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Verfahren zur Herstellung von Mononitrotojuol

aus Toluol.

Das in der Erdslaufarbveitung sowie auch das' im
Tokereibetrieb anfallende Toluol enthdlt meist Kohlenwasser-
stoffe in kleiner Menge, die sich durch Destillation vom Toluol
praktisch nicht mehr abtrennen lassen, Eine Abtrennung durch
Extraktion erfordert grossen technischen Aufwand und versagt
unter Umsténden., Zine Aufarbeitung von Toluol der angegebenen
Zusammensetzung zu Mononitrotoluol, die bisher einzig mit
Nitriersdure durchgefithrt wurde, ist nun technisch nicht durch-
fithrbar, da hierbei die Bildung von Tetranitromethan in solchen
Mengen erfolgt, daB Explosionen eintreten konnen,

~Auf Grund des oben erwdhnten Verhaltens wird fiir die
Gewinnung von Mononitrotoluol durch Behandlung mit Nitricrséure
nur reinstes Toluol vérwendet. Das Vorkommen‘geeigneter, tech-
niseher Toluolquellen ist daher besehrdnkt. Die Nitrierung
wird durchweg diskontinuierlich bei ca. 40° durchgefithrs, wofilr
eine Reaktionzeit von 8 Stunden benotigt wird. Eine Abkiirzung
der feaktionsdaucr durch Temperaturerhshung auf beisplelsweise
100°, die eine starke Steigerung des Durchsatzes bringen wiirde,
ist nicht angéngig. Es bilden sich hierbei, erkenntlich an der
Braunfdrbung, Zersctzungsprodukte. Auch wehn deren Biidung aus-
geschlossen werden konnte, so ist eine derartige Arbeitsweilse
aus dem Grund nicht mdglich, weil gleichzeitig eine Blldung von
Sulfonsduren, wie auch von Tetranitro methan eintreten wilrde.

Es wurde nubh die iiberraschende Feststellung gemacht,
daB Mononitrotoluol unmittelbar aus Toluol mit 3 - 5 %

-2 -



TG4 A

verunreinigenden Kohlenwasserstoffen, wle es veispielsweise
aua den Benzinen der Schwelbetriebe oder Kokereibectriecbe, die
~ mit Innenabsaugung arbeiten, anfallt, in technischem MaBstabe
gewonnen werden kann, wenn dieses im Gegenstrom mit rauchender
Salpetersdure von der Dichte 1,47 bis 1,51, entsprechend einer
Konzentration von rund 83 - 96 %, bei Temperaturen von 50 - 150°
vorzugsweise bel ca. 1000, behandelt wird., Auch bei langem
Arbeiten konnte dic Horstellung des Nitroprodukts ohne jede
Storung durch Tetranitromethanbildung und deren bosartige
Folgen durchgefilhrt werden, Das erhaltene Produkt wird in be-
kennter Weise aufgearbelitet und kann alsdann unmittelbar einer
weiteren Nitrierung zugefithrt werden.

Durch das erfinderische Verfahren sind wesentliche
Vorteile gegeben. Es gelingt mit seiner Anwendung, die grofen
Mengen an Toluol, die.in bisher fir die Toluolgewinnung.

: anfallen

technisch nicht zuginglichen Quellen), Ur die Gewinnung wvon
Mononitrotoluol nutzbar zu machen. Hierbcl wird die Herstel-
lung nur mit der fiir diesen Zweck bisher allein moch nlcht
verwandten Salpetergidure durchgefithrt, wodurch eine wesent-
liche Freparnis durch Fortfall der tcuren, konzentrierten
Schwefelsdure erzielt wird., Die technische Durchfithrung ist
besonders einfach und die Raumzeitausbeute hoch.

Das erfinderische Verfahren wird durch dic nach-
gtchenden Beispiele erléutert.

Ausfiih?ungsbeispiel 1

Durch ein senkrecht stchendes Glasrohr von 40 mm
lichter Weite, das zur Hdlfte mit Filllkdrpern angefiillt sein
kann und mit drei an der Seite angcbrachten Glashdhnen zur
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Abnahmg von verbrauchter Salpetersiure und Reaktionsprodukt
auggestattet ist, werden stitndlich von obcn 500 cm3 Salpcter-
ssure (DQO 1,49) und vom Boden her 1000 em® Toluol (D20 04860,
Gehalt an Iso-ce-Kohf%asserstoffen ca., 5 %) bei ciner Tempe -
ratur von 950 zur Reaktion gebracht. Das Rcaktionsprodukt wird
im MaBe der Zufithrung neuen Ausgangsmaterials abgezogen. Es
besitzt eine Dichte von 1,131 und enthilt ca. 90 Gew;-% Mono-
nitrotoluol, |

Ausfithrungsb8icpiel 2

Werden durch die angegebene Apparatur 375 cm3

Sal-
potorséure (D2O 1,48) gegeben, unter Beibchaltung der sonsti-
gea Bedingungen, so crhdlt man bei glecicher Aufarbeitung
ein. Rcakfionsprodukt von der Dichte 1,098 und eincm Gechalt
an Mononitrotoluol von ca. 80 %. |

Patentanspruch

Verfahren zur Herstellung von Mononitrotoluol aus
Toluol, dadurch gekennzcichnet, daf Toluol nit
Salpctersdure gecigneter Dichte, (zweckmissig ciner Dichte von
1,47 - 1,51) im Gegenstrom zusammengecbracht wird, wobei Tem-
peraturen zwischen 50 und 150°, zweckmissig gegen 100°,
elngchalten werden,-
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