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Zplsob vyroby dinitrotoluenu
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Vyndélez se tykd zpisobu vyroby dinitrotoluenu pro pri-
myslové trhaviny.
Dosud zndmy dinitrotoluen pro prumyslove trhaviny Jje

smési izomertd dinitrotoluenu o bodu tuhnuti 38°C aZ 58°C.
Dosud zndmym zpusobem vyroby dlnltrotoluenu pro prumyslo-
vé trhaviny je nitrace smdsi izomerd mononltrotoluenu,
predstavujicich odpad z vyroby p-nitrotoluenu, nitradni
smési. Z hlediska vybudindPskych Ch&I&kLCTl“tlu jsou izo=
mery dinitrotoluenu pro aplikaci do prumyslovych-trhav1n
vzdjemné rovnocenné. Z hlediske zpracovatelnostl a ekono-
miky Je ne jvyhodnéjsi dinitrotoluen o co nejniz %8im bodu
tuhnuti. Zehrenidnimi odbérateli je po¥adovédn dinitrotoluen
pro prﬁmyslové,trhaviﬁy o bodu tuhnuti niZsim neZ 40 Ce
Sni¥en{ bodu tuhnuti dinitrotoluenu lze dosdhnout sniZe-
nim podilu o-nitrotoluenu ve vychozi smési, nebo¥ o-nitro- .
toluen nitraci poskytuje smés 2,4-dinitrotoluenu a 2,6~di~
nitrotoluenu o vysokém bodu tuhnuti. To je nevyhodné, nebof
pPi vyrob& p-nitrotoluenu odpadé prédvé nejvice ortoizomeru,
ktery je obtiZné zuditkovatelny. Obtiind zuZitkovatelny je
rovnéz o-nitroetylbenzen, odpadajici p¥i vyrobé p-nitro=-
etylbenzenu,
Dosud zndmym zpiscbem vyuZiti o-nitroetylbenzenu je je-
ho zpracovdni k vyrobé 4-helogen-3-etylfenolu redukei v ky-
selém prost¥edi a nédslednou Sandmayerovou.redukci, k vyrobé
3,3'— dinitro-4,4f-diety1difenylmetanu 8 3=-nitro-4-etylben=-
zylchloridu reskei s metylchlormetyléterem nebo s bischlor-
metyléterem v prostiedi 100%ni kyseliny sirové nebo olea,
k vyrobd p-nitroetylbenzenu redukci ne amin, nitraci na si-
ran p-nitro-o~aminoetylbenzenu, diszotaci na o-aminoazode-
rivdt a dezeminaci v pPitomnosti etylalkoholu a katalyzd~
tort médi, k vyrobd 3,5-diemino-4-etylbenzensulfonové Ly-

seliny nitraci, sulfonaci a ndslednou redukei a k vyrobd
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kumaronu z o-etylfenolu zi{skaného z o~-nitroetylbenzenu.

Dosud znamym zplisobem vyuZiti o-nitroetylbenzenu ve vybusi-
narské technice je flegmatizace hexogenu dinitroetylbenzenem, zi-
skanym nitraci nitroetylbenzenu a zpracovini dinitroeetylbenzenu k
vyrob& plastického detondtoru o sloZieni 19 hmotnostnich % polyvi-
nylacetitu, 25 hmotnostnich % dinitroetylbenzenu, 50 hmotnostnich
% dinitrotoluenu a 6 hmotnostnich % trinitroteluenu.

- ProtoZe zminéné zplsoby zpracovani o-nitroethylbenzenu, res-
pektive dinitroetylbenzenu fasto nenachézeji primyslovou aplikaci,
Jje odpadni o-nitroetylbenzen nékterymi vyrobci likvidovéin spalo-
vanim,

Zpisob vyuziti o-nitroetylbenzenu pro vyrobu primyslovych tr-
havin po jeho smésné nitraci s mononitrotoluenem na smés dinitro=
toluenu a dinitrobenzenu dosud zndm neni. Rovné%Z dosud neni znéa-
mo vyuziti smési dinitrotoluenu a dinitroetylbenzenu pro primyslo-
vé trhaviny, ziskané smésnou nitraci etylbenzenu a mononitrotoluenu.

Uvedené nevyhody odstraﬁuje zplisob vyroby dinitrotoluenu pro
primyslové trhaviny, ktery je predmétem vynidlezu, jehoZ podstata
spoliva v tom, ze se k mononitrotoluenu nebo ke smési mononitroto-
luenu a mononitroetylbenzenu o slozeni 99,5 % aZz 50 hmotnostnich %
mononitrotoluenu a 0,5 % az 50 hmotnostnich % mononitroethylbenze-
'nu v prostiedf kyselinové smési o slozeni 70 az 80 hmotnostnich %
kyseliny sirové, 0 a% 7 hmotnostnich % kyseliny dusiéné a 13 az
30 hmotnostnich % vody pfiddva pfi tepiotd 15 °C az 85 °C kyseli-
na sirova o koncentraci 92 az 100 hmotnostnich % a kyselina dusiéni
o koncentraci 92 az 100 hmotnostnich % a popfipadé etylbenzen a/ne-
bo toluen, reakdéni smés se ponechava pifi teploté 50 °c az 90 °c
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a pri teploté 50°¢C a¥ 90°C se 0dadlf organickd vrstva, kte-

ré se vypere vodou a vodnym roztokem uhlifitanu sodného.

Dinitrotolﬁen pro primyslové trhaviny p¥ipraveny zpl-
sobem podle vyndlezu je nizkotuhnouci smési izomerd dinitro-
toluenu & dinitroetylbenzenu, obsshujici 0,5 % hmotnostnich
a¥ 50 % hmotnostnich dinitroetylbenzenu.

ZpGsobem podle vyndlezu se postupuje tak, Ze do pPed-
lo¥ené smdsi mononitrotoluenu a odpadni kyseliny se za mi-
chdni rovnomdrnd naddvkuje kyselina dusiénd, kyselina si-
rovd a etylbenzen p¥i rovnémérném vzristu teploty od 30°C’
a% 35°C na 65°C na konci dévkovéni. Pak se reakléni smés vy-
h¥eje na 80°¢C a¥ 90°¢C a za michdni se ponechd doreagovat.
Po ochlazeni na 70°C se 0dd8l{i orgenickd vrstve od odpad-
ni kyseliny. Smés dinitrotoluenu a dinitroetylbenzenu se
prevrstvi vodou a pii teploté 70°C se ponechd micﬁat vzdu~
chem, Po separaci se ze smési dinitrotoluénu a dinitroetyl-
benzenu odstrani rozpultdné a emulgované kyseliny‘a vedle j-
1 reakdéni produkty pranim vodou a vodnym roztokem uhliéifa—
nu sodného zndmym zplUsobem,

Ddle se zplsobem podle vyndlezu miZe postuﬁovat tak,
Ze vychozi surovinou nitrace je kromd mononitrotoluenu a
etylbenzenu také nitroetylbenzen. V tomto p%ipadé nitro~
etylbenzen tvoii p¥edlohu reakéni smési spoledné s mono-
nitrotoluenem a odpadni kyselinou, |

Dédle se zpUsobem podle vyndlezu miZe postupovat tak,
e vychozimi surovinami nitrace jsou jen nitrotoluen a ni-
troetylbenzen. V tomto pFipadé obé tyto zdkladni suroviny
tvo?i pPedlohu reakdéni smési spoleéné s odpadni kysélinou.

P¥itomnosti izomerd dinitroetylbenzenu v dinitrotolu-

enu pro prﬁmysloyé trhaviny podle vyndlezu je dosaZeno niz-
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kého bodu tuhnuti s dlsledkem zjednoduseni manipulace, sni-

Eeni-energetickich nékladd n@ jeho roztaveni a snifen{ ri-
zika intoxikace parami dinitrotoluenu, ktery je krevnim je~
dem. Riziko intoxikace je rovnéZ sniZeni dﬁsledkem pPitom-
nogti dinitroetylbenzenu, ktery je méné toxicky ne¥ dinitro-
toluen. Zvyseni kvality dinitrotoluenu pro primyslové trhavi-
ny podle vyndlezu zvySuje odbytové, zejména exportni mo¥-
nosti vyroby a umoéﬁuje zavedeni nového vyrobku,

P¥itomnost dinitroetylbenzenu v dinitrotoluenu pro ﬁrﬁ-
myslové trhaviny podle vyndlezu umo¥nuje vét3i vyu¥iti o-ni-
trotoluenu, ktery pFedstavuje obtiiné zuZitkovatelny odpad
z vyroby p-nitrotoluenu, & tim umo¥nuje soudasné vzrist vy-
roby p-nitrotoluenu, pokud je tato omezena odbytovymi moz-
nostmi o—nitrotoluenu.

Zpracovanim o-nitroetylbenzenu na dinitrotoluen pro pru-
myslové trhaviny smésnou nitraci podle vyndlezu je umoZnéno
Jeho ekonomické vyuzitis o-nitroetylbenzen je obti’nd zuiit-
kovatelnym odpadem z vyroby p-nitroetylbenzenu a Jastc Jje
likvidovdn spalovdnim,

Smésnd nitrace mononitrotoluenu a etylbenzenu a/nebo
nitroetylbenzenu podle vyndlezu je jednostupﬁovou technolo~
gickou operaci, poskytujici dokonale homogenizovanou smés
dinitrotoluenu & dinitrcetylbenzenu o nizkém bodu tuhnuti
bez nutnosti ndsledné ekonomicky ndkladné homogenizace kom~
ponent respektive manipulace s vySetuhnoucim dinitrotolue-—
neme

Pro blizsi dbjaSnéni podstaty vyndlezu jsou uvedeny pii-
klady provedeni, jimiZ vSak neni p¥edmdt vyndlezu vylerpén

ani omezen,
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PrP{iklad 1

Do 6000 ml Kellerovy banky opatiené michddlem, teplo-
nérem, zpétnym chladicem, bodni a spodni vypusti a temperaé-'
nim systémem bylo predloZeno 1930 g o-nitrotoluenu technic-
-ého a 1850 ¢ odpadni kyseliny o slo¥eni 75 % hmotnostnich
kyseliny sirové, 0,9 % hmotnostnich kyseliny dusicéné a 24,1 %
Imotnostnich vody. PiedloZené suroviny byly zo michdni vytem-
perovény ne teplotu 30°C. P¥i této teplotd bylo zapodato ©
dévikovinim 1420 g kyseliny sirové o koncentraci 98 % hmot-
nostnich, 1200 g kyseliny dusiéné o koncentraci 98 % hmot-
nostnich a 174 g etylbenzenu. Dévkovani surovin bylo rovno-
mérné e trvalo 1 hodinu v p¥ipadé etylbemzenu a 3 hodiny
v pfipadé kyselin. Teplota reakdni smési byla regulovéna
chlazenim tek, aby jeji vzestup byl béhem celé t¥{hodinové
doby ddvkovani rownomérny v rozmezi od 30°C do 65°C na kon-
oi ddvkovdni. Pak byla reakdni smés b&hem 0,5 hodiny vyh¥é-
te na 80°¢ e za michéni ponechdna doreagovat p¥i teploté
80°¢ po dobu 0,5 hodiny. Pak byla reakéni smés ochlazena
na 70°C a p¥i zastaveném chodu michadla byla oddélena vrst-
va odpadni kyseliny vypuSténim spodni vypustie. Do orgenické
smési dinitrotoluenu a dinitroetylbenzenu v baﬁce:bylo na-
ddvkovdno 200 g vody teplé 7000; Po odstrandni zpétného
chladide byl ke dnu banky zaveden p¥ivod vzduchu a obsah
banky byl pak probubldvén vzduchem po dobu 2 hodin p?i te-
plotd 70°C. Palr byl zastaven p¥ivod vzduchu do banky, vod-
né vrsive byla po separaci odpudténa bocni vypusti banky a
smés dinitrotoluenu a dinitroetylbenzenu byla vypréna 3ty¥-

mi precimi vodemi pFi teploté 85°C, Pro kaidé ailéi prani
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bylo pouZito 1450 g vody. Do druhé praci vody bylo navic

piiddno 20 g uhliditanu sodného. Proces prani probihal né-
gledovné. Po naddvkovéni vody byl spustén chod miohad/a..
Po 10 minutdch michdni ndsledovala separace po dobu 10
minut e odpudténi praci vody bodni vipusti..Pfi prvaim
prani byla smés dinitrotoluenu a dinitroetylbenzenu po od-
pudténi praci vody navic je8t8 michdna vzduchem a vodni pa=
rou po dobu 2 hodin. Odpudténim Etvrté praci vody bolni vy-
pusti byl oddélen dinitrotoluen pro primyslové trhaviny.
Bylo ziskéno 2747 g dinitrotoluenu pro primyslové tr-
haviny, obsahujiciho 88,9 % hmotnostnich dinitrotoluenu,
10,6 % hmotnostnich dinitroetylbenzenu a 0,5 % hmotnostnich
mononitroderivdtd toluenu a etylbenzenu, o bodu tuhnuti
39,0°C a vykazujiciho hodnotu chemické stdlosti podle Abela

(p¥i teplotd 82°C) vys8i ne? 60 minut.
P¥fiklad 2

Do 6000 ml Kellerovy banky opat¥ené michadlem, teplo-
mérem, zpétnym chladidem, bodni a spodni vypusti a temperad-
nim systémem bylo pFedloZeno 1930 g o-nitrotoluenu technic~-
kého, 240 g o-nitroetylbenzenu technického a 1850 g odpadni
kyseliny o sloZeni 75 % hmotnostnich kyseliny sirové, 0,9 %
hmotnostnich kyseliny dusicné a 24,1 % hmotnostnich vody.
PredloZené suroviny byly za michdni vytemperovény na 30%¢,
Pri této teploté bylo zapolato s ddvkovanim 1290 g kyseliny
sirové o koncentraci 98 % hmotnostnich a 1090 g kyseliny du-
siéné o koncentraci 98 % hmotnostnich, Ddvkovdni kyselin by—

lo rovnomé&rné po dobu 3 hodin, Teplota reakéni smési byla re-
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gulovéna chlazenim tak, eby jeji vzestup byl bdhem dédvkovéni

kyselin rovnomérny v rozmezi od 30°C do 65°C na konei dédvko-
véni., Pak byla reekSni smés béhem 0,5 hodiny vyhidta na 80%
a za michdni byla ponechéns doreagovat pFi 80°C po dobu 0,5
hodiny. Pak byla reakéni smds ochlazena na T0°C a p¥i zasta-
veném chodu michadla byla oddSlena vrstva odpadni kyseliny
vypusténim spodni vypusti. Do orgenické smési dinitrotolue-
nu a dinitroetyibenzenu v bance bylo naddvkovéno 200 g vody
teplé 70°C. Po odstrendni zpétného chladie byl ke dnu banky
zaveden p¥ivod vzduchu & obseh banky byl pak probubldvén
vzduchem po dobu 2 hodin p¥i teploté 70°C, ' Pak byl zastaven
p¥ivod vzduchu do banky, vodnd vrstva byla po separaci odpus-
t¥ne bodni vypusti banky a smds dinitrotoluenu a dinitroetyl-
benzenu byla vyprdna Styimb pracimi vodemi pii teplotd 85°¢.
Pro ka¥dé d{18d prani bylo pouZito 1450 g vody. Do druhé pra-
ci vody bylo navic p¥iddno 20 g uhli¢itanu sodného. Proces
prani probfihal ndsledovné. Po naddvkovdni vody byl spustén
chod michadla. Po 10 minutdch michdni ndsledovala separace

po dobu 10 minut a odpusténi praci vody boéni vypusti. O0d-
pusténim ¢tvrté praci vody boéni vypusti byl oddélen dinitro=-
toluen pro primyslové trhaviny.

Bylo ziskéno 2749 g dinitrotoluenu pro primyslové trha~
viny, obsahujiciho 88,9 % hmotnositnich dinitrotoluenu, 10,8 %
hmotnostnich dinitroetylbenéenu a 0,3 % hmotn&stnich mono-
nitroderivatld toluenu a etylbenzenu, o bodu tuhnuti 39,5°C
a vykazujiciho hodnotu chemické stability podle Abela (pri

teplotd 82°C) vys3i ne¥ 60 minut,
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thpﬁsob vyroby dinitrotoluenu pro primyslové trhavinylvyzna-
deny tim, Ze se k mononitrotoluenu nebo ke smési mononitrotolue-
nu a mononitroethylbenzenu o sloZeni 99,5 % aZ 50 hmotnostnich %
mononitrotoluenu a 0,5 % aZz 50 hmotnostnich % mononitroethylben-
zenu v prostifedi kyselinové smési o sloZeni 70 % az 80 hmotnost-
nich % kyseliny sirové, 0 % az 7 hmotnostnich % Kkyseliny dusiéné
a 13 % a2z 30 hmotnostnich % vody pridava pri teploté 15,°C aZ
85 °c kyselina sirovad o koncentraci 92 % aZz 100 hmotnostnich % a
kyselina dusidnéd o koncentraci 92 % az 100 hmotnostnich % a po-
pripadé ethylbenzen a/nebo toluen, reakéni smés se ponechévd re-
agovat pfi teplotd 50 °C az 90 °C a pfi teploté 50 °C az 90 °C
se oddéli organicka vrstva, ktera se vypere vodou a vodnym roz-
~tokem uhliéitanu sodného.
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