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Reaktionsldufe in eine Gasphase und eine flissige Phase und
Gewinnung dieser besonders die Nitroparaffinprodukte enthaltenden
flissigen Phase durchgefiihrt, die Gasphase einer Reinigungsbehandlung
unterzogen, der grd8ere Teil dieser gereinigten und wieder

srhitzten Gasphase in den Nitrierungskreislauf bei dem Druck dieses
{reislaufes zurtickgefiihrt, kontinuierlich wenigstens ein Teil des

anderen Teils der Gasphase, die einer Reiniqgung und Wiedergewinnung
/on Kohlenwasserstoff und Stickstoffmonoxid unterzogen wurde,
ibgezogen und fortgesetzt einerseits Kohlenwasserstoff und
imndererseits Nitriermittel dem Nitrierungskreislauf bei dessen Druck
‘ugesetzt. Die fir dieses Verfahren zu verwendende Vorrichtung besitzt
wuBer einem Beschickungskreislauf A und einer Gasabzugsleitung C
yinen Eauptkreislauf B, der aus einen Hitrierungsreaktor 1, einer
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Anwendungsgebiet der Erfindung

30
' Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Ni-
troparaffinen durch Nitrierung eines gesdttigten Kohlenwas-
serstoffes mit weniger als 5 Kohlenstoffatomen in homogener

Gasphase mit einem Nitriermittel sowie eine Vorrlchtung zZur
35Durchfuhrung dieser Nitrierung.
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1 Charakteristik der bekannten technischen L&sungen

Man kennt bereits verschiedene Nitrierverfahren, besonders
fiir Athan, Propan und deren Gemische in Gasphase, wie die-

5 jenigen, die in der Europdischen Offenlegungsschrift 4812
und in der Europdischen Patentanmeldung No. 794 008 359 auf
den Namen der Firma Société Chimique de la Grande Paroisse
beschrieben sind. Nach diesen Verfahren werden die Mengen-
verhdltnisse der diversen Komponenteh des Reaktionsgemi-

10 sches, die Reaktionskontaktzeiten, die Temperaturen und die’
Reaktionsdriicke derart ausgewdhlt und eingestellt, daB die
Nitrierung des Kohlenwasserstoffes oder XKochlenwasserstoff-
-gemisches in homogener Gasphase und in Funktion des zu er-

-wartenden.Spektrums -der Nitroparaffine erfolgt:
15 - '

Eines der aktuellen industriellen Probleme besteht im Auf-
finden von Mitteln, die es gestatten, einen Prozentsatz der
verschiedenen Nitroparaffine zu erhalten, welcher an den
Bedarf des Marktes angepafit ist. Es erweist sich, daB das
20 2-Nitropropan derzeit nicht das wertvollste Nitroparaffin
ist. Im Gegenteil, der Bedarf an Nitromethan ist infolge

zunehmender Benutzung dieses Produktes grof geworden.

Die Erhdhung der Reaktionstemperatur gestattet eine propor-
25 tional hdhere Produktion an Nitromethan, aber auf Kosten
des Herstellungspreises infolge eines hochgradigen Abbaues

der Kohlenwasserstoffe zu oxidierten Produkten.

Ziel der Erfindung
30 _
Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von

Nitroparaffinen mit besserer Anpassung an die Erfordernisse
.des Marktes.

35Darlegung des‘Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung

von Nitroparaffinen aus gesdttigten Kohlenwasserstoffen mit
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1 weniger als 5 Kohlenstoffatomen,. das zu erhShter Ausbeute

an erwlinschtem Nitroparaffin, wie Nitromethan, mit geringe-

rem Abbau der Kohlenwasserstoffe zu Oxidationsprodukten
fiihrt.

Es wurde ein Verfahren gefunden, das einen groBen Teil die-
ser Schwierigkeit beseitigt, indem es eine Produktion, die
mit dem Bedarf des Markes ilbereinstimmt, - zu einem fiir

die herzustellenden Nitroparaffine vorteilhaften Gestehungs-
10 preis gestattet. , : .

GemdB dem Verfahren der Erfindung filhrt man die Nitrierungs-
reaktion in einem geschlossenen Kreislauf bzw. einer ge-
schlossenen,Schleife'unter Druck mit einer Trennung der Re-
15 aktionsausliufe in dfg Gasphase und in flissiger Phase
durch, man extrahiert die fliissige Phase, die besonders die
produzierten Nitroparaffine enthdlt, und behandelt diese
Phase zﬁr Wiedergewinnung dieser Nitroparaffine, man unter-
zieht die Gasphase einer primiren Reinigungsbehandlung und
20 fiihrt in dem Nitrierkreislauf bzw. der Nitrierschleife den
gréBeren Teil der gereinigten und wiedererwdrmten Gasphase
unter. dem Druck dieser Schleife bzw. dieses Kreislaufes zu-
riick, man 148t fortgesetzt von dem anderen Teil der Gaspha-
se etwas ab, um deren Konzentration zu vermindern, beglei-
25 tet von einer Reinigung und Wiedergewinnung des Kohlenwas-
serstdffes und der Stickstoffoxide, und man setzt kontinu-

ierlich einerseits Kohlenwasserstoff und andererseits Ni-

triermittel =zu.

30 Der Druck in dem Nitrierkreislauf bzw. der Nitrierschleife
liegt zwischen 1 bar und 30 bar, vorzugsweise zwischen 8
und 20 bar.

Um das Phdnomen des hochgradigen Abbaues des honlormimsy .

35 stoffes zu oxidierten Produkten einzuschrink= .,

ran interessiert, die Reaktionstemperatur auf einem be-
stimmten Niveau mit einer perfekten Beherrschung der Tempe-

raturanstiegskurve im Laufe der Nitrierung zu halten, indem
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man die Nitrierung in einem fiir einen guten Wirmeaustausch
eingerichteten Reaktor durchfiihrt und indem man die Nitrie-
rung in einem voranschreitenden und regelmiBigen thermi-

schen Bereich mit einer Austrittstemperatur der Ausliufe am

5 Ende der Nitrierung unterhalb 400° C ablaufen 1li8t.

10

Das Verfahren paBt besonders gut zur Herstellung von Nitro-
paraffinen in homogener Gasphase aus gesittigten Kohlenwas-
serstoffen unterhalb CS’ allein oder im Gemisch, besonders

von Athan und Propan. Die Nitrierung kann in Gegenwart von

Saverstoff in der Form von Luft, mit Sauerstoff angerei-

. cherter Luft oder reinem Sauerstoff durchgefiihrt werden. Um

15

20

25

30

35

die Herstellung zu einem gegebenen Nitroparaffinspektrum -
hin zu‘orientieren, empfiehlt -es sich, die Nitrierung in -~
Gegenwart eines aktiven Mittels durchzufiihren, das eine |
leicht ﬁbertragbare NO- oder Noz—Gruppe trdgt, wie 2-Nitro-
propan und Nitrodthan allein oder im Gemisch miteinander,

die Rickfiihrungsprodukte der Reaktion sein kéﬁnen. Man kann

gleichermaBen auch in Gegenwart von Hilfsmitteln arbeiten.

Die Variationen des Molverhiltnisses von aktivem Mittel zu
Nitriermittel ergeben eine groBe Anpassungsfihigkeit des
Verfahrens an den Bedarf des Marktes. Und dieses Molverhdlt-
nis wird in Funktion des erwarteten Nitroparaffinspektrums
eingestellt. ' - '

Das Nitriermittel wird unter Stickstoffperoxid, Salpeter-
sdure, allein oder im Gemisch, oder irgendwelchen Mitteln,

die eine leicht iibertragbare NO- oder NOZ—Gruppe tragen,
ausgewahlt.

Andererseits kann die Durchfilhrung der Nitrierung in Gegen-
wart eines oder mehrerer Inertgase im Hinblick auf die Re-
aktion und die Umsetzungsprodukte die Wiedergewinnung des
Restkohlenwasserstoffes am Ende der Nitrierung erleichtern.
Dieses Inertgas kann unter Stickstoff, Kohlenmonoxid, Xoh-
lendioxid, Wasserstoff, Methan, Argon oder einem Gemisch

dieser Gase ausgewdhlt werden.
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1 Dariiberhinaus wird die Reaktionstemperatur in den oben an-
gegebenen Grenzen unter Gewdhrleistung der Nitrierung in
homogener Dampfphase filir einen bestimmten Druck in Funktion
des behandelten Kohlenwasserstoffes oder Kohlenwasserstoff-

5 gemisches, der riickgefiihrten Hilfsmittel, der Verhiltnisse
der Bestandteile des Reaktionspartnergemisches am Eintritt
in die Reaktionszone SO ausgewéhltf daB man ein Nitroparaf-

fingemisch eines vorbestimmten Spektrums bekommt.

10 Die Gase, die die Reaktionszone der Nitrierung verlassen,
werden so schnell wie m8glich und auf eine mdglichst nie-
“drige, aber mit dem Druck vereinbarte Temperatur abgekiihlt,
wobei man jegliche Kondensation des nicht umgesetzten Koh-'

lenwasserstoffes vermeidet.,Nach diesem Abschrecken bekommt -
15 man zwel Phasen, die flissige Phase und die Gasphase. Die

fllissige Phase, die aus dem Kreislauf oder der Schleife ab-
gegeben wird, enthilt besonderé die Nitroparaffine, die man
mehreren Reinigungsbehandlungen vor der Destillation unter-
zieht. Die Gasphase dagegen unterzieht man einer ersten Be-

20 handlung einer Wasserwaschung, die eine Beseitigung der oxi-

- dierten Produkte, der Aldehyde und Ketone und diverser Ni-
trilprodukte gewdhrleistet. Dann wird sie unter Absorption
von Stickstoffmonoxid einer Waschung'mit einer LOsung von
Metallsulfat unterzogen, das unter den Metallsufaten von

25 Fett, co™™ una cut?t ausgewéhlt'wird. Der grdB8ere Teil die-
ser gereinigten Gasphase wird in dem Nitrierkreislauf zu-
rﬁckgefﬁhrt, nachdem er wieder erwdrmt und erneut auf den

Nitrierdruck gebracht wurde.

30 GemdB dem Verfahren entld8t man die brauchbaren erzeugten
Produkte in flilissiger Form und die gasfdrmigen Produkte,
die nur auf Kosten einer Anreicherung des Kreislaufes mit
unerwiinschtem Gas zurlickgefithrt werden k&nnten, aus dem Ni-
trierkreislauf. Eine fortgesetzte Abgabe zur Konzentrations-

35 verminderung gestattet eine Beseitigung von Kohlenmonoxid,
Kohlendioxid und Stickstoff, die eingefithrt oder in der Re-
aktion gebildet wurden. Um die Verluste an Nitroparaffinge-

winnung auf ein Minimum herabzusetzen, stellt diese Abgabe
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110 bis 20 % der Gasmenge des Nitrierungskreislaufes dar.
Dieser Teil der Gasphase, der die kontinuierliche Abgabe
zur Konzentrationsverminderung darstellt, wird unter Druck
einer sekunddren Reinigung untgerzogen, die eine Behandlung

5 zur Wiedergewinnung von Kohlenwasserstoff oder Kohlenwasser-
stoffen in einem aliphatischen L&sungsmittel mit einem Mole-
kulargewicht zwischen 100 und 200, wie einem ges&ttigten
Kohlenwasserstoff mit mehr als 6 Kohlenstoffatomen, und

dann eine Waschung mit einer LOsung, die die oben genannten A
10 Metallsulfate enthdlt, um Stickstoffmonoxid zurlickzugewin-

nen, unterzogen. Die LOsungen, die diesen absorbierenden
Waschungen gedient haben, werden redeneriert, und die Koh-
lenwasserstoffe einerseits und das Stickstoffmonoxid ande-
rerseits werden naéh Oxidationsbehandlung mit Stickstoffper-.

15 oxid zuriickgefiihrt.

Als Oxidationsmittel, in dessen Gegenwart man die Nitrie-
rung durchfithrt, kOnnen Luft oder Sauerstoff verwendet wer-
den. Jedenfalls filihrt der Sauerstoff zu der technisch ele-

20 gantesten LOsung. Tatsichlich filhrt die Gegenwart von gro-
Ben Mengen Stickstoff entweder zu merklichen Verlusten an
Kohlenwasserstoffen, die mit dem abgelassenen Gas mitgeris-
sen werdeﬁ, oder sie erfordert ein System zur Wiedergewin-
nung von Kohlenwasserstoffen, das komplex sein kann.

25
Die Sauerstoffanlage gestattet leicht, das in der Nitrie-
rungsreaktion verbrauchte Stickstoffperoxid‘zu erzeugen und
andererseits das nach der Nitrierung wiedergewonnene und
regenerierte Stickstoffmonoxid wieder zu oxidieren.

30 '
Das Stickstoffmonoxid, welches in der Nitrierungsreaktion
verbrauchtem Stickstoffperoxid entspricht, wird durch Oxi-
dation von Ammoniak mit Sauverstoff in Gegenwart von Wasser-
dampf hergestellt. Nach der Kondensation und dem Waschen

35 wird das gebildete Stickstoffmonoxid zu dem Stickstoffmon-
oxid zugesetzt, das aus dem Hauptnitrierungskreislauf durch
die beschriebene geecignete Waschung der Gasphase mit dann

regenerierten Metallsulfaten extrahiert wurde. Die Gesamt-
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1 heit des Stickstoffmonoxids wird dann unter dem Druck des
Nitrierungskréislaufes mit dem Sauverstoff in konzentrierter
Phase in einem Reaktor oxidiert, der besonders angepaBt ist,
um die Beherrschung und die Steuelung der Reaktion unter

5 Vermeidung von ]edwedem Durchgehen derselben und die Wieder-
gewinnung der sehr exothermen Reaktionswdrme zu gewéhrlei—
sten.

Es ist vorteilhaft, die Oxidation des Ammoniaks mit Sauver- '
10 stoff in Gegenwart von Wasserdampf und unter Katalyse mit
Platingewebe bei einer Temperatur zwischen 780 und 900° cC,
'vorzugsweise zwischen 820 und 850° C durchzufithren. Diese
Oxidationsart erzeugt Stickétoffmonoxid mit_éiner mittleren

Ausbeute, berechnet auf Stickstoff, von 80 bis 90 %. Nach
15 der XKondensation des Wassers wird das Stickstoffmonoxid auf

den Druck des Kreislaufes komprimiert und in Gegenwart von
liberschiissigem Sauerstoff, um den Kreislauf gleichzeitigmit
dem. Sauerstoff auch mit dem Zusatzperoxid zu beliefern, oxi-
diert. Diese Oxidation von Stickstoffmonoxid zu Stickstoff-
20 peroxid erfolgt bei einer Temperatur zwischen 750° C und

der Umgebungstemperatur, vorzugsweise zwischen 550 und

100O C, in einem Reaktor, der speziell im Hinblick auf diev
schnelle Beseitigung der Reaktionswdrme angepaBt ist. Die-

ser Reaktor kann ein Kessel mit schnellem Effekt sein, der
25 mehrere Sauerstoffeinfiihrungen in das Stickstoffmonoxid be-
sitzt. | |

Eine Anlage zur Nitroparaffinherstellung, die an das Verfah-

ren nach der Erfindung angepaBt ist, ist in der beiliegen-
30 den Zeichnung dargestellt. Sie umfaBt einen Hauptnitrie-
ruhgskreislauf (B), der aus einem Nitrierungsteaktor (1),
einer Warmewiedergewinnungseinrichtung zur Gewinnung der
Reaktionswdrme (17), einer Extraktionstrenneinrichtung (18},
, die kondensierte Produkte, welche nach der Nitrierung durch
35 die Leithng (19) abgezogen werden, und Gasauslauf ex-
trahiert und in die Nitrierungslinie zwischen der Wirmege-
Winnungseinrichtung und den Vorrichﬁungen zur‘Reinigung der

Gasausflisse (20 und 23) und zur. Wiedergewinnung von Stick-
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1 stoffmonoxid (21) eingeschaltet.ist, und eine Extraktions-
leitung (24) fir den gréBeren Teil der ausflieBenden gerei-
nigten und von Stickstoffmonoxid befreiten Gasphase, in wel-
che ein Uberdruckgebldse (25) eingeschaltet ist, das die

5 nicht umgesetzten Gase auf den Druck des Kfeislaufes kompri-
miert und sie durch die Leitung (26) iiber (2B) zu dem Reak-
tor (1) zurilickschickt, besteht.

Die Anlage umfa8t eine Leitung fiir fortgesetztes Ablassen

10 (C), in welche die Einrichtungen 27, 28, 29 und 30 einge-
schaltet sind, ndmlich eine Anlage zum Waschen des abgebla-~
senen Gases mit einem aliphatischen L&sungsmittel (27);
~eine Anlage zur Wiedergewinnung von unumgesetztem Kohlenwas-

serstoff (28), welcher zuriickgefiihrt und in. der Anlage
15 durch die Leitung (3) wieder eingefiihrt wird, eine Einrich-

tung zur Waschung der Gase mit einer L&sung von Metallsul-
fat (29) und eine Einrichtung zur Wiedergewinnung von Stick-
stoffmonoxid (30), und nach der Druckentlastung kdnnen die

Gase, die die Leitung (31) verlassen, in einer Fackel ver-
20 brannt werden.

Die Anlage umfaBt ein Einspeissystem (A) fiir die verschiede-
nen Bestandteile des Reaktionsgemisches. Der Kohlenwasser-
stoff wird durch die Leitung (3) eingefiihrt, die Hilfsstof-

25 fe durch (4) und die riickgefiihrten Produkte durch (5). Die-
se Bestandteile werden in der Leitung (2A) vereinigt und
durch (2B) in den Reaktor (1) eingefilhrt. Die Anlage umfaBt
auBerdem den Kreislauf fiir die Wiedergewinnung von Stick-
stoffmonoxid, das den Hauptkreislauf bei der Einrichtung

30 (21) verl#st. Das wiedergewonnene Monoxid wird durch die
Leitung (22) zu einer Regeneriereinrichtung (16), durch die
Leitungen (15) und (12) zu einem Uberdruckgeblidse (13) und
durch (14) befdrdert. Das auf den Druck des Hauptkreislau-
fes komprimierte Monoxid wird in dem Oxidationsreaktor (7)

35 oxidiert, und das gebildete Stickstoffperoxid wird in den
Nitrierungshauptkreislauf durch die Leitung (6) wieder ein-
gefiihrt und sodann durch die Leitung (2B) zu dem Nitrie-

rungsreaktor gefiihrt.
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1 Gegebenenfalls kann die Anlage einen Reaktor fir die Ammo-
niakoxidation (10) umfassen, in welchem Ammoniak und Sauer-
stoff durch die Leitungen (8) bzw. (9A) eingefiihrt werden.
Das gebildete Stickstoffmonoxid, das durch die Leitung (11)

5ébgezogen wurde, wird zu dem Stickstoffmonoxid zugesetzt,
das in der Leitung (12) regeneriert wurde. Der in dem Ni-
trierungsreaktor (1) vorhandene Sauérstoff wird durch die.

.Leituhg (9B) zu dem Reaktor fiir die Oxidation von Stick-

stoffmonoxid (7) befdrdert, von wo er durch die Leitung (6)
10 gleichzeitig mit dem hergestellten und regenerierten Stick- -

-stoffperoxid in den Nitrierungskreislauf eingefithrt wird.

Das folgende Beispiel dient der weiteren'Erléuterung der Er-
findungi
15

Ausfiihrungsbeispiel

Man realisiert die Nitrierung eines Gemisches von Athan und
Propan mit Stickstoffperoxid in Gegenwart von Sauerstoff un-
20 ter Riickfiihrung von 2-Nitropropan sowie in Gegenwart von
Inertgas, das aus Kohlenmonoxid und Kohlendioxid besteht,
und in Gegenwart von Hilfsstoff. Der Druck in dem Nitrie-
rungshauptkreislauf betrdgt 10 bar und die Nitrierungstem—
peratur 332° ¢ und die Kontaktzeit 5,5 Sekunden. '
25 '
Die Nitrierung wird unter Rickfilhrung des unumgesetzten Ga-
ses, Wiedergewinnung von Stickstoffmonoxid, Umwandlung in
Stickstoffperoxid und Zusatz von Stickstoffperoxid, das von

einer Anlage zur Oxidation von Ammoniak mit Sauerstoff her-
30 kommt, durchgefiihrt. Der Sauverstoffzusatz erfolgt mit Sauer-

stoff, der im UberschuB in die Oxidation von Stickstoffmon-

oxid zu Stickstoffperoxid eingefiihrt wird.

Bei diesem Betrieb der Nitrieranlage blést man kontinuier-
35 lich 20 % der Gasmenge des Nitrierkreislaufes ab. Gleicher-
maBen gibt man kontinuierlich Propan/Athan, 2-Nitroprepan,

Hilfsstoff, Stickstoffperoxid und Sauverstoff zu.
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i Die gewichtsméBigen Zusammensetzungen der verschiedenen Be-
standteile, Reaktionspartner und Ausldufe an den verschie-
denen Punkten der Anlage sind in der nachfolgenden Tabelle
zusammengestellt.
5 _ : .
Die Bestandteile sind durch folgende Abkiirzungen wiederge-

geben:

C2H6 Kthan, C3H8 Propan, O2 Sauerstoff, N02 Stickstoffper-
10 oxid, NO Stickstoffmonoxid, NH3 Ammoniak, CO Kohlenmonoxid,
CO2 Kohlendioxid, 2NC3 2-Nitropropan, NC1 Nitromethan, NC,
Nitrodthan, ‘INC3 1-Nitropropan. Die Anlage entsprach der
Zeichnung, wobei in der Tabelle die Zusammensetzungen in

den Leitungen 2B, 2C, 19, 24, 31, 8, 9 unf 2A der Zeichnung
15 aufgefiihrt sind. Die Mengen sind in Kilogramm angegeben. |

Tabelle
Bestandteile 2B 2C 19 24 31 8 9 2A
20 C,Hg 1070 1000 804 2,2 105
C,Hg } 1181 917 726 0,6 212
o, 92 0 535
NO, 448 0 ,
NO o 158 37 0,4
25 NH, 0 _ . 107
co 213 262 213 44,8
co, 429 584 429 5,5
2NC, 133 171 165 133
NC, , 61 56 '
30 ne,, 37 36
INC, ‘ 22 21
Hilfsstoff ' .
(Athanal) 7 7

35
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Verfahren zur Herstellung von Nitroparaffinen durch Ni-
trierung eines gesdttigten Kohlenwasserstoffes mit weni-
ger als 5 Kohlenstoffatomen in homogener Gasphase mit
einem Nitriermittel, gekennzeichnet dadurch, daB8 man die
Nitrierungsreaktion unter Druck in einem geschlossenen
Kreislauf unter Trennung der Reaktionsausldufe in eine
Gasphase und eine fllissige Phase und Gewinnung dieser
besonders die Nitroparaffinprodukte enthaltenden fliissi- -
gen Phase durchfiihrt, die Gasphase einer Reinigungsbe-
handlung unterzieht, den gr&Beren Teil dieser gereinig-
ten und wieder erhitzten Gasphase in den Nitrierungs-

kreislauf bei dem Druck dieses Kreislaufes zuriickfiihrt,

_kontinuierlich wenigstens einen Teil des anderen Teils

der Gasphase, die einer Reinigung und Wiedergewinnung
von Kohlenwasserstoff und Stickstoffmonoxid unterzogen
wurde, abzieht und fortgesetzt einerseits Kohlenwasser-
stoff und andererseits Nitriermittel dem Nitrierungs-

kreislauf bei dessen Druck zusetzt.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man
den Druck des Nitrierungskreislaufes zwischen 1 bar und

30 bar, vorzugsweise zwischen 8 und 20 bar h&lt.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch,
daB man die Nitrierung in einem voranschreitenden und
regelmdBigen Warmebereich mit einer Temperatur des Aus-

gangs der Ausldufe am Ende der Nitrierung unterhalb
400° C durchfithrt. |

Verfahren nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch,
daB man den gesdttigten Kohlenwasserstoff mit weniger
als 5 Xohlenstoffatomen allein oder im Gemisch, beson-

ders Zthan und Propan allein oder im Gemisch miteinander

verwendet.

Verfahren nach Punkt 1 bis 4, gekennzeichnet dadurch,
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daB man als Nitriermittel Stickstoffperoxid, Salpeter-
sdure allein oder im Gemisch oder.irgendein Mittel, das
eine leicht Ubertragbare NO- oder NOZ—Gruppe aufweist,

verwendet.

.

Verfahren nach Punkt 1 bis 5, gekennzeichnet dadurch,
daf man die Nitrierung in Gegenwart eines Oxidationsmit-
tels, wie Sauerstoff, von Rickfiihrungsprodukten der Ni-

trierung, wie 2-Nitropropan und Nitro&than allein oder
im Gemisch, von Hilfsstoff und einem gegeniiber dem Re-

aktionsgemisch inerten Gas durchfiihrt.

Verfahren nach Punkt 1 bis 6, gekennzeichnet dadurch,
daB man als primdre Reinigung der Gasphase wenigstens - -
eine Behandlung mit Wasser und eine Waschung mit einer
Losung von Metallsulfat aus der Gruppe der Sulfate von

Eisen, Kobalt und Kupfer anwendet.

Verfahren nach Punkt 1 bis 7, gekennzeichnet dadurch,
daB man den Teil der Gasphase, der kontinuierlich abge-

zogen wird, unter Druck einer sekundiren Reinigung un-
terzieht, indem man sie mit einem aliphatischen L&sungs-
mittel vom Molekulargewicht zwischen 100 und 200 behan-

deltund dann mit einer L&sung von Metallsulfat aus der

Gruppe der Sulfate von Eisen, Kobalt und Kupfer wéscht.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man
das Stickstoffmonoxid, das aus dem Nitrierungskreislauf

durch Waschen der Gasphase mit einer Metallsulfatl&sung
extrahiert wurde, regeneriert, auf den Druck des Nitrie-

rungskreislaufes komprimiert, sodann bei diesem Druck
zu Stickstoffperoxid oxidiert und dieses in den Nitrie-

rungskreislauf wieder einfiihrt.

Verfahren nach Punkt 5, gekennzeichnet dadurch, daB man
als Nitriermittel Stickstoffperoxid verwendet, wobei
man Stickstoifperoxid zucibt, das aus einer Oxidation

von Ammoniak mit Sauverstoff'stammt, daB man das auf
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diese Weise erzeugte Stickstoffmonoxid und das regene-
rierte Stickstoffmonoxid bei dem Druck des Nitrierungs-

kreislaufes in Gegenwart von iiberschiissigem Sauerstoff

‘oxidiert und daB man das gebildete Stickstoffperoxid

mit lberschiissigem Sauerstoff in den Nitrierungskreis-
lauf einfiihrt.

Vorrichtung.zur Durchfiihrung des Verfahrens nach Punkt
1 bis 10, gekennzeichnet durch einen Hauptkreislauf (B),
der aus einem Nitrierungsreaktor (1), einer Wérmewiederj'
gewinnungseinrichtung flir Reaktionswirme (17), Einrich-
tungen zur Reinigung von Gasausfliissen (20 und 23) und
zur Wiedergewinnung von Stickstoffmonoxid (21), einem

Uberdruckgeblise (25) fiir die Wiedereinfiihrung von un-
umgesetzten Gasen am Eintritt des Reaktors und einer

“Trenneinrichtung (18) fiir die Gewinnung von nach der

Nitrierung kondensierten Produkten, die in die Nitrie-
rungslinie zwischen der Widrmegewinnungseinrichtung (17)
und den Reinigungseinrichtungen (20 und 23) eingeschal-
tet ist, besteht, eine Einrichtung fiir kontinuierlichen
Gasabzug (C) hinter den Reinigungseinrichtungen, die
Selbst Einrichtungen zur Reinigungsbehandlung des-abge-
zogenen Gases (27) und zur Entfernuhg wiederngonnener
Produkte (28) einschlieBt( und einen Beschickungskreis—
lauf (A) fiir die verschiedenen Bestandteile des Reak-
tionsgemisches und einen Kreislauf des Nitriermittels,
der aus einem Kreislauf fiir die Wiedérqewinnung von
Stickstoffmonoxid aus der gereinigten Gasphase (22),
einer Einrichtung zur Regenerierung dieses Stickstoff-
monoxids (16), einem Uberdruckgeblidse fiir Stickstoff-
monoxid (13), einem Reaktor (7) zur Oxidation von Stick-
stoffmonoxid zu Stickstoffperoxid und einem Kreislauf

zur Einflihrung von Stickstoffperoxid in den Hauptkreis-

lauf (6 und 2B) besteht.

12. Vorrichtung nach Punkt 11, gekennzeichnet dadurch; dag

ein Reaktor {10) fir die Oxidation .von Ammoniak 2zu

Stickstoffmonoxid und eine Beschickungsleitung (9B) fiir
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Sauerstoff mit dem Kreislauf des Nitriermittels verbun-

den sind.

Hierzu 1Seite Zeichnungen
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