaohst~die-£es¢e
m—Xylolsulfonsaure auskristallisiereno;v‘ ' ‘ '

‘Es wurde nunxgefun@en, dass man in. techn;sch elnfacher Weise '
1reines m-Xylol aus dieses enthaltenden Gemischen erhalt, wenn man
die Gemische zunéichst in bekannter Weise mit sulfonierenden Mitteln :
behandei%\ﬁnd-das Sulfonlerungsgemlsch ohne’ Abtrennung der unver-ffﬁf
brauchten Schwefelsaure mit Wasserdampf spaltet° Es hat sich gezelgt;
;’ass die m—Xylolsulfonsaure 1eichter hydroliftsch gespalten wird ala
~die Sulfonsauren der isomeren Xylole und - dass es durch Einhaltung 5

*bestimmter Temperaturen gelingt, praktisch nur die m-Xylolsulfon—,l
‘saure zu spalten° Leitet~man beispielsweise viel Wasserdampf durch
das Sulfonierungsgemisch9 ‘80 ldsst sich die- m=Xylolsulfonsaure scho
bei 125° spalten° Zweoks Einsparung von Wasserdampf arbeitet man
aber am besten beil - etwa 135 bis 145°, am vorteilhaftesten zwischen
_140 bis 142°. Die Spaltung der pu*Jlolsulfonsaure erfolgt dannlbei

" ‘einer Temperatur von etwa 150° und die dér o—Xlelsulfonshurevoder ;
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der mit den"iylolsulfOnsauren isomeren Kthylbenzolsulfonshure
‘bei etwa 180°. Das Reaktionsgemisch wird fiir die Spaltung zweck-
missig mit etwas Wasser versetzt. Die\Spaltungstemperaturen o
sind in geringem Masse von dem herrschenden Druck abhingig; ‘68
kann beil gewdhnlichem oder erhbhtem oder vermindertem Druck

"gearbeitet werdeno-

, Als” Ausgangsgemlsch kann beispielsweise technisches’ Kokes

_ reixylol verwendet werden, das neben den dreil isomeren Xylolen
~auch noch paraffinisohe und olefinische Kohlenwasserstoffe

- enthalten kann. Obwohl diese -aliphatischen Kohlenwasserstoffe
bei/arennung nicht 'stéren, werden sie zweckmassig zur Anreiche—f
rung von m»Xylol im Ausgangsgemisch und zur Vermeidung einer
unnbtigen Verdﬁnnung der Schwefelsiure vor der Sulfonierung
fweitgehend entfernt beispielsweise durch azeotrope Destilla—

/tion° o e ’

‘Die Sulfonierung kann mit konzentrierter Schwefelsaure -
;geschehen, wobei ‘die drei Xylolisomeren sulfoniert werden«~ES"
fist Jedoch zweckmassig, mit wasserhaltlger, zoB° etwa 80%iger,
-Schwefelsaure Zu arbeiten, da hierbei, abgesehen von der. Sulfo-
-nierung etwa vorhandéner olefinischer Kohlenwa°serstoffe,-in
der Hauptsache nur das m~Xylol sulfonlert wird. Bei- dieser .
“Arbeitswelse erhalt der nichtsulfonierte Anteil des Gemisches

DO A AT

ﬂie anderen Xylolisomeren,‘neben nur kleinen Mengen m~Xylol°'

MBO%igér—Schwefelsanre—-bezogen auf—&as Kohlenwass%ﬁstoffgemisch,

,bei etwa 70° unter gutem ‘Rihren. Nach der Sulfonierung trennt. ‘
“man die S&L Saureschlcht ab, verdunnt sie z.B., mit etwa 10 Volum-,i
‘prozent Wasser und leitet bei stelgender Temperatufmﬁberhltz-‘

ten Wasserdampf in genugender Menge hindurch, damit eine Ver-h

kraekung von Kohlenwasserstoffen oder- eine Reduktion der )

- Schwefelséure vermieden wird. Nach einem kleinen Vorlauf, derf'
neben m-Xylol etwa vorhandene olefinische Anteile oder deren -
Spaltprodukte enthalt, verlauft dann bei 140—142° die. erwﬁnsch-
te Hydrolyde ‘mit grosser Geschwindigkelt und man nimmt s0- -
lange Destillat ab, als der Olantell grdsser ist als der,”“ﬂ
Wasseranteil Das erhaltene 01 besteht aus nahezu reinem
m-—Xylol° Das_so erhaltene m«Xylol énthali_\gnlger als. l% Ver—?
unralnigungen,hvorwiegend p—Xylol, es wird durch Waschen mit
Waaaer von etwa vorhandenen Saureresten—befreito>nen Destil-ﬂ
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vlatlonsruckstand kann man dann noch bei htheren Temperaturen unter
"Durchleiten von Wasserdampf behandeln und so auch etwa vorhandene

- Sulfonséduren des p- und o-Xylols fraktioniert spalten, wobel; wie
. erwdhnt, die Spaltung der p-Xylolsulfonsdure -etwa bei. 150° und die

 der o-Xylolsulfonsaure bei etwa 180° erfolgt hat ‘man mit nur etwa

80%iger Schwefelsdure sulfoniert, dann werden aus dem Destlllations-
lruckstand nur kleine Mengen dexr anderen Xylolisomeren gewonnen°

Die Schwefelsaure ‘kann nahezu vollstandig zuruckgewonnen wer-
den, indem man solange bei stelgender Temperatur mit Wasserdampf
welterdestilliert bis kein 01 mehr ‘Ubergeht. Die als Ruckstand ver-
blelbende Séure wird dann, gegebenenfalls nach Abtrennen von teerl-,“
gen Antellen—‘die sich besonders dann bilden, wenn das Ausgangsge—?
misch oleflnische Kohlenwasserstoffe enthalt, in bekannter Weise.
auf 80% konzentrlerto_ '

- R Belsplel-

500 Raumtelle Kokerel—Xylol (Kp. 137 bis 142° D2O 0 842),
~entha1tend 11% paraffinische und naphthenlsche Kohlenwasserstoffe’
(Bromzahl 6,2 g/lOO cms)9 werden ‘mit 950 Raumteilen 79%1ger Schwe-~
felsaure 9#2 Stunden lang bei 70° geruhrt Der verblelbende unsul-A 
fonierte Antell (320 Raumtelle) wird’ abgetrenn‘l:° Die aus 1030 _
Raumtellen bestehende Mittel- und Unterschicht wird mit 150 Raum— :5“
teéilen Wasser verdunnt9 auf 1309 erwdrmt und dann auf etwa. 140°
,uberhitzter Wasserdampf durchgeleltet D1e ersten Antelle des*Destil»
clats bis 140° werden als Vorlauf abgenommen° ‘Sie bestehen aus ge—
‘;rlngen Mengen m-Xylol sowie nledrigsiedenden Spaltprodukten° Die
Spaltung der m~Xylolsulfonsaure setzt dann sehr rasch ‘ein. Als» :
iHauptfraktlon werden die Antelle aufgefangen, die bei 140—142° B1é+T;
sentemperatur ubergehen, und bei- denen die Olmenge grosser ist als |
,vdle Menge des Wassers° Es werden folgende FraktAoﬂgﬁ‘érhalten°g'ﬁ'

o R S Blasen— : Raumtelle et Das—Destlllgt besteht aus_
Fraktion - _tempera—w Gesamt-Destil- | Raumteilen i "Raumteilen
T tur o lat o 0 TBT _ ! ~ Wasser
“Vorlauf - 136=140° SR 11 o B 9  ‘7 ‘.f} g
: Hauptf?ak  140-142° | o o1mp ‘il'z oo i es
; Nachlauf\ - 142-187° S eB7 29 | . -=228

Von den sulfonlerten 180 Raumtellen werden daher bel der Spaltung'
150 Raumtelle zuruckerhalten, wovon 112 Raumtelle relnes m—Xylol ]”
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-s8ind. Der teerige Ruckstand in der S&hwefelsaure betragt
16 Gewichtsteile. Der Destillationsriickdtand bestent aus :
1143 Raumtellen '69,13%iger Schwefelséure, die nach dem Aufkon-
' zentrieren,auf479—80% wieder verwendet werden kann.

i Patentansp;uch-

... Verfahren zur Gew1nnung von m=Xy101 aus dieses ent-"
:halfénden Kohlenwasserstoffgemischen durch. Sulfonierung und
anschliessende hydrolytische Spaltung der Xylolsulfonsauren,“
dadurch gekennzeichnet, dass man durch das Sulfonierungse'
?"gemlsch ohne Abtrennung der unverbrauchten Schwefelsaure bei-
vsolcher Temperatur Wasserdampf hlndurchleitet, dass’ nur dle
:_mPXylolsulfonsaure .hydrolytisch gespalten wirJ‘
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