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Przedmiotem wynalazku jest ciggly spos6b wy-
‘twarzania dwusiarczku ezterometylotiuramu przez
utlenianie soli kwasu dwutiokarbaminowego za po-
mocg azotynu sodu w §rodowisku kwasnym. Dwu-
siarczki tiuramu sa stosowane jako przyspieszacze
wulkanizacyjne i normalnie wytwarza sie je przez
utlenianie soli kwasow dwutiokarbaminowych za
pomoca ozonu, nadtlenku wodoru, bromu, chloru,
dwutlenku azotu nadsiarczanu amonu, chlorocy-
janu. )

Znany jest réwniez spos6b utleniania (Canadian
Journal of Research t. 2 str. 151 1930 r.) soli so-
dowej kwasu dwutiokarbaminowego za pomocg
azotynu sodu w $rodowisku kwasu nieorganiczne-
go. Proces polega na kolejnym wprowadzeniu rea-
gentéw do mieszalnika w niskiej temperaturze,
najwyzej 27°C. Ze wzgledu na silnie egzotermiczny
charakter reakcji wymagane sg duze powierzchnie
chtodzenia, a ponadto mieszanine reakcyjng miesza
sie intensywnie za pomocg szybkoobrotowego mie-
szadla $miglowego, w celu zapobiezenia przegrza-
niu i pienieniu sie masy reakcyjnej.

Wymienione §rodki nie zapewniaja jednak utrzy-
mywania temperatury na pozgdanym poziomie
a wydzielajgce sie w trakcie procesu tlenki azotu

szybko opuszczajg medium reakcyjne i nie sg cal-.

kowicie wykorzystane w procesie utleniania. Apa-
ratura odznacza sie malg sprawno$cig produkcyjng.
Wydajno§é procesu jest niska (75%0) a produkt
otrzymywany jest niejednorodny i zlej jako$ci.
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Znany jest réwniez spos6b utleniania soli kwasu
dwutiokarbaminowego z opisu patentowego ZSRR
nr 38149 za pomocg azotynu sodu w obecnosci we-
glanu sodu oraz {opis patentowy CSRS nr 83923)
w obecnosci kwasnego weglanu sodu. Mimo, ze
proces ten przebiega z wieksza niz poprzednio wy-
mieniong wydajno$cig, to jednak ze wzgledu na
stosowanie dodatkowych surowcéw nie jest eko-
nomiczny. Z opisu patentowego St. Zjedn. Ameryki
nr 2325194 znane jest otrzymywanie dwusiarczku
tiuramu przez utlenianie soli kwasu dwutiokarba-
minowego za pomoca azotynu sodu w obecnos$ci
alkoholu. przy czym powstajgce w trakcie procesu
estry kwasu azotawego uwazane sg jako aktywne
produkty przej$ciowe.

Podobna metoda przytoczona jest w opisie pa-
tentowym St. Zjedn. Ameryki nr 2464799, wedlug
ktérej kwas nieonganiczny i roztwér soli kwasu
dwutiokarbaminowego wkrapla sie do mieszaniny
wodnego roztworu azotynu sodu i alkoholu me-
tylowego.

Z uwagi na znaczne iloSci palnego i lotnego
alkoholu metody te nastreczaja trudnosci eksploa-
tacyjne. Dodatkowa wadg jest konieczno$é regene-
racji alkoholu z odciekéw.

Dotychczas pienienie si¢ mieszaniny reakcyjnej
bylo uwazane za zjawisko niekorzystne i w zwiagz-
ku z tym stosowano $rodki przeciwdzialajgce pie-
nieniu jak np. szybko obrotowe mieszadla $mi-
glowe, wolne wkraplanie reagentéw, przedmuchi-
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wanie masy reakcyjnej powietrzem, specjalne roz-
bijacze piany umieszczone na mieszadlach oraz
aparaty o duzej pojemnos$ci i o duzej niewykorzy-
stanej objetosci roboczej. Wyzej wymienione §rodki
byly klopotliwe w uzyciu poniewaz powodowaly
wieksze zuzycie energii, pogarszaty warunki pracy,
obnizaly wykorzystanie zdolno§ci produkcyjnej
instalacji oraz powodowaly szybkie zuzycie apa-
ratury.

Sposéb wedtlug wynalazku eliminuje wady do-
tychczasowych proceséw. Opiera sie on na stwier-
dzeniu, ze przy prowadzeniu procesu w reaktorach
o malej objetosci rzedu okolo 3 m3 nie nalezy
przeciwdzialaé samorzutnemu pienieniu sie mie-
szaniny reakcyjnej, a wrecz przeciwnie utrzymy-
waé te mieszaning w stanie spienionym, gdyz
w warunkach tych z jednej strony mozna zapew-
ni¢ nalezyte chlodzenie mieszaniny reakcyjnej,
a z drugiej przeciwdzialaé szybkiemu wydzielaniu
sie tlenk6w azotu z Srodowiska reakcji, co w kon-
sekwencji umozliwia praktycznie catkowite utlenie-
nie soli kwasu dwutiokarbaminowego.

Sposobem wedlug wynalazku roztw6r soli kwasu
dwumetylodwutiokarbaminowego wraz z rozpusz-
czonym w nim azotynem sodowym i kwas mine-
ralny wprowadza sie oddzielnymi przewodami
‘i w sposéb ciggly do reaktora o malej pojemnosci,
korzystnie okolo 3 m3 chlodzonego przeponowo
woda, w ktéorym podtrzymuje sie podciSnienie
4—20 mm sl. H,O przy czym mieszanine miesza sie
z takg szybkoscig np. 30—50 obr./min. azeby two-
rzgca sie piana nie ulegala rozbiciu lecz utrzymy-
wala sie nad lustrem cieczy, skad odprowadza sie
ja samoczynnie przelewem do mieszalnika, w kt6-
rym dopiero piane rozbija sie.

Utrzymywanie mieszaniny reakcyjnej w stanie
spienionym w czasie jej transportu do mieszalnika
umozliwia diuzszy kontakt nieprzereagowane]
jeszcze soli kwasu dwumetylodwutiokarbaminowego
z czynnikiem utleniajgcym. dzieki czemu wydaj-
nosé¢ procesu wzrasta do 90°%. W mieszalniku piane
rozbija sie za pomocag™ obrotowego mieszadta,
przy czym oddzielajg sie tlenki azotu, a produkt
w postaci zawiesiny odprowadza sie do wiréwki
bebnowej w celu oddzielenia dwusiarczku cztero-
metylotiuramu.

Do realizacji sposobu wedlug wynalazku sto-
suje sie urzadzenie przedstawione na rysunku.
Urzadzenie to stanowi hermetycznie zamkniety re-
aktor 1, zaopatrzony w wolnoobrotowe mieszadio
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ramowe 2 do ktérego przewodami 7 dozuje sie
w sposOb ciggly w SciSle okreslonym stosunku mo-
lowym: s61 sodowg kwasu dwumetylodwutiokar-
baminowego (1,45 kmola) azotynu sodu (1,13 kmola)
kwasu mineralnego (1,39 kmola) z odpowiednia
szybkoscig pod lustro cieczy.

Roztwor soli sodowej kwasu dwumetylodwutio-
karbaminoweégo, w ktérym znajduje sie azotyn so-
dowy dozuje sie przy tym z szybko$cig conajmniej
np. 900 kg/godzine, a kwas mineralny wprowadza
sie z szybkoScig np. 140 kg/godz. Pod wplywem
reakcji doprowadzanych komponentéw powodujg-
cej wydzielanie sie tlenkéw azotu tworzy sie nad
lustrem cieczy piana, a produkt utlenienia w po-
staci piany samoczynnie przez rozdzielacz 9 a na-
stepnie rurg przelewowg 3 przechodzi do mieszal-
nika 4. W mieszalniku szybkoobrotowe mieszadlo
$miglowe 8 powoduje rozbicie piany w celu od-
dzielenia tlenkéw azotu, ktére sg odprowadzane
rurg 6. .

Uwolniony od tlenkéw azotu produkt w postaci
zawiesiny odprowadzany jest przez dolny spust 5
do wiréwki bebnowej, gdzie nastepuje oddzielenie
dwusiarczku czterometylotiuramu od roztworu ma-
cierzystego. Po przemyciu, produkt poddaje sie
suszeniu i mieleniu. Otrzymany w ten sposéb dwu-
siarczek czterometylotiuramu odznacza sie wysoka
czystoScig, zawiera minimalne ilo§ci wilgoci i jest
doskonale rozdrobniony co znacznie zwieksza jego
reaktywno$¢ w poréwnaniu z produktem otrzy-
mywanym metodami periodycznymi. : '

Zastrzezenie patentowe

Ciggly spos6éb wytwarzania dwusiarczku cztero-
metylotiuramu przez utlenianie soli kwasu dwu-
metylodwutiokarbaminowego za pomocg azotynu
sodu w S§rodowisku kwasu nieorganicznego zna-
mienny tym, ze substraty doprowadza sie w spos6b
ciggly do chlodzonego reaktora o malej pojem-
nosci korzystnie okolo 3 m3 przy czym w reakto-
rze mieszanine reakcyjng miesza sie z takg szyb-
ko$cig azeby tworzgca sie piana nie ulegala roz-
biciu, lecz utrzymywala sie nad lustrem cieczy,
skad odprowadza si€ jg samoczynnie rurg przele-
wowa do mieszalnika, z ktérego po rozbiciu piany
za pomocg mieszadla szybkoobrotowego uzyskang
zawiesine odprowadza sie do wiré6wki w celu od-
dzielenia dwusiarczku czterometylotiuramu.



Kl. 12 o, 17/02 ' 57211 MKP C 07 ¢

f/fni/' azgl:u )

-




	PL57211B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


