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(54) Zpusob piipravy smési dinitrotoluenu a dinitrokumenu

{57) Podstata tefeni spo&ivd v tom, Ze
se na smés mononitrotoluenu a mononitro-
kumenu o slofenf 97 a% 53 hmotnostnich $
mononitrotoluenu a 3 a% 47 hmotnostnich %
mononitrokumenu plsobl v prost¥edi kyseli-
nové smési o slofenf 70 aZ 83 hmotnostnfch &
kyseliny sirové, 0,001 aZ 8,5 hmotnost-
nich % kyseliny dusiéné a 8,5 aZ 29,999 hmot-
nostnich % vody p¥i teplot& 10 aZ 75 °C
kyselinou sirovou o koncentraci 95 a%

100 hmotnostnich % kyselinou dusi&nou

o koncentraci 96 a% 99 hmotnostnich %

a pop¥f{pad& kumenem a/nebo toluenem,

poté reak&ni smés dercaguje pii teploté

65 aZ 95 ©C, p¥i které se odd&li organicka
vrstva, kterid se vypere vodou a vodnym
roztokem uhli&itanu sodného.
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Vynélez se tykd zplsobu p¥ipravy sm&si dinitrotoluenu a dinitrokumenu pro primyslové
trhaviny. ’

Dosud zndmy dinitrotoluen p?o primyslové trhaviny je smé&si izomerﬁ dinitrotoluenu
o teploté krystalizace 38 %c az 58 °c. Dalsfm dosud zndmym dinitrotoluenem pro primyslové
trhaviny je smé&s izomerl dinitrotoluenu, obsahujici nejvySe 30 % hmotnostnich izomernich
dinitroetylbenzeni.

Dosud zndmym zplsobem v¢roby dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny je nitrace sm&si
izomer® mononitrotoluenu, p¥edstavujfcfch odpad z vyroby 4-nitrotoluenu, nitra&ni{ smési.
Dal&im dosud gzndmym zpisobem vfroby dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny je nitrace smési
nitrotoluenu a nitroetylbenzenu a/nebo etylbenzenu nitraéni smé&si.

Dosud znémym zpisobem vyuZiti 2-nitrokumenu je jeho zpracovéni na 2,4-dinitrokumen
a pouZitf 2,4-dinitrokumenu jako sloZky plastické trhaviny obsahujic{ dinitrotercidrni
butylbenzen, dinitrosekunddrnf butylbenzen a pentaerytrittetranitrdt nebo hexanitromannit
a cyk1otrimety1éntrinitramin.

Nevyhodou zmin&ného zplisobu vyroby dinitrotoluenu‘pro primyslové trhaviny nitraci
odpadni smé&si izomerd mononitrotoluend nitra®ni sm&sf{ je vysokd& hodnota teploty krystali-
za:e produktu, slofeného pf¥edev3im ze smé&si.2,4-dinitrotoluenu a 2,6-dinitrotoluenu vznika-
ji:f nitrac{ 2-nitrokumenu. Afkoliv z hlediska vybudnd¥skgch charakteristik jsou izomery
dinitrotoluenu pro aplikaci do primyslovych trhavin vzdjemn& rovnocenné, z hlediska zpraco-
vatelnosti a ekonomiky je nejvfhodn&jS{ dinitrotoluen o co nejni%i{ teplot® krystalizace;
zahrani&nimi odbé&rateli je poZadovén dinitrotoluen pro primyslové trhaviny o teplotd
krystalizace niZ3{ ne¥ 40 °c. Nevyhodou zminéného zpisobu vyroby dinitrotoluenu pro primyslo-
vé trhaviny nitraci sm&si nitrotoluenu a nitroetylbenzenu a/nebo etylbenzenu nitradni{
smés{ je nedostupnost odpadniho technickgého 2-nitroetylbenzenu.

Protofe zndmé zplsoby zpracovdni 2-nitrokumenu respektive dinitrokumenu &asto nenaché-
zeji{ primyslovych aplikaci, je odpadn{ 2-nitrokumen n&kterymi v¢robei likvidovén spalovénim.

Zpisob vyu#it{ 2-nitrokumenu pro v¢robu prlmyslovych trhavin po jeho sm&sné nitraci
s mononitrotoluenem na sm&s dinitrotoluenu a dinitrokumenu dosud zndm neni. Rovné&Z dosud
nen{ zndmo vyu¥it{ smési dinitrotoluenu a dinitrokumenu, ziskané sm&snou nitraci kumenu
a mononitrotoluenu, pro primyslové trhaviny.

Uvedené nevyhody odstraiuje zplsob p¥i{pravy sm&si dinitrotoluenu a dinitrokumenu
podle vyndlezu, jeho¥ podstata spo¢ivd v tom, ¥e se na smés mononitrokumenu a mononitrotoluenu
o sloZeni 97 aZ 53 hmotnostnich % mononitrotoluenu a 3 a% 47 hmotnostnich % mononitrokumenu
pusob{ v prostfedi kyselinové smdsi o sloZfenf 70 aZ 83 hmotnostnich % kyseliny sfrové,
0,001 a% 8,5 hmotnostnich % kyseliny dusi&né a 8,5 a% 29,999 hmotnostnich % vody p¥i
teplotd 10 aZ 75 ¢ kyselinou sirovou o koncentraci 95 a% 100 hmotnostnich &%, kyselinou
dusidnou o koncentraci 96 a¥ 99 hmotnostnich % a pop¥{pad¥ kumenem a/nebo toluenem, poté
se reakini sm&s dereaguje p¥i teplot& 65 aZ 95 %, p¥i které se odd&li organicki vrstva,
kter4d se vypere vodou a vodnym roztokem uhliZitanu sodného. - ' v

sm&s p¥ipravend postupem podle vyndlezu je nizkotuhnouc{ sm&si izomeru dinitrotoluenu
a dinitrokumenu, obsahujici 3 a% 47 hmotnostnich % dinitrokumenu.

zpisobem podle vyndlezu se postupuje tak, ¥e do p¥edloZené sm&si mononitrotoluenu,
2-nitrokumenu a odpadni kvseliny se za michdnf rovnomdrn& dadvkuje kyselina dusi&né a
kyselina sfirovd p¥i rovnom&rném vzristu teploty od 10 % a3 35 °C na poéatku reakce do
65 a¥ 75 °C na konci dévkovani. Pak se reakdni smds vyhfeje na teplotu 65 a3 95 °c a
za michdni doreaguje. Pak se p¥i teplot& 65 °c a% 95 °C odd#l{ nrganickd vrstva od odpadni

kyseliny. Sm&s dinitrotoluenu a dinitrokumenu se pfevrstvi vodou a p¥i teploté 65 °c a%
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85 oC,se mich& vzduchem. Po separaci se ze sm&si dinitrotoluenu a dinitrokumenu odstrani
rozpuitdné a emulgované kyseliny a vedlej${ produkty pranim vodou a vodnym roztokem
uhliditanu sodného.

Dile se zpUsobem podle vyndlezu miZe postupovat tak, %e vychozi surovinouw nitrace
je krom& mononitrotoluenu a mononitrokumenu také kumen a/nebo toluen. V tomto ptipadé
kumen a/nebo toluen jsou rovnom&rn& ddvkovdny do predlohy reakéni sm&si soufasn& s kyselinou
dusi&nou a kyselinou sirovou. ‘

Dédle se zpGsobem podle vyndlezu miZe postupovat tak, fYe vychozimi surovinami nitrace
jsou jen mononitrotoluen a kumen. V tomto p¥ipadé mononitrotoluen tvo¥i pfedlohu reakéni
smési spole&n& s odpadni kyselinbu a kumen je rovnom&rn& dévkovan do p¥edlohy reak&ni
smé&si soudasné s kyselinou dusi&nou a kyselinou sirovou.

p¥itomnost{ dinitrokumenu v dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny podle vyndlezu
je dosafenonfizkého bodu tuhnutf{ s disledkem zjednoduSeni manipulace, snifeni energetickych
nékladd na jeho.roztaveni a snifeni rizika intoxikace parami dinitrotoluenu, ktery je
krevnim jedem. Riziko intoxikace je rovn&% sniZeno disledkem piitomnosti dinitrokumenu,
ktery je mén& toxicky neZ dinitrotoluen a dinitroetylbenzen. Zvy¥eni kvality sm&si dinitro-
toluenu a dinitrokumenu pro primyslové trhaviny zvySuje odbytové, zejména exportni mnoZstvi

v¢roby a umoZfiuje zavedeni nového vyrobku.

P¥itomnosti dinitrokumenu v dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny umoifiuje v&t3{
vyu(it{ 2-nitrotoluenu, ktery pfedstavuje obti¥né zufitkovatelny odpad z v§roby 4-nitro-
toluenu, a tfm umo¥fiuje soudasn& vzrist vyroby 4-nitrotoluenu, pokud je tato omezena’

odbytovymi moZnostmi 2-nitrotoluenu.

Zpracovénim technického 2-nitrokumenu sm&snou nitrac{ podle vyndlezu je umoZné&no
jeho ekonomické vyu#iti; 2-nitrokumen je obt{Zné& zuZitkovatelnym odpadem z vyroby 4-kumidinu
a Sasto je likvidovéan spalovénim}

Sm&sn4 nitrace mononitrotoluenu a kumenu a/nebo nitrokumenu podle vyndlezu je jedno-
stupiiovou technologickou operaci, poskytujici dokonale homogenizovanou smés dinitrotoluenu
a dinitrokumenu o nizkém bodu tuhnuti bez nutnosti nisledné ekonomicky ndkladné homogenizace
. komponent resp. manipulace s vySetuhnoucim dinitrotoluenem.

Pro bliZs{ objasnéni podstaiy vyndlezu jsou uvedeny p¥iklady provedeni, jimiZ vSak
neni{ p¥edm&t vyndlezu vylerpén ani omezen.

p¥{f{klad 1

Do Kellerovy baiky objemu 6 000 ml, opat¥ené michadlem, teplomérem, zp&tnym chladilem,
bodnf a spodni vypust{ a tempera®nim systémem bylo pfedloZeno 1 720 g 2-nitrotoluenu
technického, 430 g 2-nitrokumenu technického a 1 833 g odpadni kyseliny o sloZeni 75 hmot-
nostnich % kyseliny sirové, 0,9 hmotnostnich % kyseliny dusi&né a 24,1 hmotnostnich % vody.
PfedloZené suroviny byly za michani vytemperovadny na teplotu 25 Sc. p¥i této teploté
bylo zapolato s davkovdnim 1 278 g kyseliny sfrové o koncentraci 98 hmotnostnich % a
1 080 g kyseliny dusidné o koncentraci 98 hmotnostnich %. Davkovéni kyseliny bylo rovno-

" m8rné po dobu 4 hodin. Teplota reakén{ sm&si byla regulovéna chlazenim tak, aby jeji
vzestup byl b&hem ddvkovéni kyselin rovnom&rny v rozmezi od 25 % na po&étku do

70 °C na konci d4vkovéni. Pak byla reak¥ni sm&s bdhem 1 hodiny vyh#dta na teplotu

83 °C a za mich4nf byla ponechéna doreagovat pfi teplotd 83 °c po dobu 0,5 hodiny. Pak

byla reak&ni sm&s ochlazena na téplotu 75 % a p¥i zastaveném chodu mfchadla byla oddélena
vrstva odpadni kyseliny vypu3tdnim spodni vypusti. Do organické smsi dinitrotoluenu

a @initrokumenu v baice bylo nadavkovénn 26C m. vody teplé 75 9c. Po odsirvanénf zpérndého
chladie byl ke dnu bafky zaveden pfivod vzduchu a obsah banky byl pak probublévén vzduchem
po dobu 3 hodin p¥i teploté& 75 Yc. pak byl zastaven p¥ivod vzduchu do bafiky, vodnd vrstva
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byla po separaci odpust&na spodni vypust{ banky a sm&s dinitrotoluenu a dinitrokumenu

byla vypréna péti pracimi vodami p¥i teplotd 90 °c. Pro ka¥dé dil&{ prani bylo pouZito

1 440 g vody. Do druhé praci vody bylo navic p¥idéno 20 g uhliditanu sodného. Proces

prani probihal ndsledovné. Po nadévkovdni vody byl spudtdn chod michadla. Po 10 minut&ch
michdn{ ndsledovala separace po dobu 30 minut a odpudtdn{ prac{ vody bo&ni v¢pusti. Do
organické sm&si dinitrotoluenu a dinitrokumenu v bafice bylo naddvkovdno 200 ml vody teplé
75 %°c. Po odstran&nf zp&tného chladile byi ke dnu bafiky zaveden p¥ivod vzduchu a obsah
bafiky byl pak probubldvén vzduchem po dobu 3 hodin p¥i teplotd 75 °C. pak byl zastaven
p¥ivod vzduchu do banky, vodnd vrstva byla po separaci odpu¥tdna spodni vgpustf bafky

a sm&s dinitrotoluenu a dinitrokumenu byla vyprdna p&ti pracimi vodami p¥i teplot& 90 °c.
Pro ka%¥dé df1&{ prani bylo pouZito 1 440 g vody. Do druhé prac{ vody bylo navic ptidédno

20 g uhli&itanu sodného. Proces prani probfhal n&sledovn&. Po nadivkovéni vody byl spu¥t&n
chod mfchadla. Po 10 minutdch miché&ni ndsledovala separace po dobu 30 minut a odpustén{
praci vody bo&ni vypustf. Odpuiténim pité praci vody bo&ni v§pustf byl oddélen dinitrotoluen
pro prumyslové trhaviny.

Bylo ziskdno 2 718 g dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny, obsahujfciho 80,7 hmot-
nostnich $ dinitrotoluenu, 18,9 hmotnostnich % dinitrokumenu a 0,4 hmotnostni % mononitro-
derivdtld toluenu a kumenu a vykazujictho hodnotu chemické stdlosti podle Abela vy33L
ne# 60 minut.

P¥r{f{klad 2

Do Kellerovy'géﬁky objemu 6 000 ml, opatfené michadlem, teplom&rem, zp&tnym chladi&em,
bo&ni{ a spodni v¢pust{ a temperadnim systémem, bylo p¥edloZeno 1 930 g 2-nitrotoluenu
technického a 1 850 g odpadni kyseliny o slofeni 75 hmotnostnfch % kyseliny sirové, 0,9 hmot-
nostnich % kyseliny dusi&né a 24,1 hmotnostnich % vody. Pfedlofené suroviny byly za mich&n{
vytemperovédny na teplotu 20 %c. p¥i této teploté bylo zapo&ato s davkovanim 1 420 g kyseliny
sirové o koncentraci 98 hmotnostnich %, 1 200 g kyseliny dusi&né o koncentraci 98 hmotnostnich
$ a 190 g kumenu. DAdvkovdni surovin bylo rovnom&rné a trvalo 2 hodiny v p¥ipadé kumenu
a 4 hodiny v p¥ipad& kyselin. Teplota reakén! sm&si byla regulovédna chlazenim tak, aby
jeji vzestup byl b&hem celé &ty¥hodinové doby ddvkovéni rovnomdrn¢ v rozmezi od 20 °c
na podtku do 70 °C na konci dévkovéni. Pak byla reakéni sm&s b&hem 1 hodiny vyh¥éta
na teplotu 85 %c a za michénf ponechédna doreagovat p¥i teplot& 85 °¢ po dobu 1 hodiny.

Pak byla reak&nf{ sm&s ochlazena na teplotu 75 % a pfi zastaveném chodu michadla byla
odd&lena vrstva odpadni kyseliny vypuXt&nim spodni vfpusti. Do organické sm¥si dinitro-
toluenu a dinitrokumenu v baiice bylo naddvkovéno 200 g vody teplé 75 °c. Po odstran&ni
zp&tného chladife byl ke dnu bahky zaveden p¥fivod vzduchu a obsah banky byl pak probublévén
vzduchem po dobu 2,5 hodiny p¥i teplot& 75 %c. Pak byl zastaven p¥ivod vzduchu do bafky,
vodnd vrstva byla po separaci odpudt&na bodnf vypusti bahky a sm&s dinitrotoluenu a dinitro-
kumenu byla vypréna p&ti pracimi vodami p¥i teplot& 90 Oc. Pro kazaé aflst prani bylo
pouZito 1 500 g vody. Do druhé praci vody bylo navic p¥idédno 20 g uhli&itanu sodného.

Proces prani probihal ndsledovn&. Po naddvkovdni vody byl spuftén chod michadla. Po 10 minu-
tdch michdni nédsledovala separace po dobu 30 minut a odpust&ni praci{ vody bo&nf vypusti.

P¥i prvnim pranf byla sm&s dinitrotoluenu a dinitrokumenu po odpu#itdni praci vody navic
je8t& michdna vzduchem a vodni parou po dobu 3 hodin. Odpusdt&nim paté praci vody boéni
vypusti byl odd&len dinitrotoluen pro primyslové trhaviny.

Bylo ziskdno 2 760 g dinitrotoluenu pro primyslové trhaviny, obsahujfcfho 89,2 hmotnost-
nich % dinitrotoluenu, 10,1 hmotnostnich % dinitrokumenu a 0,7 hmotnostnich % mononitro-
derivétu toluenu a kumenu a vykazujicfho hodnotu chemické stdlosti podle Abela vyS8i
neZ 60 minut.
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PREDMET VYNALEZU

Zplisob p¥ipravy smési dinitrotoluenu a dinitrokumenu vyznadeny tim, %e se na smés
mononitrotoluenu a mononitrokumenu o slo%eni 97 aZ 53 hmotnostnich % mononitrotoluenu a
3 a¥ 47 hmotnostnich % mononitrokumenu pésob{ v prost¥fed{ kyselinové smdsi o slofen{
70 aZ 83 hmotnostnich % kyseliny sirové, 0,001 aZ 8,5 hmotnostnich % kyseliny dusi&né
a 8,5 a% 29,999 hmotnostnich % vody p¥i teplot& 10 a% 75 %c kyselinou sirovou o koncentraci
95 a¥ 100 hmotnostnich %, kyselinou dusidnou o koncentraci 96 aZ 99 hmotnostnich % a
popfipad® kumenem a/nebo toluenem, poté reak®ni sm&s doreaguje p¥i teplot& 65 aZ 95 °c,
p¥i které se oddéli organickd vrstva, kterd se vypere vodou a vodnym roztokem uhli&itanu
sodného.
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