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Yerfahren zur Nitrierggg_ygg_@gluol

, Die Niteierung von Toluol wird bighep praktisch ayg-
scbliealich mit.Nitrierséure, ¢l elnen Schwefelséure~Salpeter-
sdure-Gemisch, ogep mi% hochkonzentrierter Salpetersiure mit
elnan Gehalt von gher 85 o W05 durchgsfiinrs. Die Vernsadung
von ilitriersinre hat den Nachteil, dag fiir die Nitrierung gip
von woitsren Kobl:nwasssrstoffen vOllig freies, 100 %iges oluol
venwandst Wsrdwn aund, Pei 4nwesenheit vop paraffini schen Kohlen-
wasserstofffn beét:ht insbesonieng dic Gefahr dep Bildung von

. Tetraqitrom¢than, die zu schwer.n Evplosionsn zy fihren vernag,
- Dor’ Verw: nduar, vop hochkonzzntri: vy Salpetersiur: sind wogsn
© dar teohnischen Schwierigkeit ihray Darstelluug starke Grenzen

gesetzt, i besonderes Interesse hesteht an gep Auffindung eineg

,Verfthens,;das die Verwendung deg bai verschiedenen teshnischen
Prozessen anfsllenden Rohtoluols exmiglicht, das einen Gehalg
von mehreren Prozent an Isoparaffinen wit Siedepunkten in dex

Ného des Toluolsiedepunktes aufweist ung das bisher fijp die
Niprierung iberhaupt augfiel,

‘ Es wurgs %efunden, dag die Verwendung 2iner Reihe von
Koqtaktea die Durohfﬁhrung der Nitrierung von Toluol mit Selpe-
tersdure von wesentlich niedrigerer Konzentratiop als 85 % HNO
gestattet, Hierbei wirg untar Temperaturerhéhung:auf 50 bisg 4000,
“WeckndBig ~yy etwa 150 big 200° teacbeitet. Durch Druckanwendung
kann eine Steigerung der Lusbeute erhalten werden, Es warden
Jedach bereits pey gewthnlichem Dpugk Bute Ausbsuten erzielt,

Als Kontakté;fiuden vorzugsveis: Substangep uit grofar Yberfy i
che,'vornehmlich.Si(;2 uad 5102-haltige Stoffe wig Bimsstein ung
Sterchamol gowie Svithetisch hergestellte Kontakta,Verwendung.
Des Weitcren konnen beispiclsweige V II 4 ung Eorund benutst
werden. Es k8nnan aver euecn z&hlriche andere, gegen S:lpotene

. sdurd der angewandten Konzantration widerstandsféhig: Sudstanzen

als Kontakts dionen, 3:i Verwendung alesor Koatakt, Wsrdan schon
wit éiner Salpetersiups von eswa 40 big 56 % zute ausbiutsn sye
halten, dio pej ciner Steineirung anf beispielswoiss 53 4 noch

. Vorbessert werdep kénncn, 5.4 Vcrwcndung groBoocrflﬁc?iger Kon~

"taktejlasscn sich dio Ausb:uten durey eing Vorbehandlung aGr-
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selben, die in einer Sdurebchandlung oder Brhitzung odar euch in
beidem bestehen kann, gegebenenfalls erhchen, Die Xontaktbeaunf-
sohlagung kann ziemlich hoch gewdhlt werden. Sie wird zweckm&fig
auf 50 bis 150 % Flissigeinsatz an Toluol und einer entsprechenden
Menge Salpeterséure gehalten, wobei man vorwiegend mit einem Salpe-
tersiureiiberschuf von 25 bis 50 % arbeitet. Das anfallende Gemisch
aus Mononitrotoluol, nicht umgesetztem Toluol und gessebenenfalls
Yorhaadeuen paraffinischen Kohlenwasserstoffen Lkann leicht durch
einfache Destillation getrennt werden. Das Nitrotoluol kann gege-
benenfalls weiter nitriert werden, wihrend das nicht wagesetzte
Toluol von neuem in den ProzeB eingefiihrt wird. Bei dieser Arveits-
welse gelingt ohne weiteres ein Umsatz devs eingefilhrten Toluols zu
90, vornshmlich jedoch 95 % und mehr. Di: beiwm Verfahren anfallende
Restsdure kann durch Nitrose uamittelbar wieder aufkonzentriert
werden, Die entweichende Nitrose kann zur EHerstellunz von Sauren
der bendtigten Kongentration durch Zinleiten in verdiinnte Salpe-
tersdure dienen.

Das Verfshren 148t sich unter praktisch restloser Aus-
nutzung der in den Proze8 eingefiihirten Salpetersiure durchfiiiren,
Es bietet gegeniiber der Verwendung von Nitriersiure und hochkonzen-
trierter Salpetersdure eine Reihe wesentlicher Vorteile, da es auf
der einen Seite keine Verwendung von v0llig reinem Toluol benctigh
und auf der andern Seite die mit der laufenden Verwendung von hoch-
konzentrierter Salpetersdure und konzentrierter Schwefelsture ver-
bundenen besonderen technischen Belastungen ausschaltet, Ein wei-
terer wesentlicher Vorteil besteht darin, daB die Schwierigkeiten
der Temperaturlenkung, die bel Anowendung von hochkonzentrierton
Siuren infolge des exothermen Vievlaufs des Prozesses gzegeben sind,
in einfacher Weise bescitigt werden konnen.

Ausfiihrungsbeispiele

1.) Ucber 100 ccm 2ines bel 1100° kalzinierten Al-Mg-Silikats,
das unter dem Handelsnamen Sterchamol bekannt ist, wurden stiindlich
100 ccm eines Rohtoluols mit 2 % Isoparaffinen und 100 con :inar
48 %igen Selpsztersiure bel 150° goleitet, Die Ausbeubc an Flissige
orodukt betrug 96 %. Soin Gehalt an Mononitrotoluol war ztwa
30 Gew. =%

2.) Ucber 200 ccm eines bel 1100° kalzini.»ten doutschon
Bauxits wurdon stiindlich 200 cem Rohtoluol mit 2 % Isoperaffinun
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und 200 c¢en Salpetorsiure nit ¢incm HNO3—Gahalt von 48 % bei 150°
gofiihrt, Boy ciner Rohausbeute von 95,5 % enthielt des Fliigsigpro-
dukt 42 Gow, =% Mononitrotoluol. '

3+) Ueber 100 com eines weitporigen, bei 500° getrockneten
und geformten SiOa-Gels wurdennstiindlich bei 175° 125 cem Toluol
ol eineﬂsﬁaraffingehalt voa 3 % und 100 gep 55 %ige Salpetiersiure
geleitet. Die Ausbeute an Flissigprodukt lag bei 96 -7, Der Gehalt an
Moononitrotolup] betrug etwa 57 Gew,=%,

4,) Ueber 150 cem Korung warden stiindlich 100 cem Rohtoluol
|

nit 2 ¢ Isoparaffin ung 125 cem 48 ‘ige Salpetersivre geleitet. Dag

10 einer Ausbeute von 96,5 % anfallende Flilssigprodulkt enthielt etwg
24 Gew,-9% Mononitrotoluol.

5+) Ueber 100 com eineg bei 400° getrockneten weitporigen
SiOe-Gels wurden stiindlich 125 cem Rontoluo] und 100 cem 60 Fige Sal-
Petersiure gefihrt, Die Ausbeute wp Flissigprodukt betrug 94,5 4,
Seln Gehalt ap Mononitroteluo] war 62 Gew,-%,

Patentans Tiiche

-y,

1,) Verfahven zyp Herstellung von Nitrotoluol durch zip.
yd3adur ch d3ekenn -~

Ze1lchnet » dad der Umsatg nnter Verwendung von gegen Salpe-
teraiure besbéndigen Ketalysatopen zwischen etwa 50 und 4000, Vor-
wisgend 150 ung 2000, 8eZegebansnfall g unter geringem Uebar~ oder

Unterdruck durchgefiihnt wipg, ' '

. 24) Verfalmen nach Anspruch l,dadur oy Bekengp -
Ze¢lchnet y daB alg dinsatzprodurt Rohtoluol mit geringen
Mengen an Besdttigten Kohlenwasserstoffep verwendet wird,

3.) Verfahren nach Ansoruch ] und 2, dadu g h gow
konngoe ichan ¢t , da3 alg Kontskte groBoberfléchige Substane
0L, vorwisgend 810, und 810,~haltige Verbindungen, sowig andore
8¢gsn Salpetcrssure unempfindlichg Stoffe wio vV IT A -oder Korund
dienzn, gig gigebsnenfalls vop dem Zinsaty einer Séurebehandlung
odsr Brhitzung unterworfen warden, '

4.) Varfahrep nach :sinsprugh ] bis 3, d a g “rech ge -
kennzeigpg, &, daB die in Progeg anfallende Restsalpetep..
séure durch Einlaiten von Nitrose, die aus dea Verfahrenp stamaen
kann, wiggep aufionzentrispt tnd von neyen verwandt wiad,
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