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69 Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von 3-Nitro-4-acetyl-aminotoluol und hierfiir geeignete

Vorrichtung.

@ 3-Nitro-4-acetamino-toluol wird durch kontinuier-

liches Eindosieren einer schwefelsauren Losung von
4-Acetaminotoluol und anschliessend von 40-65 %iger
wissriger Salpetersdure in die im Kreislauf gefiihrte Re-
aktionsmischung erhalten. Eine hierfiir geeignete Vorrich-
tung besteht aus einer Kreislaufapparatur (1) mit in Stro-
mungsrichtung nacheinanderangeordneten Eindosierungs-
vorrichtungen (2) und (3), einem Kiihler (4) und einem

Auslauf (5).
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PATENTANSPRUCHE durch die Einspeisung der Komponenten, durch das Ver-
1. Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von hiltnis der zugefiihrten Reaktionspartner zum Kreislauf-
3-Nitro-4-acetamino-toluol durch Nitrieren einer Losung strom, durch die Kiihlung und durch die Umwiélzgeschwin-
von 4-Acetaminotoluol in Schwefelsdure unter Kiihlen bei digkeit gegeben.

Raumtemperatur oder leicht erhdhter Temperatur unter guter 5 Eine zweckmissige Ausgestaltung der erfindungsgeméssen
Durchmischung, dadurch gekennzeichnet, dass manin dieim  Apparatur zeigt die Figur 2. Selbstverstindlich sind auch
Kreislauf gefiihrte Reaktionsmischung zunéichst die Losung  andere Anordnungen der einzelnen Elemente dieser Vorrich-

des 4-Acetaminotoluols in Schwefelsdure und dann 40 bis tung bzw. der Ersatz einzelner Elemente durch gleichwir-
65%ige wissrige Salpetersdure eindosiert. kende Mittel mdglich. So konnen beispielsweise die

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 10 Mischeinrichtungen (7) und (8) entfallen, wenn die Eindosie-
dass man ca. 50%ige wissrige Salpetersdure eindosiert. rung der Reaktionskomponenten unter ausreichender Turbu-

3. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach lenz erfolgt. Ausserdem kann bei ausreichender Dimensio-
Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet durch eine Kreislaufappa-  nierung der Apparatur auf das Puffergefiss (9) verzichtet
ratur (1) mit in Stromungsrichtung nacheinander angeord- werden und gegebenenfalls bei entsprechender Eindosierung
neten Eindosierungsvorrichtungen (2) und (3), einen Kiihler 15 der Reaktionskomponenten auch die Umwilzpumpe (6) ent-
(4) und einen Auslauf (5). fallen. Selbstverstindlich kdnnen auch mehrere Misch-,

Kiihl- und Puffereinrichtungen hintereinander oder parallel
geschaltet werden.
Die Erfindung bringt eine Reihe von Vorteilen mit sich:

Aus der JP-AS 4812/65 ist es bereits bekannt, 4-Acet- 20 Gegeniiber dem aus der JP-AS bekannten Verfahren ist das
aminotoluol als 25%ige Losung in Schwefelsdure unter Kiih- erfindungsgemasse Verfahren sehr viel besser zu beherrschen
lung mit einer 66% Salpetersiure enthaltenden Mischséure und zu steuern. Durch die getrennte Dosierung der Reak-
bei etwa Raumtemperatur unter guter Durchmischung konti-  tionsteilnehmer und durch die verbesserte Homogenisierung
nuierlich zu nitrieren. Hierbei werden beide Fliissigkeits- mit dem Kreisstrom werden unerwiinschte lokale Uberkon-
strome in die erste von zwei unmittelbar verbundenen Reak- 25 zentrationen der Reaktanten vermieden. Ausserdem stellt der
tionskammern eindosiert. Das so erhaltene Produkt enthalt grosse Massenstrom des Kreislaufs, der ein Vielfaches der
jedoch einen unvertretbar hohen Anteil von Nebenpro- Menge der zudosierten Reaktionskomponenten betrégt, vor-
dukten, insbesondere Isomeren und Oxidationsprodukten. zugsweise das etwa 10- bis 30fache, einen variierbaren Puffer

Es wurde nun ein kontinuierliches Verfahren zur Herstel-  dar, mit dem unerwiinscht hohe Reaktionstemperaturen und
lung von 3-Nitro-4-acetamino-toluol durch Nitrieren einer 30 Konzentrationsspitzen abgefangen werden kénnen. Durch
Lésung von 4-Acetamino-toluol in Schwefelsidure unter die Verwendung der wissrigen Salpetersdure kann man nicht
Kiihlen bei Raumtemperatur oder leicht erhdhter Tempe- nur auf die getrennte Herstellung der Mischséure verzichten,
ratur und unter guter Durchmischung gefunden, das dadurch ~ sondern es werden dadurch auch die Bildung unerwiinschter
gekennzeichnet ist, dass man in die im Kreislauf gefiihrte Nebenprodukte, insbesondere von Isomeren und Oxida-
Reaktionsmischung zunichst die Losung des 4-Acet- 35 tionsprodukten zuriickgedringt. Bei der erfindungsgeméssen
aminotoluols in Schwefelsiure und dann eine 40 bis 65%ige, ~ Vorrichtung ist weiterhin die Kiihlkapazitit sehr viel giin-
vorzugsweise 50%ige wissrige Salpetersiure eindosiert. stiger. Durch das Kreislaufverfahren konnen hocheffektive

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin eine Vorrichtung ~ Wérmeaustauscherapparate, beispielsweise RShrenkiihler
zur Durchfiihrung des Verfahrens, die durch eine Kreislauf- ~ oder Plattenwirmeaustauscher eingesetzt wer den, die
apparatur (1) gekennzeichnet ist, in welche in Stromungsrich- 40 wesentlich hohere Warmedurchgangszahlen bieten als es
tung nacheinander angeordnet eine Eindosierungsvorrich- - nach dem bekannten Verfahren mit der Zweikammerappa-
tung (2) fiir die 4-Acetaminotoluollsung und (3) fiir die ratur moglich ist. Durch das giinstige Verhaltnis der verfiig-
wiissrige Salpetersiure, ein Kiihler (4) und eine Auslaufvor-  baren Warmeaustauschflache zum Arbeitsvolumen wird
richtung (5) fiir das Produkt eingebaut sind (Figur 1). auch eine raum- und materialsparende Bauweise moglich, die

Im fo]genden werden einige bevorzugte Ausgestaltungen 4s eine hohe Raumzeitausbeute und gﬁnstige Investitionskosten
der Erfindung niher beschrieben (Figuren 1 und 2): mit sich bringt. Das dadurch bedingte spezifisch geringe

Apparatevolumen vermindert auch entscheidend das mit

Die schwefelsaure 4-Acetaminotoluol-Losung wirdinden  Nitrierprozessen verbundene Sicherheitsrisiko.
abgekiihlten Kreislaufstrom so eindosiert, dass eine gute In dem folgenden Beispiel verhalten sich Gewichtsteile zu
Durchmischung gewihrleistet ist. Vorzugsweise erfolgt so Volumenteilen wie das kg zum Liter. Prozentangaben
hierzu die Eindosierung in den durch eine Umwalzpumpe (6) ~ beziehen sich auf das Gewicht, sofern nichts anderes ange-
geforderten Produktstrom, der dann in einen Vormischer (7) geben ist.
eintritt. Nach guter Verteilung des 4-Acetaminotoluols wird
in den Kreislaufstrom die wissrige Salpetersdure zudosiert. Beispiel
Die vollkommene Vermischung der Reaktionspartner erfolgt 55 In 1000 Volumenteilen 96%iger Schwefelséure werden 600
sodann in dem Reaktionsmischer (8), in dem die Nitrierungs- ~ Gew.-Teile 4-Acetaminotoluol geldst. Die so erhaltene

reaktion beginnt. Die Nitrierungswirme wird im nachfol- Losung wird iiber den Einlass (2) in eine Kreislaufapparatur
genden Kiihler (4) abgefiihrt. Das Reaktionsgemisch gelangt (1) aus Edelstahl gemiss Figur 2 eingespeist. Uber den Ein-
dann in ein Puffergefiss (9), in dem die Reaktion zu Ende lass (3) wird 50%ige Salpetersdure so zudosiert, dass pro
gefiihrt wird. Dieses Puffergeféss (9) enthilt ein Entliiftungs- 6 Volumenteil 4-Acetaminotoluol-Losung 0,3 Volumenteile
rohr (10). Weiterhin kann der Produkt-Teilstrom iiber den Salpeterséure eingetragen werden. Umpumpgeschwindig-
Auslass (5) von dem Puffergefiss (9) abgezweigt werden. keit, Zudosiergeschwindigkeit und Kiihlerleistung werden so
Durch die Dimensionierung des Puffergefisses (9) und/oder  gesteuert, dass die Temperatur zwischen 20 und 35°C bleibt.
durch die Verinderung der Fiillungsmenge kann die der Man erhilt nach Fillung des ausgeschleusten Reaktions-

jeweiligen Durchsatzleistung entsprechende optimale Ver- 65 produkts mit Wasser eine Ausbeute von 89%d. Th. an
weilzeit eingestellt werden. Weitere Regelmoglichkeiten sind 3-Nitro-4-acetamino-toluol.
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