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Verfahrgn zur Nitrierung on To]uol

L

o ‘Die-Nltrlerung von Tolu
‘schlleﬁlich mit Nltriersaure,,d

ing biaher nraxtisch aus—
1nem Schwefals ure-Salpeter-i“

i einem Gehalt von uber 85 % HNO5 curchsefuhrt. ‘Die VeFWundung o
. von; Hltriersaure hat den ‘Nachteil, daB fur die mltrlerung ein -
von waiteren Koblcnwassevstoffen volllg freiQQ, 100 %igas oluol
'-verwandet werden- wus Qel Anwesenheit von parafflniscnen Kohlen—
wasserstoifizd brghcht Jnsb 8003616 die Gefahl der Bildung von :
A:Tgtr&nitromvuhan, die zZu schver N Lx910Q1onen zu fiihren vnrmag. .
“Dar Verw:nduug, *von- hOOhkODZ’Utrlo?de Salpeter saurv;31nd wegen j,
-;d - tochnischcn uchwierlgkelt ihrer Darstellung starxe Grenzen
geaetzt. ;n besonderes Interesue be~tehr an’ Ler Aufflndung eznes‘
'QVQrfuprens, ‘das ‘dié Verwendung des bei 'versohiedenen. technischen.
TPToZe8gen anfafjenden“Rohtoluols ermoglicht —~dag-einen- Genalt_g_
.von mehreren Prozent an Isoparaff;nen mit Siedepunkten in: der
iNahe des Toluolsiedepunktes aufweist und das. blsher fu. d16
Nitrierung uborhaupt ausfiel .1' T T T

7KontaLten die Durchxuhrung “geor Nitrlerung “Yron’ Toluol mlt Salpe-¢3-
-fbeysaure von wesentllch niedrigerer: Konzentration als 85 %. HNO;.
'gostattét. hlerbei wird ‘unter’ Temperaturerhohung auf 50 bis 409 ,'
'zweckmaﬁig auf etwa. 150 bis 200° 5ea2be1tet. Du.ch Druck&nwendunsx
.ﬂkann.eine_steigerung ‘der Ausbeute srhalten wérdén. Bs warden'
h—ﬂedoch—bevnats—bei—gewohnl;chum_Dnuok_guta,Ausbauten erzielt,.
Als &ontakte flnden vorzugswed s¢ Substanzen: it grofex oberfla-'
che, vornebmlloh Siu? uad: bloa—haltige Stoffe w1u Bimsstein und-.
Sterohamol sow:e SVnthutisoh hcrgestellte Konta&te,Verwenduns. L
weltcren.konnen belsprISWclse - II #4 und Korund benutzt
warden. Es ¥énn2n BDLI aucn zahlraichg,andane, gbgen S.lgeter- f;f
fthpga_der angewandtcn Konzohtration widerstandsfihigs Substanzen -
Qals Kontakte, dlanen“Bci*Vara\ndung -digsor- koataktg—w.rdon—scbon-_
,mit einer Salputers-ur— von euwa 40 blB 56 % gute- Ausb ‘utan er-.ﬁﬁ
halten, di“}bel ciner Bheips Grung auf oelbplelswaﬂs 5% %. noch -
:‘vorbess ert werdgn konnen. Bzl Vurw'udung groBoo«rflacamssr Kun-,.
L. bakter 1acsun =ioh d:n Ausb vten durch einc vOrbehandlung Gere
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~gelbeny-die-in- éiner,Séuiébcﬁéndiuhg"bder'Erﬁitzung—oderhéubh'iui-
- beldem: bestehen kann, ‘gegebenenfalls-erhthen. : Die nontaktbeauf—' 
sohlagung kann ziemlich hoah gewahlt werden. Sle wird zweckmaﬂlg
Zaut 507bis 150 % Flugsigelnaatz :an-Toluol: und~einer entsprechenden-é
Menge Salpetersaure gehalten, WObel man vorwiegend mlt ‘einem Salpe—
tersaureuberschuﬂ von 25, bis 50 7% arbeitet. Das’ anfallende Geniseh -
- aus-Mononitrotoluol,. nicht umgesebztem Toluol_und_gagebenenfalls
vorhandenen paraffinischen hohlenwasserstoffen Lann lelcht duroh '
einfache Destlllatlon getrennt werden. Das NitrOuoluol kann gege- o
benenfalls weitar nitrlert werden, wahrend ‘das- nicht uugesatzte o
~“Toluol- von neuem in den ProzeB eingofuhrt wird. ‘Bei dieser Aaoeits—
~welse. gelingt ohne weiteras ein Umsatz dos elngcfuhrton Tolupls 0
90, vornehml;ch .jedsoh’ 95 % und‘mehr Div belm “Vepfihten anfallande
: Restsdurs kann durch Nltrose unmittelba_ wieder- aufkonzentrierﬁ-“?a:
werden. DlG entwelchende Nltrose kann zur herstellung ‘von Saurenflf'
der benotigten Konaentratlon durch ulnleiten in verdunnte balpe-'ﬂ”.
tersaure dienen.‘" : s B i

- Das Vérfahren 148t smch unter praktisch restloser Aus-.’

a~nutzung der—in den—ﬂrozeﬁ—eingefuhrten Salpetershure durohfuhrenr_—
. Es bietet gegenaber der. Vérwendung von Nitriersaure und hoohkonzen—
trlerter Sa}petersaurc eine Relhe wesentlloher Vortelle, de. es auf :

: der einen Seite keine Verwendung von volllg reinem Toluol benotigt
und” auf dep. andern Seite die-mit cex laufenden Veérwendung- voa- hoch—
konzentrlerter Salpetérsaure und konzentrierter »chwefelsaure ver-'
bundeneén. besonderen technischen Belastungen ausschaltet.-Ein wei-

*terer“wesentlicher*Vortail*besteht‘darin——daB~die-Schwier1gkeiten—~
der Tomperaxurlenkung, die “péi; Anwendung voﬂ‘hochkonzéntriorten
Sauren 1nfolge deq exothermen Vurlaufs des Prozesses éuguben sind,-

' 1n einfacher Wblse beseltigt wardnn konnen. SR S ! -

Ausfuhrungsbeisniele R
1 ) Ueber 100 ccm °1nes bei 1100° kalziniertcn AluMg-Silikats
wdas ‘unter” dem Handelsnamen Sterchamol bekannt 1st, wurdon stindlich
7100 cem eines Rohtoluols mit 2'” Isoparaffineu und ‘100" com~einar o
. 48 digen Sulpetursaure ‘bai 150 geluitct. Dlo Ausbeute an Flass¢g—
produkt betrug 96 % Sein Gohalt an Mononitrotoluol war ctwa .

30 Gew. N. Lo ,.v_,_ -

i
- w2e) Uuber 200 - com- eines bl 1100 kalzini»rton dautsoh;n
i Bauxits wurden stundljch 200 cem- Pohtoluol mit 2. % Isoparaffin 3B
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'und ‘200 °com Salpeto raaure mit cincm HNOB-Gahalt voo' 48 % bei 150
g ”uh.rt. _Boi einer Rohausbeuta von- 95 5 % enthielt das Flussigpro:;_’
dud; 42 Gew.-% Ix.ononitrotoluol . ‘

, "3 ) Ueber 100 com - eines we:.tporigen, bei 500° getrockneten:
‘uad gefomten Sioa-Gcls wurdnnnstundlich bel 175° 125 ocom" Toluol -
Cmit; emeﬂi Bar&fingenalt von:3 % und 100 com’’55. %ige oalpetersau:ce .
gele:.tet. ‘Die Ausbeute an. Fluss;gprodukt 1ag bei- 96 “%. Der- Gehalt an,
Mononitrotoluol betrug etwa 37 Gew.-,a. F . i S

, 4.) Usber 150 com Korund wurden stundlv ch lOO cem Rohtoluol
- mit 2° %‘Isopara.ffin .und. 125 .oom:48:%ige oalpetersaure geleitet. Das- 'Y
in einer Ausbeute von 96 5 % anfallende Fluss:.gprodukt enthn.elt etwa.
24 Gew. -% Mononitrotoluol. . — ES ST

S 5 ) Ueber 100 ccm r=.|.nes be:. 400 getrookneten meitporigen
biOZ:Gels- wurden_ stundlich 125_ccm ;‘ontoluol und—lOO ocm*60~%ige Sal-
petorsau...e sefuhrt. Die. Ausbeute an Fluss:.gprodulfb betrug 94- 5 %
Sain Gehalt -am” Monnnltrotoluol war 62 Gew.-Az. e el

_ La_j:_g_atanspruche AEE
, 1 ) Verfdh.:en zur Herstellung von Nitrouoluol Qurch mln-:-"
wrirkung von Salpetorsat.re auf Toluol F a d i rﬂgf gek énn n-
zZ e i eh.on et ., daB der. Umsatz -unber Verm.ndung ~yon; gegen &alpe- .
tersaure bestandlgen Ketalysatoren zwischen etwa 50 und 400° N vor-;"
Wiegend 150 und 200° gegegeb@nunfalls unter gerlngem Ueber- oder .

Jn‘berdruok durchge uhr'a w:.rd. ' —

=T Verfahren mach Auspruoh 1, q adr ar chwg sken n -_’,
z¢ichne %, da8 ‘als uinsatzprodu.kt Rohtoluol mit ghringen
Mcngen an gesattlgten Konlenwasserstoffen verwendct wird. : '

3.) Verfahrcn nach Anspruch 1 und 2, d adur.e h g e -
ko n ‘n z eic h 'n-et’ da8 als Konbskte groBoberflach:Lge Substan—»
zen, vorw:. g\.nd 5102 und Sioa—haltigu Varbindungen, sowie andere_..

_gesun Salpetursaure unempfindllohe Stoffe—wie-—V—II—A oder Korund
dianan, dic. g.,gebe.ncnfalls vor dem insatz e:mer Saur=behandlung
odsr Erhit;zung unterworfen w’*rden. . L R

4.) V=rfahren naoh .;nspruoh 1 bis 3, d a-a. u T c h g e -
]: e n n z e'fi_c »h n, e. R e daB die; im '?.aozeB ani’allende Re%tsalpeter—i'.,
ten N__onan._rose, dle aus dem V,Verfahren stammen ‘
kann, w:!.eder auf{onzentriert llnd von- neuem verwandt wird.,
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