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SPOSOB OTRZYMYWANIA NITROZWIAZEOW AROMATYCZNYCH

Przedmiotem wynalazku jest sposdéb otrzymywania nitrozwigzkdéw aromatycznych przez nitro-
wanie wgglowodordéw aromatycznych mieszaning zawlerajgcg kwas azotowy, kwas siarkowy i wode,
polegajacy na wykorzystaniu poddawanego nitrowaniu weglowodoru aromatycznego do usunigcia
nitrozwigzkdéw i kwasu azotowego z odpaddéw produkcyjnych.

WedXug znanych i stosowanych sposobéw otrzymywania nitrozwigzkéw aromatycznych produkt
nitrowania oddzielany jest od kwasu ponitracyjnego, zawierajgcego niewlelkie ilosci nie-
przereagowanego kwasu azotowego i rozpuszczone produkty reakcji na drodze separacji., Nie-
wielkie ilosdci kwasu azotowego i slarkowego rozpuszczone w produkcie usuwane sg na drodze
ekstrakcji rozciedczonymi wodnymi roztworami zasad, np. fugu sodowego lub amoniaku i wodg.
Scieki wodne powstajgce w czasie tej operacji kierowane sg do oczyszczalni $ciekdw.

W technologii nitrobenzenu kwas azotowy i nitrozwigqzki z kwasu ponitracyjnego ekstra-
howane sg benzenem bgdgcym surowcem do nitrowania. W wyniku tego procesu nasigpuje nitro-
wanie benzenu kwasem azotowym, znajdujacym sig w kwasie ponitracyjnym oraz rozpuszczanie
w benzenie nitrozwigzkéw zawartych w kwasie ponitracyjnym. Oczyszczony na tej drodze od
' nitrogzwigzkéw i kwasu azotowego kwas ponitracyjny kierowany jest do zatg¢zenia. Benzen za-
wierajgcy rozpuszczone nitrozwigzki poddaje si¢ nitrowaniu,

W innej technologii nitrozwigzkéw aromatycznych np, w technologii otrzymywania dwu-
nitrotoluenu na drodze nitrowania toluenu nie-stosuje sig¢ ekstrakcji kwasu ponitracyjnego,
Kwas ponitracyjny zawierajgcy rozpuszczone nitrozwigzki i kwas azotowy regeneruje sig do
kwasu siarkowego przez denitracj¢ i koncentracje.
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Opisane sposoby otrzymywania nitrozwigzkéw sg znane i cytowane w literaturze /B.B.
Berkman, Przemystowa synteza nitrozwigzkéw i amin, WNT W-wa 1968/. Z opisu patentowego PRL
nr 110710 znany jest sposdb wytwarzania mononitrotoluenu przez nitrowanie toluenu mieszani-
ng nitrujsca, polegajacy na tym, ze fazg nieorganiczng, zawierajacy kwasy ponitracyjne wraz
z rozpuszczonym w nich mononitrotoluenem poddaje si¢ ekstrakcji toluenem, po czym pozostaig
" faze nieorganiczng, zawierajgcg kwasy poekstrakcyjne, poddaje sig¢ zatg¢zeniu przez dodanie
oleum i stezonego kwasu siarkowego i mieszaning t¢ zawraca sig¢ do procesu, a fazg organicz-
ng, stanowigcg poekstrakcyjny toluen, zawierajgcy zwiaszcza mononitrotoluen, réwniez za-
wraca si¢ do reakcji.

Istota wynalazku polega na tym, ze w procesie nitrowania wgglowodordw arométycznych
mieszaning zawierajgcg kwas azotowy, kwas siarkowy 1 wode, wgglowoddr arometyczny, bgdscy
reagentem, kieruje si¢ do usunigcia nitrozwigzkdéw ze Scieku wodnego, a nastg¢pnie nitro-
zwigzkéw i kwasu azotowego z kwasu ponitracyjnego, & nastgpnie ten wgglowodér aromatyczny
poddaje sig¢ nitrowaniu w znany sposdéb, przy czym do ekstrakcji Scieku wodnego i kwasu po-
nitracyjnego uzywa si¢ weglowodoru aromatycznego w ilosci 40 - 100% wagowych w stosunxu do
catkowite]j ilo$ci wezlowodoru aromatycznego kierowanego do nitrowania. Do ekstrakeji scie-
ku wodnego i kwasu ponitracyjnego korzystnie jest uzywaé wgglowoddr aromatyczny w ilosci
70-100 % wagowych w stosunku do calkowitej ilosci wgglowodoru aromatycznego kierowanego do
nitrowania. Jako ekstrahent korzystnie stosuje sig¢ benzen w ilosci 79,1 % wagowych w sto-
sunku do calkowitej ilosci benzenu kierowanego do nitrowania lub toluen w ilosci odpowia-
dajacej catkowitej ilosci toluenu kierowanego do nitracji.

Sposobem wediug wynalazku, poddawany nitrowaniu wegglowoddr aromatyczny, kierowany jest
najpierw jzko rozpuszczalnik do usuwania nitrozwiqzkéw ze Scieku wodnego na drodze ekstrak-
cji, po czym ekstrakt zawierajgcy rdzpuszczone nitrozwiagzki uzywany jest jako ekstrahent
do ekstrakcji nitrozwigzkdéw i kwasu azotowego z kwasu ponitracyjnego, ktérg prowadzi sie
dowolnym ze znanych sposobdéw, W trakcie ekstrakcji kwasu ponitracyjnego nastgpujé réwniez
usunigcie wody rozpuszczonej w wgglowodorze aromatycznym w czasie ekstrakcji Sciekdw.
Weglowoddr zawierajgcy nitrozwigzki kierowany jest nast¢pnie do nitrowania, ktére prowa-
dzi si¢ dowolnymi znanymi sposobami, Do procesdéw ekstrakcji mozna uzy¢ catej ilosci weglo-
wodoru aromatycznego potrzebnej do nitrowania lub jego czgsci wystarczajgcej do przeprowa-
dzenia proceséw ekstrakcji sSciekow i kwasu ponitracyjnego do wymaganego stopnia usunigcia
nitrozwiqzkéw, Zaletg tego sposbbu jest usunigeie z odpadéw produkcyjnych nitrozwigzkdw,
dzigki czemu Scieki mogq byé uzdatnione na drodze biologicznej, co nie jest mozliwe przy
zawartodci nitrozwigzkéw w Scieku przed ekstrakcjg, natomiast kwas ponitracyjny poddawany
regeneracjl do kwasu siarkowego nie wymaga denitracji. Dzieki zastosowaniu jako ekstrahen-
ta wgglowodoru aromatycznego bgdgcego reagentem, ktdéry po ekstrakcjach zawraca sig¢ do pro-
cesu, odzyskuje slge wyekstrahowane z odpadéw produkty, co poprdwia ekonomike procesu.

Przyk2ad I. Bciek wodny z mycia nitrobenzenu surowego w ilosci 18404 kg/h
i skZadzie: benzen - 0,04 % wagowych; nitrobenzen - 0,29 # wagowych; amoniak - 0,46 % wa-
gowych; sole nieorganiczne - 1,39 # wagowych; woda - reszta, ekstrahowano w kolumnie wy-
pelnionej benzenem w iloSci 5360 kg/h co stanowilo 79,1 % wagowych catkowitej ilodci ben-
Zemu kierowanego do nitrowania,
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« Sciek po ekstrakcji lkderowany do oczyszczalﬁi biologicznej zawierai éladj ni trobenzenu
/ponizej 0,0005 % wagowych i benzen w ilosci 0,09 % wagowych/. Ekstraktem /benzen/ zawiera-
jacym 1 % wagowy nitrobenzenu i 0,22 % wagowych wody ekstrahowano nastg¢pnie kwas ponitracyj-
ny w dwéch stopniach ekstrakcji w aparatach typu mieszalnik-odstojniki z niezaleinym, krzy-
Zowym zasilaniem kazdego stopnia benzenem, podzielonym na dwie réwne czeéci. Kwas ponitra-
cyjny do ekstrakcji w ilodci 8619 kg/h zawleraX 0,80 % wagowych nitrobenzenu, 0,99 % wago-
wych kwasu azotowego, 0,21 % wagowych tlenkdéw azotu i 68,6 % wagowych kwasu siarkowego;
resztg stanowita woda. Po ekstrakcji otrzymano kwas ponitracyjny o sktadzie: nitrobenzen -
0,11 # wagowych; kwas azotowy - 0,15 # wagowych; tlenki azotu - 0,40 % wagowych; kwas siar-
kowy - 69,40 % wagowych; woda - reszta, ktéry kierowano do koncentracji. Benzen po ekstrak-
cji zawierajgcy 1,91 % wagowych nitrobenzenu, 0,22 % wagowych wody przed skierowaniem do
nitracji uéredniono z benzenem $wiezym i zawracanym z destylacji surowego nitrobenzenu.

Przykad II, Sciek wodny z mycia surowego dwunitrotoluenu w ilodci 1048 kg/h
o skXadzie: dwunitrotoluen - 0,4 % wagowych; kwas siarkowy - 1,15 % wagowych; kwas azoto-
wy - 0,60.% wagowych; sole nieorganiczne - 3,30 % wagowych; woda - reszta, ekstrahowano
w kolumnie wypeinionej calg ilodcig toluenu kierowanego do nitrowania, tj. 758 kg/h. Sciek
po ekstrakcji kierowany do oczyszczalni biologicznej zawieral $lady dwunitrotoluenu /poni-
zej 0,0005 % wagowych/ i toluen w ilodci 0,1 # wagowych, Ekstraktem /toluen/ zawierajgcym
0,24 % wagowych dwunitrotoluenu i 0,04 # wagowych wody ekstrahowano nastgpnie w przeciw-
prgdzie kwas ponitracyjny w dwdch stopniach ekstrakcji w aparatach typu mieszalnik-odstoj-
nik, Kwas ponitracyjny do ekstrakcji w ilodci 2479 kg/h_zawieral:_0,25 % wagowych dwunitro-
toluenu, 1,5 % wagowych kwasu azotowego, 69 % wagowych kwasu siarkowego, 0,08 % tlenkdw
azotu, reszt¢ stanowiia woda. Po ekstrakcji otrzymano kwas ponitracyjny o sktadzie: dwu-
nitrotoluen - 0,006 % wagowych; kwas azotowy - 0,10 % wagowych; tlenki azotu - 0,10 ¥ wago-
wych; kwas siarkowy - 0,15 % wagowych; woda - reszta, ktéry kierowano do koncentracji.
Toluen po ekstrakcji zawierajgcy: dwunitrotoluen 1,30 # wagowych, mononitrotoluen 0,40 %
wagowych, wode 0,04 % wagowych kierowano w caXo$ci do nitrowania,

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdéb otrzymywania nitrozwigzkdéw aromatycznych przez nitrowanie wgglowodoru aroma-
tycznego mieszaning zawierajgcq kwas azotowy, kwas siarkowy i wod¢, z2namienny
t y m, ze wgglowodér aromatyczny przeznaczony do nitrowania kieruje si¢ do usunigcia nitro-
gwigqzkéw ze Scieku wodnego, a nastepnie nitrozwigzkdéw i kwasu azotowego z kwasu ponitracyj-
nego, po czym ten wgglowodér aromatyczny poddaje si¢ nitrowaniu w znany sposéb, przy czym
do ekstrakcji Scieku wodnego i kwasu ponitracyjnego stosuje sig weglowodér aromatyczny
w ilosci 40-100 ¥ wagowych w stosunku do catkowitej ilosci weglowodoru aromatycznego
kierowanego do nitrowania,

2, Sposéb wed2ug zastrz. 1, znamienny t y m, ze do ekstrakcji Scieku wodnego
i kwasu ponitracyjnego stosuje sig¢ wgglowoddSr aromatyczny w ilosci T0-100 % wagowych w sto-
sunku do catkowitej ilodci wgglowodoru aromatycznego kierowanego do nitrowania.

3. Sposdéb wedtug zastrz, 1, znamienny tym, 2e jako ekstrahent stosuje sig
bengen w iloéci 79,1 % wagowych w stosunku do calkowitej ilodci benzenu kierowanego do
nitrowania,
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4. Sposdb wedtug zastrz. 1, Z2namienny t y m, 2e jako ekstrzhent stosuje sieg

toluen w ilosci odpowiadajacej catkowitej ilo$ci toluenu kierowanego do nitrowznia.

Pracownia Poligraficzna UP PRL. Naktad 100 egz.
Cena 100 zt
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