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(54) Zpusob vyroby N-ethylfenyldithiokarbamétu zineénatého

Refeni{ se, tykd technického postupu,
kterym se ziskd produkt velmi vysoké kvality
a ve vysokém vyt&Zku. ReSeni se tyké
zplisobu vyroby N-etylfenyldithiokarbamdtu
zine&natého p¥imou reakcf N-etylanilinu
a sirouhliku a oxidu zine&natého, filtraci,
pranim a suSenim produktu. Reakce se
provad{ v N-etylanilinu jako reak&nim
médiu, N-Etylanilin se pouZije v takovém
mno¥stvi, ¥e se po reakci vytvof{ takovéd
suspenze produktu, ve které je dispergacnim
médiem N-etylanilin a jeho vhodny p¥ebytek
je v rozmezi 80 a% 120 % . Vyhodné je
pou#it p¥i reakci povrchové aktivni lipofilni
&inidlo v mnoZstvi 0,1 aZ 8 hmotnostnich
% vztaZeno na produkt.
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Vyndlez se tykd N-etylfenyldithiokarbamdtu zine®natého, ktery se pou?ivd jako urychlovad
pfi vulkanizaci.

Jsou zndmy zpUsoby p¥ipravy etylfenyldithiokarbamétu zineénatého, p¥i kterych se jako
vychozi 1ldtky pouZivaji N-etylanilin, sirouhlik a oxid zine&naty.

% US patentového spisu &. 2258847 je zndm postup pfipravy dithiokarbamdtu kovd, ktery
je zalo%en na reakeci mezi alkylarvlaminem se sirouhlfkem a solf alkalického kovu slabé
kyseliny, p¥idemZ se reakce provadi v rozpoudté&dle, ve kterém se reakéni slo¥ky a vedlejsi
produkty rozpou$t&ji a produkt sdm je nerozpustny. Podle tohoto vyndlezu pou?iti v syntéze
oxidu zine&natého vyZaduje pouZiti kyseliny octové spolu s rozpouitddlem v reakénim prostiedf.
Za t&chto podminek p¥echdzi oxid zine&naty v reakénim médiu na rozpustnou sloudeninu. Z{ska
se produkt o teploté tdni od 475 do 475,5 K ve vyt&iku 95,8 %.

% Geskoslovenského patentu &. 107070 je zndma metoda pFipravy zinednaté soli kyseliny
alkylaryldithiokarbamové, kterd je zaloZena na primé kondenzaci N-alkylarylaminu, sizouhliku
a pralkového zinku. Kondenzace se provddi pii teploté varu za p¥itomnosti 0,1 a% 10 % hydroxidu
amonného nebo alkalického kovu a 0,1 aZ 5 % emulgdtoru typu soli arylsulfonové kyseliny
nebo fenoldtu. Reakce se provadi za p¥ebytku. sirouhliku.

Timto zpisobem je moZno zisiar N-etylfenyldithiokarbamdt zine&naty o teplotd tanf 477 a¥

479,5 K ve vytéZku 98,5 %. Los puidind fvdeosi oo sodudho se ziskd produkt o teplotd tand
476 aZz 478 K ve vytdZku 90 %. P¥i provedeni ri . reakce v primyslovém md¥{tku se nedosahuije

tak vysokych vytéZkii a distoty produktu, .

Charakteristickym znakem zndmych postupt ¢ pouZiti poldrniho rozpoudtidla, kteréd se
netGéastni reakce. V p¥ipad® US patentu &. 2258947 pouditi rozpon&tddla s kyselinou octovou

umoZiuje reakci vZech vychozich idtek v jednofdzové, kapalne

V pfipadé feskoslovenského patentu &. 107070 poldrni rozpoustédlo usnadituj= reakcl

vychozich ldtek v nehomogennim prostiedi, jelikoZ umoZhuje rozpou$téni kondenzadéni vody

organické, kapalné fézi. Bezprostfedni styk vody s Sdsticemi zinku zplisobuje tvorbu shluki,
coi znacéné zt&Zuje efektivni provedeni procesu, Pou%iti rozpouft&del, kterd se nezuldastni
rechee zplsobuje z¥edéni reakdéni smési, coZ negativné ovliviuje reakéni rychlost. Z tohoto
duvedu se proces provddi p¥i teplot& varu reakéni smési, co% zplsobuje ztrdty t&kavych léatek.
Mimoto poldrni rozpoudtédla, kterymi jsou obvykle alkoholy, zpisobuji sni¥eni vytéZku reakce.
pPro ziskdni vyZSich vyt&Zkd se p¥iddvaji do reakéni smdsi hydroxidy. P¥i provedeni v primyslo-
vien mEELiku je nerbytnd regevarace poufityeh rowpouXtddel destilaci, co? vede ke zvydenym

ene: CoF¢w ndkladam,

Lrea oirng vwndlez se tykd vpluobu viroby N-etylfenyldithiokarbamdtu zine&natého bezpro-
stiedni rew:::{ N-etylanilinu se sirouhlikem, filtraci, pranim, a sudenim produktu. Podstata
vyndlezu spo¢ivd v tom, Ze se reakce provadi v N-etylanilinu jako reak®nim médiu, p¥idemZ
sa n-etylamilin pouZije v takovém mnoistvi, aby se ziskala po reakci takovd suspenze, ve
ki 2é o dispergiinim médiem M-atvlar ilin a i.Jde jobin piobyiek vyhodn® &ini #0 i 120 %, poditané

vibhled:oa ke stechiometrickéma mnoistvi.

vl f je také p¥i reakel pouiit pridavek vpovrchovd aktivniho, lipofilnfhe prost¥edku
v oanoz vl 0,1 ai 8 uwtnostnich procent vudow ooan w produku.
Pi-kvapnifcl je, & provedeni synkény v prost¥edi #-etylanilinu, ktery je soudasnd vychoni
lackon  we ziska produkt vysoké kvality v kvantitativnim vytéZku. PouZiti vysokého piebytkn

N-otylasiiinu pe rovnow reak:oe doprava a proco resleo probihd rychledi o4 Jan ve sedro

Bl O - ST (E oo r o rakea T Goje telats, kterd je vyslodkem tepelntho
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VvV disledku tohoto se zjednodufuje obsluha za¥izeni, jelikoZ? reaktor nevyZaduje ani
chlazeni ani oh¥ev, nebot v prémyslovych reaktorech teplota obvykle nepfestoupi 315 K. Provedeni
syntézy N-etylfenyldithiokarbamdtu zinefnatého v prostfedi N~etylanilinu je také velmi
vyhodné vzhledem k tomu, Ze obsah reaktoru ve v8ech stupnich procesu tvo¥i nehomogenni smés.
Na poldtku reakce jsou v reaktoru dvé féze, to je kapalnd, organickd fdze, kterd je tvofena
N-etylanilinem a sirouhlikem a pevnd féze, kterou tvo¥i oxid zinednaty. P¥i kondenzaéni reakci
vznikd druhd, kapalnd fdze, kterou je kondenzacéni voda a druh& pevnd féze, kterou tvori -
N~etylfenyldithiokarbamdt zine&naty. Po ukonleni syntézy se v reaktoru nachdzeji prakticky

t¥i fédze: organickd, kapalnd 'fdze, kapalnd vodnd fdze a pevnad fdze reakéniho produktu.

Za té&chto okolnosti tvo¥i N-etylanilin velmi dobré dispergadni médium. Ndsledkem neprilis
velkého rozdilu mezi hustotou vody a N~etylanilinu, se voda vznikajici b&hem kondenzace,
ihned disperguje v organické féazi, coZ Uspéiné zamezuje tvorbé& shlukd oxidl zine&natého
venikajicich pisobenim vody. Obsah oxidu zinenatého, ktery je velmi jemny, vysokd hustota
a viskozita etylanilinu ve srovndni s poldrnimi rozpoustddly ovlivnuji sniZovédni rychlosti

sedimentace &A&stic oxidu zinefnatého, coZ usnadiuje prub&h reakce.

7 t&chto duvodl probihd syntéza N-etylfenyldithiokarbamdtu zine&natého u&inné, dokonce
i pfi pouZiti pomalobéinych michadel. ZvySeni stupné homogenizace reakéni sm&€si je moZné
dosdhnout p¥idavkem povrchové& aktivnich prostfedka. Zplaob vyroby v prostfedi N-etylanilinu
méd ddle jeSteé tu vyhodu, Ze v disledku nizké rozpustnosti v mate&ném louhu, jsou ztréty
produktu eliminovény. Pri postupu podle vyndlezu se filtrdt po ©oddéleni z rakd&ni smési
po reakci oddéli, zbavi vody & pouZije jako surovina pro dal3i vyrobu. Timto zpisobem produkt

rozpu$tény v organické f4zi a vraceny zp&t do reaktoru, zvySuje obvykle vytéZek procesu.

) Postupem podle vyndlezu se zIiskd produkt ve formé krystald vhodnych pro filtraci a
prani. Technicky N-etylfenyldithiokarbamdt zine¢naty mé& po vysufeni formu kyprého, neprisiveha
préiku.

Postup podle vyndlezu je doloZen dvéma p¥iklady vyroby.
P¥{iklad 1

Do realriLoun o objema 2 m3, opat¥feného michadlem, zp&tnym chladifem a teplomérem, se
viozi 1 024 Sow etylanilinu koncentrace 99,5 %, 44 kg emulgdtoru, ktery tvo¥i smés alylfe-
nnlothoxyiovanich proJuktd a 160 kg oxidn zinednatého, michadlo se uvede do chodu a po
10 bantdch s ofidl 249 de sirouhliku a pak se obsah reaktoru michd 20 hodin. Teplota

sint sméei/ponalu stoupoe na asi 315 K, udrZfuje se na této hodnotd a nakonec pomalu kles’

W@ suspanze prodouktu se odsttedi. Produkt se dale promyje vodou s p¥idavkem emulgdtoru

C ok se vysui, Piltrdt se odvodini vyuolenim a usazenim a ziskand organickd fédze a pou?

<

oopro doplndnd vofrly Sorsrveho Neetylanilinu pfi p¥iSti vyrobni SarZi. Ziskd se 882 kg

t rhnického M-ctylFfonyldithiokorbamdtu zinednatého o teploté téni 478 K. Vytdiek procesu
Givdf 98 % v mn s winck.
py¥ oL k)

Proc. s ookl stejné jako v pPikladu 1 s tim rozdilem, Ze se do reaktoru vsadi Sarke
51: drnJ crehThe Te Sleniling a 500 dm3 ovganické fdze ziskané z filtrdtu podle p¥ikladu
1. wivA ot hnfelidho N-etylfenyldithiokarbamdtu zine&natého o teploté tani nejméné

A7¢

poucts i vztaZeno na zinel &ini 99,3 %.
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PREDMET VYNALETZU

1. Zptsob vyroby N-etylfenyldithiokarbamdtu zine&natého p¥imou reakci N-etylanilinu
se sirouhlikem a oxidem zinednatym, filtraci, pranim a sufenim produktu, vyznalujici se
tim, Ze se reakce provddi v N-etylanilinu pouZitém v takovém mnoZstvi, Ze se po reakci vytvo¥{
suspenze produktu, ve které je kapalnym disperga&nim médiem N-etylanilin a kde jeho vhodny
prebytek je v rozmezi 80 a¥ 120 %, vzta¥eno na stechiometrické mnoistvi. '

2. Zpisob podle bodu 1, vyznalujici se tim, Ze se p¥i reakci pouZije povrchové aktivaniho
lipofilniho &inidla v mnoZstvi 0,1 aZ 8 hmotnostnich procent vztaZeno na produkt.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K¢és
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