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(54) Zplisob vyroby 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu

Zpisob vyroby 4-nitro-l,2-dimetyl-
benzenu pouZivaného k vyrobé 4~amino-l,2-
dimetylbenzenu, ktery je polotovarem pro
yyrobu vitaminu B,. Podstata vynalezu
spodivd v tom, Ze se tavenina surového
4-nitro-1,2-dimetylbenzenu ochladi poma-
1u na teplotu O az 15 ©C, pe 0,5 az 30
hodinové vydrZi se béhem 8 aZ 50 hodin
vyhfeje na 25 az 30,5 °C. Teplota se ud-
rzuge po dobu 2 az 40 hodin a kapalné
odtékajici podily se jimaji. Zbyvajici
krystalickd hmota se roztavi vyh#atim
na 31 aZ 60 °C. Bshem odtoku kapalnych
podilu je moZno krystalickou hmotu pro-
nyt etylalkoholem, acetonem nebo 1,2~
dimetylbenzenem.
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Vyndlez se tyké zplsobu vjiroby 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu,
pouZiveného k vyrobd 4-amino-1,2-dimetylbenzenu, ktery je polo-
tovarem pro vyrobu vitaminu B,. | '
-~ Dosud znémym zplsobem vyroby 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu je
nitrace 1,2-dimetylbenzenu, p¥i&em? zplsobd izolace produktu
z reakdni semési je zndmo nékolik, Tak nap¥iklad je moZno oddélit
orgaenickou vrstvu z reakdni smési a podrobit ji parovodni desti-
laci a/nebo frekdni destilaci za vakua, nebo je moZno produkt
ziskat z obohacené destiladni frakee krystalizaci a vypeXovinim
v teplotnim rozmezi -5 °C af 20 °C, Také krystelizace z etanolu
po odd&leni organické vrstvy z reakini smési je zndmd, DalSim
dosud zndmym zpisobem vyroby 4-nitro-1,2-dimetylbenzenu je vakuovd
rektifikace organické vrstvy obohacené pridavkem 1l,2-dimetylbenzenu
8 3-nitro-1,2-dimetylbenzenu s cilem sniZeni teploty destilace
s ohledem na p¥{tomnost termicky nestabilniho dinitroxylenu
v destiladnim zbytku. Nevyhodou zpisobu vyroby, kde je produkt
?afinovén parovodni destilaci je vysokd spot¥eba pdry a chladici
vody a odpad toxického produktu v odpadni technologické vode.
Prakdn{ vakuovd destilace surového produktu je opét ndroéna
na spot¥ebu pdry a chladici{ vody a krom& toho zde vznikd nebezpedf
explozivniho rozkladu destiladniho zbytku v dlsledku jeho
nizké termické stability. Rekrystalizace z etanolu pPindsi

nevyhodu v manipuleci s organickym rozpoudtédlem e nutnosti
jeho regenerace, Rafinace surového produktu vypekovénim je mélo
vhodné, nebot ziskany produkt je Spatné kvality.

Uvedené nevyhody odstranuje zpisob vyroby 4-nitro-1,2-dime-
tylbenzenu podle tohoto vyndlezu, jehoZ podstata spocivd v tom,
%e tavenina surového 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu se bdhem 2 a¥
20 hodin ochladi z teploty'l?/éc a¥ 60 °C na teplotu 15 °% a% 0 °c,
krystalickd hmota se ponechd na této teplotd po dobu 0,5 aZ 30 ho-




din, pak se béhem 8 aZ 50 hodin rovnomérné vyhieje na teplotu
25 °¢ a% 30,5 °C¢, pHL které se ponechd po dobu 2 a¥ 40 hodin,
piidem¥ kapalné podily odtékajici z krystalické hmoty plsobenim
gravitace a/nebo tlakového spddu v teplotnim rozmezi od 0-°C aZ
15 % do 25 % a% 30,5 % se jimaji, nadeZ se zbyvajici krysta-
lické hmota 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu roztavi vyh¥dtim na teplo-
tu 31 °C a% 60 °C. B¥hem odtoku kapalnjch podfld je mo¥no kryste-
lickou hmotu piomyt'etylalkoholem nebo acetonem nebo l,2-dimetyl-
benzenem, '
PouZiti nizkoteplotni techniky krystalizace z taveniny
a fraekéniho vytavovidni pro rafinaci 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu
umoZnuje podstatné sni¥eni energetickych ndkledd v porovnini
s vakuovou nebo parovodni destilaci, Nizké provozni teploty
rovndé? eliminuji autokatalytické termické rozklady produktu
e neéistot, ke kterym dochdzi v pribéhu destilace. Tim je zaru-
dena vy3i{ bezpednost procesu a vy3Si vitéZmost produktu ve srov—i
nini s destilaci, Procesem krystalizace z ﬁaveniny a frakéniho
vytavovini je ziskdvdn produkt vysoké kvality, poufitelny
pro zpracovini katalytickou hydrogensci vn&ikem.
Pro bliZsi objasnéni podstaty vyndlezu jsou ddle. uvedeny
p¥iklady provedeni:

=

P¥ikled 1

Do pliitované sklendné trubice 6 vnitinim primém 25 mm
a délce 800 mm, vertikdlné situované, ve spodni dstl opatiend
kovovym sitkem a pryZovou zdtkou, v horni &dsti opat¥ené
teplomérem, programové temperované teplonosnym médiem eirkulu-
jicim v plditi, bylo naddvkovdno 300 g smési 4-nitro-l,2-die-
metylbenzenu a 3-nitro-l,2-dimetylbenzenu o obsehu 90,0 %
hmotnostnich 4-nitro-1,2-dimetylbenzenu, Surovy 4-nitro-l,2-
dimetylbenzen byl vytemperovédn na teplotu 25 °c}a pak béhem
5 hodin rovanomdrnou rychlost{ ochlazen na teplotu 11,5 %
a na této teploté udrZovin po dobu 0,5 hodiny, Pak byla ze Spod¥
ni Gdsti trubice odstranéna pryZovd zdtka a byl zapo¥at odbér
I. frokece, Soucasné pii zaddtku odbéru I, frakce bylo zepolato
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8 rovnom&rnym vyh¥evem obsahu vnitini trubice z teploty 11,5 °C
na teplotu 28,5 %, ktery trval po dobu 10 hodin, P¥i teploté
14,5 °C byl ukonien odbér I, frakce a byl zapolat odbdr II. frakce.
Po dosaZen{ teploty 28,5 °C ndsledovela pii této teplots
teplotnf vydrZ po dobu 2 hodin, Soulasn¥ s ukonSenim této teplot-
nf vidrZe byl ukonfen odbdr II, frakce uzavienim spodni Sdsti
trubdice pryZovou zdtkou, Pak byl zbyvajici krystalicky skeletk
produktu v trubici roztaven vyh¥dtim na teplotu 38 °C a vypudtdn.
Bylo ziskéno 75 g I, frakce (25,0 % hmotnostnich nédseady)
0 obsahu 70,96 % hmotnostnich 4~-nitro-l,2-dimetylbenzenu, 40,5 g
II, frakce (13,5 % hmotnostnich ndgady) o obsshu 89,70 % hmot=-
nostnich 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu a 184,5 g (61,5 % hmotnost-
nich nédsady)¥produktu o obsshu 99,53 % hmotnostnich 4-nitro-l,2-
~dimetylbenzenu.

P¥iklad 2 :

Do pléé%ované sklenéné trubice o vnitinim priméru 25 mm
a délce 800 mm, vertikdln€ situované, ve spodni Edsti opat¥ensd
kovovim sitkem a pryZovou zdtkou, v horni &dsti opat¥ené teplo-
mérem, programové temperované teplonosnym médiem, cirkulujicim
v pldsdti, bylo naddvkovdno 300 g surového ‘4-nitro-l,2-dimetyl-
benzenu, obsahujicfho 90 % hmotnostaich 4-nitro-l,2-dimetyl-
benzenu, 9 % hmotnostnich 3-nitro-l,2-dimetylbenzenu a 1 %
hmotnostni destilaénfho zbytku, Surovy 4-nitro-l,2-dimetylbenzen
byl vytemperovdn na teplotu 30 °C a pak bdhem 7 hodin rovno-
mrnou rychlosti ochlazen na teplotu 10 °C a na této teplotd
udrZovén po dobu 1 hodiny. Pak byla ze spodni &dsti trubice
odstrandna pryZovd zdtka a byl zapolat odbér I, frakce, Soudasné
p¥l zaldtku odbéru I, frakce bylo zapodato s rovnomérnym
vyh¥evem obsahu vnit¥ni trubice z teploty 10 °C na teplotu
28,2 °C, ktery trval po dobu 13 hodin., P¥i teplotd 13,0 °C
byl ukoncen odbér I. frakce a byl zapodat odb&r II, frakce.
Po dosaZenf teploty 28,2 °C ndsledovala p#i této teplotd teplotnd
vydrZ po dobu 3 hodin, Soudasn& s ukondenim této teplotni vydr Ze
byl ukonden odbdr II, frakce uzavienim spodn{ &4dsti trubice
pryzovou zdtkou. Pak byl zbyvajici krystalicky skelet produktu
v trubici roztaven vyh¥itim na teplotu 34 °C a vypustén,
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Bylo z{skéno 31,2 g (10,4 % hmotnostnich nédsedy) I. :tra.kce
0 obsehu 80,5 % hmotnostnich 4-nit:ro-1,2-d:!mety1benzenu, 792 &
(26,4 % hmotnostnich nésady) II. frakce o obsahu 88,0 % hmot-
nostnich 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu a 189,6 g (63,2 % hmo t-
nostnich ndsady) produktu o obsahu 99,5 % hmotnostnich 4-nitro=
-1,2-dimetylbenzenu, |
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Zpisob vyroby 4-nitro-1l,2-dimetylbenzenu,vyznafeny tim,

Ze tavenina surového 4-nitro-l,2-dimetylbenzenu se bdhem

2 a% 20 hodin ochladf z teploty 17 °C a% 60 °C na teplotu

15 °%¢ a% 0 %, krystalickd hmota se ponechd na této teploté

po dobu 0,5 a% 30 hodin, pak sé béhem 8 a% 50 hodin rovnom&rnd
vyh¥eje na teplotu 25 % a% 30,5 %, p¥i které se ponechd

po dobu 2 aZ 40 hodin, p¥idemZ kapalné podily odtékajic{

z krystalické hmoty plisobenim gravitace a/nebo tlakového
spédu v teplotnim rozmez{ od 0 % aZ 15 °¢ do 25 % a% 30,5 %
se jimejf, nadei se zbyvajfci krystalickd hmota 4-nitro=1,2-
-dimetylbenzenu roztavi vyh¥dtim na teplotu 31 % a% 60 %.
Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze se b&hem odtoku kepal-
nych podilf krystalickd hmota promyje etylalkoholem nebo
acetonem nebo l,2-dimetylbenzenenm,
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