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RieSenie sa tyka zariadenia k dvojstupiio-
vej syntéze N-cyklohexylbenzotiazolyl-2-sul-
fénamidu, ktoré pozostdva z rozpustacieho
priestoru k priprave roztoku cyklohexyl-
emoniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu a z re-
akéného priestoru k oxidédcii cyklohexyl-
améniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu  chlér-
nanom sodnym. RozpiiStaci priestor je tvo-
reny potrubnou trasou alebo kapacitnym .
apardtom s mechanickym mieSadlom, reak¢-
ny priestor je tvoreny reaktorom s mecha-
nickym mieSadlom pripadne s 2 aZ 4 privod-
mi chlérnanu sodného nad alebo pod hladi-
nu reakénej zmesi, alebo je reakdny priestor
tvoreny statickym zmieSavafom opatrenym
pripadne pozdiZ osi 2 aZ 4 otvormi pre pri-
vod chlérnanu sodného. RieSenie je moZné
vyuZit v chemickom priemysle.
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Vyndlez sa tyka zariadenia k dvojstupiio-
vej syntéze N-cyklohexylbenzotiazolyl-2-sul-
fénamidu zo surového 2-merkaptobenzotia-
zolu a chléranu sodného v nadbytku eyklo-
hexylaminu, pozostdvajlceho z rozpt#tacie-
ho a reak&ného priestoru. Produkt, syntéza
ktorého sa uskutoéni v uvedenom zariadeni,
sa pre vysoké analytické parametre vy-
uZiva s vyhodou v chemickom priemysle pri
néslednej vyrobe urychlovada vulkanizécie
sulfénamidového typu.

Zariadenia, ktoré sa pri beZnych priemy-
selnych postupoch pripravy N-cyklohexyl-
benzotiazolyl-2-sulfénamidu vyuZivajd, sa
stavané k spracovaniu vodnych roztokov
alkalickych soli 2-merkaptobenzotiazolu. Ne-
vyhody tychto postupov a im odpovedajii-
cich zariadeni st uvedené v AO 215179.
Tieto zariadenia pracuji v izotermickom re-
Zime a maji zaradeny medzistupeil zréZa-
nia cyklohexylaméniumbenzotiazolyl-2-mer-
kaptidu z vodného roztoku alkalickej soli
5 aZ 20 %-nym nadbytkom cyklohexylaminu.

Principidlne novy spdsob pripravy N-cyk-
lohexylbenzotiazolyl-2-sulfénamidu v zmysle
AO 215 179, resp. AO 225 046 si vyZaduje no-
vl zostavu zariadeni, ktoré si pri priemy-
selnej kontinualizacii procesu v nadbytku
cyklohexylaminu vyZaduji nielen vysokd
presnost ddvkovania chlérnanu sodného na
2-merkaptobenzotiazol, ale nardZaji aj na
problém inkrustdcie teplosmennych pléch
reaktorov. V praxi to znamend naruSenie
kontinuity procesu, {o mé negativny dopad
na ekonomické a ekologické parametre cel-
kovej vyroby. '

Zistilo sa, Ze uvedené nedostatky zariade-
ni pre kontinudlnu syntézu N-cyklohexyl-
benzotiazolyl-2-sulfénamidu sa odstrdnia za-
riadenim k dvojsupiiovej syntéze N-cyklo-
hexylbenzotiazolyl-2-sulfénamidu zo surové-
ho 2-merkaptobenzotiazolu a chldérnanu sod-
ného v nadbytku cyklohexylaminu podla vy-
nédlezu, ktorého podstata spo&iva v tom, Ze
zariadenie pozostdva z rozpti§tacieho pries-
toru k priprave roztoku cyklohexylaménium-
benzotiazolyl-2-merkaptidu a 2z reakéného
priestoru k oxidAcii cyklohexylaméniumben-
zotiazolyl-2-merkaptidu. Rozpu3taci priestor
je tvoreny potrubnou trasou alebo kapacit-
nym apardtom s mechanickym mieSadlom,
reaké&ny priestor je tvoreny reaktorom s me-
chanickym mieSadlom pracujicim v izoter-
mickom reZime alebo statickym zmie3ava-
¢om pracujicim w adiabatickom reZime.
Reaktor je podla potreby opatreny 2 aZ 4
privodmi nad, alebo pod hladinu reakénej
zmesi a staticky zmieSaval 2 aZ 4 otvormi
pozdiZ osi uréenymi pre privod chlérnanu
sodného.

Zariadenie s potrubnou trasou si vyZaduje
vysoki spolahlivost €erpadla k doprave ta-
veniny surového 2-merkaptobenzotiazolu,
zariadenie s kapacitnym apardtom nie je
citlivé na kratkodobé fluktuécie ferpadla k
doprave taveniny surového 2-merkaptoben-
zotiazolu. Zariadenie so statickym zmie3a-
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vatom je citlivé na okamZité zmeny v ob-
jeme a koncentrécii pridov vstupujicich do
reak&ného prostredia. ‘

Vyhoda zariadenia podla vynédlezu spo-
Civa hlavne vo zvySeni selektivity reakcie,
to sa prejavuje vyS§im vytaZkom produktu
pri zniZeni materidlovej naro¢nosti procesu.

Zariadenie podla vynélezu je zndzornené
na pripojenom obrdzku.

Zariadenle pozostdva z rozpuStacieho
priestoru 1 k priprave roztoku cyklohexyl-
amoniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu, tvore-
ného potrubnou trasou 2 alebo kapacitnym
apardtom s mechanickym mieSadlom 3 pra-
cujtcim v adiabatickom reZime a z reakéné-
ho priestoru 4 k oxiddcii cyklohexylamé-
niumbenzotiazolyl-2-merkaptidu, tvoreného
bud reaktorom s mechanickym mie$adlom 5
pracujicim v izotermickom reZime, alebo
statickym zmieSavadom 6 pracujicim v adia-
batickom reZime, pritom reaktor 5 je pri-
padne opatreny 2 aZ 4 privodmi 7 chlérnanu
sodného nad alebo pod hladinou reakénej
zmesi a staticky zmieSaval & je opatreny
2 aZ 4 otvormi 8 pre privod chlérnanu sod-
ného.

V potrubnej trase 2 alebo v kapacitnom
apardte s mechanickym mieSadlom 3 roz-
pastacieho priestoru 1 sa za podmienok
adiabatického reZimu pripravi roztok cyklo-
hexylaméniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu
mieSanim taveniny surového 2-merkaptoben-
zotiazolu so zriedenym cyklohexylaminom.
Z rozptStacieho priestoru 1 sa roztok cyk-
lohexylamdniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu
dopravuje samospadom alebo ¢erpadlom do
reaktora s mechanickym mieSadlom 5, kde
za podmienok izotermického rezimu dochéad-
za k jeho oxidécil chlérnanu soduym pri-
vddzanym otvormi 7 nad alebo pod hladinu
reakénej zmesi za vzniku suspenzie N-cyk-
lohexylbenzotiazolyl-2-sulfénamidn, alebo sa
roztok cyklohexylamdniumbenzotiazolyl-2-
-merkaptidu dopravuje derpadlom do static-
kého zmieSavania 8, do otvorov 8, ktorého
sa pozdlZ osi privddza chlornan sodny, pri-
tom za podmienok adiabatického reZimu

vznlkd roztok N-cyklohexylbenzotiazolyl-2-

-sulfénamidu, ktory sa odvddza na dochla-
dzovanie.

Nasledujiice prikilady ilustruji, ale ne-
obmedzuji predmet vyndlezu.

Priklad 1 {porovnavaci)

Zariadenie jé tvorené jedinym reaktorom
0 objeme 0,25 m3 opatrenym mechanickym
turbinovym mieSadlom s kolmymi lopatkami.
Priemer mieSadla je 0,20 m, otdtky 360/s,
intenzita mieSania 1500 W/m3. K usmerne-
niu toku reakénej zmesi st do kotla zabu-
dované 4 nardzky. Izotermicky reZim sa za-
isti chladenim objemu reaktora vodou v dup-
likétore. Privod v3etkych reakénych zloZiek,
t. j. taveniny surového 2-merkaptobenzotia-
zolu, zriedeného roztoku cyklohexylaminu a
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chlornanu sodného do reaktora sa uskutod-
ni stbeZne v jednom stupni. Po ustdleni kon-

tinudlneho chodu sa dosiahnu nasledovné

vysledky:

— vytaZok produktu:
91,0 % na vloZeny 2-merkaptobenzotia-
7ol

— spotreba cyklohexylaminu:
0,435 dielu na 1 diel produktu

— analytickd ¢istota produktu:
98,9 % N-cyklohexylbenzotiazolyl-2-sul-
fénamidu.

Priklad 2

Zariadenie sa skladd z rozpuaStacieho
priestoru 1 a z reakéného priestoru 4. Do
potrubnej trasy 2 rozpuStacieho priestoru 1
o priemere 0,02 m a dlZke 1,0 m sa privddza
tavenina surového 2-merkaptobenzotiazolu a
zriedeny cyklohexylamin pri adiabatickom
reZime. Vzniknuty roztok cyklohexylamé-
niumbenzotiazolyl-2-merkaptidu natekd sa-
mospadom do reaktora s mechanickym mie-
Sadlom 5 (ako v priklade 1) a stbeZne sa
do reaktora privddza poZadované mmnoZstvo
chiérnanu sodného. Izotermicky reZim re-
aktného priestoru 4 sa zaisti chladenim ob-
jemu reaktora 5 vodou v duplikétore. Po 4-
staleni kontinudlneho chodu sa dosiahnu
nasledovné vysledky:

— vytaZok produktu:
94,5 % na vloZeny 2-merkaptobenzotia-
zol

— spotreba cyklohexylaminu:
0,406 dielu na 1 diel produktu

— analytickéd &istota produktu:
99,1 % N-cyklohexylbenzotiazolyl-
-2-sulfénamidu.

Zariadenie je trvale citlivé na presnost
davkovacicho &erpadla pre taveuninu suro-
vého 2-merkaptobenzotiazolu privddzaného
do potrubnej trasy 2 rozptastacieho priesto-
ru 1.

Priklad 3

Rozptistaci priestor 1 je tvoreny kapacit-
nym aparatom s mechanickym mieSadlom 3
s priemernou dobou zadrZania zmesi do 60
mindt. Do kapacitného aparatu 3 sa priva-
dza tavenina surového 2-merkaptobenzotia-
zolu a zriedeny cyklohexylamin pri adiaba-
tickom reZime. Vzniknuty roztok cyklohe-
xylaméniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu sa
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¢erpadlom dédvkuje do reaktora s mechanic-
kym mieSadlom 5, do ktorého sa sifasne

' privddza poZadované mnoZstvo chlérnanu

sodného 2 aZ¥ 4 otvormi 7 nad alebo pod
hladinu reakénej zmesi. Izotermicky reZim
sa zaisti chladenim objemu reaktora 5 vo-
dou v duplikatore. Po ustdleni kontinudlne-
ho chodu sa dosiahnu nasledovné vysledky:

— vytaZok produktu: '
96,3 % na vioZeny 2-merkaptobenzotia-
zol

— spotreba cyklohexylaminu:
0,387 dielu na 1 diel produktu

~— analyticka Cistota produktu:
99,1 % N-cyklohexylbenzotiazolyl-
-2-sulfénamidu.

Zariadenie nie je citlivé na kratkodobé
fluktudcie dédvkovacieho &erpadla pro tave-
ninu surového produktu privddzani do ka-
pacitného apardatu 3 rozpistacieho priestoru
1.

Priklad 4

RozpuaStaci priestor 1 je tvoreny kapacit-
nym apardtom 3 [ako v priklade 3} a reak-
¢ény priestor 4 je tvoreny statickym zmie$a-
vatom 8§ so 4 otvormi 8 pozdl¥ osi pre pri-
vod chldornanu sodného. Roztok cyklohexyl-
amoOniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu sa z ka-
pacitného apardtu 3 privddza na zadiatok
statického zmieSavafa 6 a roztak chlérnanu
sodného postupne do 2 aZ 4 otvorov & po-
zdiZ osi zmie$avata 6. Staticky zmieSavac 6
pracuje v adiabatickom reZime pri strednej
dobe zdrZania reakénej zmesi 10 sekind.
Horici roztok N-cyklohexylbenzotiazol-2-sul-
fénamidu o teplote 75 aZ 90 °C sa odvéadza
do dochladzovaca chladeného vodou. Po u-
stdleni kontinudlneho chodu a beZnom spra-
covani suspenzie produktu sa dosiahnu na-
sledovné vysledky:

— vytaZok produktu:
91,3 aZz 95,7 % na vloZeny 2-merkapto-
benzotiazol

— spotreba cyklohexylaminu:
0,385 aZ 0,477 dielu na 1 diel produktu

— analytickd &istota produktu:
98,1 aZ 99,4 % N-cyklohexylbenzotiazol-
yl-2-sulfénamidu.

Takéto rieSenie zariadenia je citlivé aj na
okamZité zmeny v objeme a koncentricii
priudov vstupujicich do reakéného priesto-
ru 4.
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PREDMET VYNALEZU

Zariadenie k dvojstuptiovej syntéze N-
-cyklohexylbenzotiazolyl-2-suifénamidu zo
surového 2-merkaptobenzotiazolu a chlérna-
nu sodného v nadbytku cyklohexylaminu vy-
znadujdce sa tym, Ze pozostdva z rozpusta-
cieho priestoru (1) k priprave roztoku cyk-
lohexylamdniumbenzotiazolyl-2-merkaptidu,
tvoreného potrubnou trasou (2) alebo ka-
pacitnym apardtom s mechanickym mieSad-
lom (3) pracujucim pri adiabatickom reZi-
me a z reakéného priestoru {4) k oxid4cii

cyklohexylaméniumbenzotiazolyl-2-merkap-
tidu, tvoreného reaktorom s mechanickym
mieSadlom (5) pracujicim w izotermickom
reZime alebo statickym zmieSavatom (6)
pracujicim v adiabatickom reZime, priom
reaktor (5} je opatreny 2 aZ 4 privodmi (7)
chlérnanu sodného nad alebo pod hladinu
reakénej zmesi a staticky zmieSavad (6) je
opatreny 2 aZ 4 privodmi (8) chlérnanu
sodného pozdiZ svojej osi.

1 list vgkresov
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