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Sposéb otrzymywama czystego mtroetylobenzenu z pozostaloscl‘

po destylacji produktéw nitrowania etylobenzenu

Patent trwa od dnia 27 kwietnia 1962 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymy-
wania czystego nitroetylobenzenu z pozostalosci
po destylacji- produktéw nitrowania etylobenze-
nu, tak zwanej pozostalo$ci kottowej.

Jak wiadomo, przy nitrowaniu etylobenzenu
tworzy sie mieszanina o-i p-nitroetylobenzenu
oraz niewielkie ilo§ci m-nitroetylobenzenu. W
celu rozdzielenia mieszaniny na izomery o- i
p-nitroetylobenzenu, techniczny nitroetyloben-
zen poddaje sie frakcjonowanej destylacji pod
préznig. Szczegbélnie cenny jest p-nitroetyloben-
zen jako péiprodukt do syntezy chloramfeni-
kolu.

W czasie destylacji, podczas dlugotrwalego
ogrzewania nitroetylobenzenu lub przy nitro-
waniu etylobenzenu, powstajg prrodu.kty smoli-
ste i inne zwigzki nienasycone.

Zanieczyszczenia te - ograniczaja mozliwo§é

uzyskiwania wiekszej wydajnoéci p-nitroetylo-

*) Wiasciciel patentu ofwiadczyl, ze wspb6l-
twércami wynalazku s3 mgr Eugeniusz H@@l
mgr Jan Dorosz i Michal Szarek.

benzenu z destylacji. Pozostalo§é kotlowa, ktdra
zawiera 30—40%, substancji smolistych i 70—60°/,
p-nitroetylobenzenu, nie moze byé poddana po- .
nownej destylacji ze wzgledu na bezpieczen-
stwo.

Obecno$¢ bowiem tej ilofci substancji smo-
listych w mitroetylobenzenie moze powodowaé
zapalenie si¢ nitrozwiazku lub wybuch.

Proponowano juz (E. E. Reid, J. Am. Chem.
Soc. 49, 3150, 1927) w celu oddzielenia nitroetylo-
benzenu od produktéw smolistych i dwunitro-
etylobenzenu stosowaé destylacje z para wodna.
Spos6b ten z uwagi na niskg preznoé§é¢ par nitro-
etylobenzenu jest nieekonomiczny i nieskutecz-

ny, poniewaz destyluje przy tym, szczegblnie z
przegrzang parg wodng, réwniez deumtroetylo-
benzen.

Stwierdzono, ze w pozostalo§ci kotlowej moz-
na otrzymaé czysty nitroetylobenzen, jezeli po-
zostaloé¢ te potraktuje si¢ stezonym kwasem
siarkowym ewentualnie w obecnoéci siarki ele-
mentarnej, w temperaturze 30—100°C a powsta-
jacg przy tym termoplastyczng Zywice oddzieti



‘od nitroetylobenzenu. Do tego celu stosuje- sie
kwas siarkowy, korzystnie 70—100%-owy oraz
. siarke elementarng w iloSci odpowiednio 1—6
czeSci 'wagowych kwasu i 0,01—0,05 cze$ci wa-
gowych siarki na 10 czeSci wagowych pozosta-
losci kottowej. Zywica ta wydziela sie iloScio-
wo i bardzo dobrze oddziela od nitroetyloben-
zenu. Lepko$é jej w temperaturze 20°C wyno-
si 45000—50000 P, zaS§ w 80°C 800—1500 cP..

Po oddzieleniu od tej zywicy, nitroetyloben-
zen przemywa sie wioda i destyluje pod préznia.
Otrzymuje sie p-nitroetylobenzen koloru jasno-
cytrynowego o temperaturze krzepniecia od

. —12°C do —12,7°C.

Stosowany w sposobie wedlug wynalazku do-
datek niewielkiej iloSci siarki elementarnej
wplywa na bezpieczenstwo destylacji oraz wy-
kazuje dzialanie inhibujgce procesy utleniania
podczas destylacji.

Przyklad Pozostalo§¢é kotlowg p-nitroety-
lobenzenu w ilo$ci 10 kg wlewano do reaktora
stalowego i przy mieszaniu ogrzewano do tem-
peratury 35—40°C. W tej temperaturze dozowa-
no do reaktora w czasie 0,5 godziny 4 kg stezo-
nego kwasu siarkowego. Na skutek reakcji egzo-
termicznej temperatura w reaktorze wzrosta do
60°C. Po wkropleniu kwasu zawartoéé ogrze-
wano w temperaturze 80°C przez 1 godzine. Na-
®tepnie wylaczono ogrzewanie i mieszanie po-
zostawiajac mase 'w spokoju ma okres 3—4 go-
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dzin w celu oddzielenia sie substancji smoli-
stych w postaci zywicy od p-nitroetylobenzenu. .

Po tym czasie oddzielono nitrozwigzek od zy-
wicy. Otrzymano 7 kg p-nitroetylobenzenu i
3 kg zanieczyszczen. Nitroetylobenzen po prze-
myeciu woda destylowano pod prézniag. Wydaj-
noS¢ destylacji wynosila 92%. Oczyszczony
p-nitroetylobenzen posiadal temperature krzep-
niecia —12,4°C.

Zastrzeienie patentowe

Sposéb otrzymywania czystego nitroetyloben-
zenu z pozostaloSci po destylacji produktéw ni-
trowania etylobenzenu, znamienny tym, ze po-
zostalo$é te traktuje sie stezonym kwasem siar-
kowym zwtaszcza 70—100%-owym w iloSci 1—6
czeSci wagowych kwasu siarkowego na 10 cze-
sci wagowych pozostatosci kotlowej, przy czym
proces ten prowadzi sie w temperaturze
30—100°C ewentualnie w obecno$ci siarki ele-
mentarnej w ilosci 0,01—0,05 cze$ci wagowych na
10 czesci wagowych pozostatoSci kotlowej a po-
wstajacq przy tym termoplastyczng zywice od-
dziela od nitroetylobenzenu, ktéry przemywa sie
woda i dodatkowo oczyszcza na drodze desty-
lacji prézniowe;j.
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