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Von unseren im Laufe der letzten Jahre ausgearbeiteten Reaktortypen kann der Bandreaktor
durch VergoBerung aus dem Fadenreaktor entwickelt werden. Wiahrend der Fadenreaktor fiir
mikropriparative Zwecke im. Laboratorinmsmafstab brauchbar ist, sind die Band- und Gardi-
nenreaktoren fiir priparative Laboratoriums- und Betriebszwecke geeignet. Betrieblich finden sie
derzeit bei der Erzeugung organischer Phosphorsidureester und Kohlensiureester Verwendung.

In dem vorliegenden Artikel wird .die Verwendbarkeit des Bandreaktors bei der Nlmerungs-
reaktion im Falle von Benzol und Toluol beschrieben. -

" Band- bz-w. Gardinenreaktor

Aus dem Fadenreaktor [1] konnen nach dem einfachsten VergréBerungs--
prinzip, mittels Planparallehslerung [2], Band- bzw. Gardinenreaktoren entwickelt
werden [3].

Durch VergroBerung der Breite des Bandes nimmt die produznerbare Material-
menge fast proportional der OberflichenvergroBerung zu, wihrend in Langsrlchtung _
die lineare VergroBerung natiirlich nicht anwendbar ist.

Das Hauptelement unseres Bandreaktors (Abb. 1) ist das 120 cm lange, 5 cm

weite, doppelwandige Glasrohr, in dessen Achse das iiber eine groBe Oberfliche

verfiigende Band aufgehidngt ist. Das Material des Bandes kann den Anspriichen
‘bzw. Forderungen gemil .gewidhlt werdeén; in Betracht kommen Glas, Quarz,
Keramik, Metall, Baumwolle oder zwischen Glasplatten gepreSte Glaswolle. Dem.
Reaktorkorper schlieBen sich oben die Dosierer an. Das Auftragen der Reaktions-
komponenten auf das Band ist.durch emfaches Auftropfen oder durch Zerstdubung
moglich [4].

‘Durch - Verbreiterung: das Bandes gelangen wir zum Gardlnenreaktor Die

VergroBerung des Gardinenreaktors kann durch parallele Aneinanderkoppelung
~der einzelnen Elemente geschehen (Abb 2). Die Wirmeableitung wird durch die
zwischen den in Abstinden von einigen cm angebrachten Gardinen zirkulierende
Quer- oder Gegenstromluft gesichert. Die Reaktionskomponenten werden am zweck-
miBigsten durch Zerstdubung auf den oberen Gardinenanteil auftragen. Der Band-
reaktor gehdrt zur Familie der Filmreaktoren und ist so auBer fiir chemische
Reaktionen fiir alle Zwecke verwendbar, fiir die Benutzung von Filmreaktoren in
Betracht kommen kann. .
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Nitrierung von Benzol und Toluol am Bandreaktor

~ Die Nitrierung ist eine Reaktion, zu deren Durchfiihrung der Filmreaktor
besonders geeignet ist. Die Reaktion wurde frither in Riesel- wie auch in Rotations-
Filmreaktoren studiert {5, 6]. Der grofle Vorteil unseres Bandreaktors gegeniiber
den fritheren Riesel-Reaktoren liegt in seiner einfachen Konstruktion. :
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Abb. 1. Bandreaktor: 1: o 60
Dosierer; 2: Glashaken S
zum Aufhéingen des Ban- ° . 4
des; 3: Glasstiimpfe zur 0 40 : .
Beschickung des Bandes . ‘;’,’ 7
mit  Reaktionskompo- « —
nenten; 4: Glasrahmen -
zum Aufhingen des Ban- 20 4
des; 5: Doppelwandiger : .
Reaktorkorper aus Glas; p ) v v
6: Glasband; 7: Offnung 40 60 80 100 120 cm
zumAbfithren der frei- : ) Bandlange
werdenden. Gase; §: A
Sammelkolben mit Ab- Abb. 3. Abhingigkeit der Produktion von der

laBhahn Bandlidnge bei Benzol- und Toluohitrierung
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In unseren Versuchen haben wir die Wirkung der die Produktion beeinflussenden
Parameter: der Bandlinge und der Dosierungsgeschwindigkeit, am Beispiel der
Benzol- und Toluolnitrierung studiert. ‘

Das im Reaktor verwendete Glasgewebe war 4,5 cm breit und enthielt pro
Quadratzentimeter 6 Lings- und 8 Querfiden. Die Reaknonen wurden bei Raum-
temperatur durchgefithrt. Mit den Messungen wurde in jedem Falle erst begennen,
wenn der stationdre Zustand im Reaktor und am Band erreicht war, d.h. aus dem_
Reaktor ein dem thermodynamischen Gleichgewicht entsprechend zusammen-
gesetztes Gemisch abging (nach 15—20 Minuten).

Der schnelle Abbruch der Reaktion wurde durch AuITangen des nitrierten
Produkts in Eiswasser gel6st. Bei der Benzolnitrierung untersuchten wir den Mono-
und Dinitrogehalt des erhaltenen Produkts und bei der Toluolnitrierung die Menge
der ortho- und para-Isomeren. Die Berrechnung der Ausbeute geschah stets mit
Bezug ‘auf das zu nitrierende Material.

In der ersten MeBserie priiften wir — bei konstanter Benzol- und Nitriersdure-

" bzw. Toluol- und- Nitriersiure-geschwindigkeit — den EinfluB der Bandldnge auf

die Produktion. Die Mefiergebnisse veranschaulicht Tabl. I. Die Abhidngigkeit
-der Ausbeute von der Bandlinge hatten wir schon in fritheren Arbeiten anlidBlich
der Sulfonierung von Dodecylbenzol bestimmt [7].

Die graphische Darstellung der Resultate zeigt den Zusammenhang zw1schen
Bandldnge und Produktion (Abb. 3). Es zeigt sich, daB von 100 cm Bandléinge an
der Produktionswert praktisch unverdndert bleibt. Zu jeder Dosierungsgeschwindig-
keit gehort eine optimale Linge, iiber ‘die sich die Steigerung der Lénge als un-
zweckmifig erweist. Bei der von uns benutzten Benzol- und .Toluoldosierungs-
geschwindigkeit von 50 g/Stunde betrug die optimale Bandlinge 100 cm. Beim
Nitrieren von Benzol im Filmreaktor, wie auch im Bandreaktor, entsteht neben dem
Nitrobenzol auch Dinitrobenzol, aber. in  niedrigerem Prozentsatz als bei der
fraktionerten, klassischen Nitrierung. Wie .aus Tab. I und II ersichtlich, ist der
Dinitrobenzolgehalt - zwischen 1,2 und 2,8%. Die Anderung des Dinitrophenol-
gehaltes in Verbindung mit der Bandlidnge zeigt Abb. 4. Der. Charakter der Kurve
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Abb. 4. Abhanglgkelt des Dinitrobenzolgehaltes von
der Bandldnge
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erinnert an die Relationen von Bandlange und Produktion im Falle von Nitro-
~benzol und Nitrotoluol.

Tab. I veranschaulicht auch deutlich, da be1 Nitrotoluol das Verhiltnis der
Isomeren bei den verschiedenen Bandldngen nahezu gleich ist.

. Tabelle 1
Abhangigkeit der Produktion von der Bandlinge bei Nitrierung von Benzol und Toluol
Dosierungs- Nitr ’
. HNO,/Benzol geschwindigkeit Bandlinge be:lzg;- . Dinitrobenzol-
Nitrierséure Molverhiltnis L cm ausbeute gehalt
. A Benzol Nitriersiure o %
cm3/h * em3/h
50 29,8 1,2
: 70 36,0 1,7 -
55ml 65% HNO, 1,2 57,5 120 80 - 46,6 . | 2,5
65 ml cc. H,SO, 90 64.7 2,55
100 77,6 2,75
120 78,0 2,8
Nitrotoluol.| ¢-Nitro- | IpNitro-v
-ausbeute % toluolgehalt %
40 31,6 73,3 - 26,6
352 ml 65% 60 33,3 73,0 27,0
HNO, . 0,9 - 58 75,5 80 48,1 73,6 26,4
40,2 mlcc. H,S0, : 100 75,2 73,3 26,7
120 76,2 72,8 27,2

In der nidchsten Versuchsrelhe wurde bei Verwendung eines 100 cm langen
- Bandes die Wirkung der Anderung der Doswrungsgeschwmd1gke1t auf die Produktion
untersucht. Die MeBergebnisse sind in Tab. II dargestellt. Mit der Verdnderung
der Dosierungsgeschwindigkeit des Benzols wurde natiirlich auch die Dosierungs-
geschwindigkeit der mtrlerenden Sédure proportional gedndert, um die Bestindigkeit

des HNOjg/Benzol- Molverhaltmsses zu

Tabelle 11 sichern. ‘
Abhdngigkeit der Produktion Aus dem Z_usammenhang von Dosle'
von der Dosierungsgeschwindigkeit rungsgeschwindigkeit und Produktion
bei 100 cm Bandlinge (Abb. 5) ist ersichtlich, dafl mit der
Dosicransgeschwindigheir em*/h Nionerson Stelgerung der Doswrungsgeschwmdlgkgt
ausbeute in dem von uns angewandten Benzoldosie-
Benzol Nitriersiure ) rungsintervall von 50-—140 cm3/h die

Produktion nachlidflt. Dies erklidrt sich

28 13;’3 %; daraus, daB an einer gegebenen Bandober-
70 146 64.2 fliche die gréBere Dosierungsgeschwin-
90 188 50,5 digkeit einen dickeren Film, eine gréBere
120 249 40,8 Laufgeschwindigkeit zeitigt, wodurch die
140 292 371

Intensitdt der Mischung und die Verweil- -
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zeit am Bande verringert werden, also das Ausmafl der Umwandlung
kleiner wird.

Die Ergebnisse zusammenfassend 1st Zu sagen, daB der Bandreaktor zur Ver-
wirkhchung von N1tr1erungsreakt1onen gut verwendbar ist. In jedem Falle muB3
im Interesse der Erzielung einer maximalen Umwandlung die optimale Linge und
Dosierungsgeschwindigkeit ermittelt werden.
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Abb. 5. Abhéingigkeit der Produktion von der
Dosierungsgeschwindigkeit bei Benzolnitrierun_g
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WU3YYEHVE HUTPOBAHUS B JIEHTOYHOM PEAKTOPE
M. Cabo; JI. Mecapow, XK. Ypoanuy

W3 cepHm HOBBIX THIOB PeaKTOPOB, CO3JAHHBIX HAMM 32 IOCTEJHHE TONbI, YBEIMYCHHEM -
pa3sMepOB HUTEBOTO peakTopa M3TOTOBJICH JCHTOYHEIN peakTop. Ecii HUTEBOM peakTOop NPHIOAeH
IJIsi MHKPOIPENapaTHBHBIX JIa00paTOPHBIX Liesiell, TO JICHTOYHBIN M MJICHOYHBIA PeakTOpH! MOIyT
CIyXHTh IS TIperrapaTHBHBIX J1aOOPAaTOPHEIX M NPOM3BOACTBEHHBIX NPOIECCOB. B HacrosHiee
BpeMsl IPEMEHSAFOTCH 3THU PEaKTOPhI B TPOMBIIIJIEHHOM MacIiTabe npyu NPOM3BOACTBE OpraHWYec-
Kux a¢gupos dochopHoi U yroeHoi kuciaoT. B manHoi paboTe paccMOTpEeHO IPUMEHEHHUE JICHTOY-
HOTO peakTopa.B mpolieccax HUTPOBaHMA OCH30JIa M TOJNIyoa. . .



