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Sposéb wytwarzania ksantogenianow
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
ksantogenianéw z alkoholu etylowego, dwusiarczku
wegla i stalego wodarotlenku metalu alkalicznego
w obecno$ci rozpuszczalnikéw organicznych.

Wedlug dotychczas znanych sposobéw ksanto-
geniany wytwarza sie przez zmieszanie wodoro-
tlenku sodu lub potasu z alkoholem i dwusiarcz-
kiem wegla, przy czym proces prowadzi si¢ w re-
aktorach zaopatrzonych w mieszadla i chlodzo-
nych woda w temperaturze nie przekraczajgcej
30—40°C. :

Dla ulatwienia mieszania i tym samym odbioru
ciepta stosuje sie w niektérych metodach wprowa-
dzanie wodorotlenku sodu lub potasu w postaci
roztworu wodnego lub wodno-alkoholowego, co
wymaga stosowania duzego nadmiaru tego substra-
tu. W metodach tych produkt reakcji uzyskuje sie
w postaci roztworu i wydziela sie go przez odpa-
rowanie rozpuszczalnika pod préznig co, przy sto-
sunkowo wysokiej zawarto$ci wody, prowadzi. do
czeSciowego rozkladu ksantogenianu.

Dla unikniecia tego rozkladu, co wymaga zmniej-
szenia ilo§ci wody, stosuje sie metody syntezy
ksantogenianu polegajgce na wprowadzeniu zamiast
‘wodorotlenkéw sodu czy potasu ich alkoholanéw
w roztworze alkoholowym. Metody te wymagaja
jednak uprzedniej preparacji alkoholanu, ktéra jest
ucigzliwa i kosztowma. Stosowanie stechiometrycz-
nych lub zblizonych do stechiometrycznych ilo$ci
alkoholi zmniejsza do minimum ilo§¢ wprowadzo-
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nej wody, ale sam przebieg reakcji nie jest korzy-
stny, poniewaz powstajacy w postaci krystalicznej
ksantogenian utrudnia mieszanie i tym samym
stwarza niebezpieczenistwo miejscowych przegrzan,
co pocigga za sobg powstawanie zwigkszonych
ilosci zanieczyszczenh. Metoda taka, znana z opisu
patentowego nr 36655, wymaga bardzo duzych mocy
mieszadla i nadaje sie tylko do zastosowania
w reaktorach o stosunkowo malej pojemnoSci.
Przy zastosowaniu stechiometrycznych lub prawie
stechiometrycznych ilo$ci reagentéw, problem mié—
szania mozna rozwigza¢ znanymi sposobami, po-
legajacymi na wprowadzeniu do §rodowiska reakcji
rozpuszczalnika, takiego jak benzen czy inne weglo-
wodory, uzyskujgc w ten sposO6b ksantogenian
w postaci zawiesiny w.tym rozpuszczalniku, ktéry
nast¢pnie mozna usunaé przez wirowanie lub odpa-
rowanie pod préznia. W takich warunkach pro-
wadzenia procesu zachodzi jednak szereg reakcji
ubocznych.

Celem wynalazku bylo znalezienie sposobu, ktéry
pozwolilby na odprowadzenie wody poreakcyjnej
juz w trakcie tworzenia sie ksantogenianu i tym
samym wyeliminowanie niepozgdanych reakcji
ubocznych.

W sposobie wedlug wynalazku ksantogenian wy-
twarza sie stosujac stechiometryczne ilo$ci alkoholu,
dwusiarczku wegla i wodorotlenku sodu, przy czym
proces prowadzi sie od poczatku lub w kohcowej
jego fazie pod zmniejszonym ci§nieniem w tem-
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peratunze nie przekraczajacej 40°C, z jednoczesnym
oddestylowaniem wody wraz z nieprzereagowanymi
cieklymi substratami reakcji, przy réwnoczesnym
uzupelnianiu $nodowiska reakicji dodatikowo Wwpro-
wadzanymi substratami do momentu zakoficzenia
reakcji.

Spos6b ten pozwala na wyeliminowanie reakcji
ubocznych zachodzgacych przy wspétudziale zawar-
tej w mieszaninie wody reakcyjnej, co prowadzi da
uzyskania produktu o bardzo wysokim stopniu
czystosci. Dla zapewnienia przereagowania calej
ilosci wodorotlenku wprowadzonego ‘do reakcji,
;ednooze@ue z -od ylowaniem wody, prowadzi

e*Zawracanie fazy jorganicznej destylatu do Sro-
iska reakcji.

W §ten spos6b uzupelnia si¢ od-

sporzadmmq mieszanine alkoholu z dwusxa;rczﬂmem
wegla. Destylacja w tak prowadzonym procesie
odbywa sie cze§ciowo Kkosztem ciepla reakcji,
a temperature wewngtrz reaktora, kt6éra nie po-
winna przekraczaé 30—40°C, utrzymuje sie przez
odpowiednie dobranie ciSnienia i zawarto§ci sklad-
nik6w lotnych w §rodowisku reakcji, tak aby tem-
peratura wrzenia przy zastosowanym ciSnieniu nie
przekraczala 40°C. Jako rozpuszczalnik stosuje sig
weglowod6r, korzystnie benzen, lub mieszanine
weglowodoréw o temperaturach wrzenia nizszych
lub zblizonych do temperatury wrzenia benzenu,
w postaci frakcji benzolowych lub naftowych.

Sposobem wedlug wynalazku mozna prowadzi¢
synteze ksantogenianu od poczatku lub alterma-
tywnie w jej koficowej fazie. W przypadku drugim
synteze prowadzi sie¢ w dwobch stadiach. Pierwsza
polega na powolnym dozowaniu dwusiarczku wegla
do alkoholu i wodorotlenku sodu lub potasu
w reaktorze pod normalnym ci$nieniem, przy tak
dobranych parametrach chtodzenia i szybkosci do-
zowania zeby temperatura w reaktorze nie prze-
kraczala 30—40°C. Pierwsze stadium konezy sig
po zakoficzeniu dozowania, stechiometrycznej lub
stanowigcej niewielki nadmiar, iloci dwusiarczku
wegla. W stadium tym przereagowuje kilkadziesiat
procent substratéw. Ich dalsze przereagowanie
prowadzi si¢ pod zmniejszonym ci§nieniem z jedno-
czesnym oddestylowaniem lotnych substancji,
a wéréd nich wody i zawracaniem do $rodowiska
reakcji fazy organicznej destylatu lub wprowaidza-
niem Swieo sporzadzonego roztworu dwusiarczku
wegla w alkoholu etylowym.

Przykltad I. Do 4 kg platkowanego wodoro-
tlenku sodu dodaje sie¢ 9 kg etanolu i miesza
w reaktorze az do uzyskania jednorodnej zawiesiny.
Po jej ochlodzeniu do temperatury 20°C dozuje
sie pod ciénieniem 200 mm Hg roztwér zawiera-
jacy 40% wagowych dwusianczku wegla, 10% wa-
gowych etanolu i 50% wagowych benzenu przy
cigglym mieszaniu zawartofci reaktora. Pod wply-
wem ciepla reakcji i dodatkiowego ogrzewania
reaktora ciepla wodg mieszanina lotnych skladni-
kéw w reaktorze zaczyna wrzeé i opary przechodza
do chlodnicy, z ktérej po skropleniu odprowadzane
s§ do odbieralnika destylatu. Dozowanie roztworu
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dwusiarczku wegla, benzenu i etanolu prowadzi sie
az do przereagowania calej iloSei wodorotlenku
sodu, natormiast oddestylowanie lotnych skladnikéw
az do uzyskania suchego produktu. W kofcowej
fazie suszenia podwy#sza sie temperature do 80°C.
Koficowy produkt zawiera 98%e wagowych czystego
skladnika.

Przyktad II. Do 4 kg pta:tkowa.nego wodoro-
tlenku sodu dodaje si¢ 8 kg etanolu i miesza
w reaktorze az do uzyskania jednorodnej zawiesiny.
Po jej ochiodzeniu do temperatury 20°C dozuje sig
do reaktora 40% roztwér dwusiarczku wegla
w benzenie z takg szybkoécia, aby temperatura
w reaktorze nie przekraczala 30°C. Po zakonczeniu
dozowania dwusiarczku wegla w iloSci 8 kg pod-
Iacza si¢ do reaktora pompe.préiniows .i prowadzi
dalsze przereagowanie pod ciSnieniem 80—200 mm
Hg odprowadzajac ze Srodowiska reakcji destylu-
jace skiadniki lotne. Jednocze$nie dozuje sie do
reaktora roztwér zawierajgcy 50% wagowych dwu-
sianczkiu wegla i 50% wagowych etanolu. Po dwéch
godzinach przerywa sie dozowanie tego roztworu
prowadzac w dalszym ciggu oddestylowanie ze $ro-
dowiska reakcji lotnych skladnikéw az do uzyska-
nia suchego produktu. Koficowy produkt zawiera
97% wagowych czystego skladnika.

Przykiad III. Do 4 kg piatkowanego wodoro-
tlenku sodu dodaje sie 10 kg etanolu i miesza
w reaktorze az do uzyskania jednorodnej zawie-
siny. Po jej ochlodzeniu do 20°C dozuje do reaktora
40% roztwér dwusiarczku wegla w mieszaninie
weglowodoréw o temperaturach wrzenia 40°—100°C,
utrzymujgc w reaktorze temperature nie wydsza
niz 30°C. Po zakoficzeniu dozowania dwusiarczku
wegla w iloSci 9 kg, zawarto§é reaktora przepro-
wadza sie do aparatu préZzniowego, zaopatrzonego
w plaszcz grzewczo-chlodzacy i nasadke destyla-
cyjng umozliwiajgcg odprowadzenie ze $rodowiska
reakcji destylujgcych lotnych skladnikéw. Przy za-
chowaniu w reaktorze cifnienia 80—200 mm Hg
prowadzi sie drugg faze syntezy, utrzymujgc mie-
szanine lotnych substancji znajdujacych sie w &ro-
dowisku reakcji w stanie lagodnego wrzenia i od-
prowadzajqc opary do ukladu chtodniczego a stad
po skmopleniu do odbieralnika destylatu, w ktérym
nastepuje rozdzial faz. Faze organiczng zawraca sie
do &rodowiska reakcji. Po catkowitym przereago-
waniu wodorotlenku sodu, prowadzi si¢ oddestylo-
wanie lotnych skladnik6w az do uzyskania suche-
go produktu. Koficowy produkt zawiera 98% wa-
gowych czystego skladnika.

Przyktad IV. Do 5,6 kg wodorotlenku potasu
dodaje sie alkohol etylowy w ilo§ci 7 kg i miesza
w reaktorze az do uzyskania jednorodnej zawie-
siny. Po jej ochlodzeniu do temperatury 20°C do-
zuje sie do reakibora frakcje dwusiarczkows uzys-
kang z przedgonu benzolowego zawierajgca 30%
wagowych dwusiarczku wegla i 70% wagowych
innych skiadnik6w, gléwnie weglowodoréw. Po za-
dozowaniu w postaci frakcji 8 kg dwusiarczku
wegla w warunkach pozwalajgcych na utrzymy-
wanie w reaktorze temperatury nie wyzszej od
30°C, zawarto§é reaktora przenosi si¢ do aparatu
préZniowego, zaopatrzonego w plaszcz grzewczo-
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chtodzgcy i nasadke destylacyjnag umozliwiajgcag
odprowadzanie ze §rodowiska reakcji destylujgcych
lotnych skladnik6éw oraz zawracanie do reaktora
fazy organicznej destylatu, po oddzieleniu jej od
fazy wodnej. Utrzymujgc w aparacie proéznie
80—200 mm Hg, prowadzi sie drugg faze syntezy
z jednoczesnym oddestylowaniem skladniké6w lot-
nych i zawracaniem do $§rodowiska reakcji fazy
organicznej destylatu, zawierajgcej obok weglowo-
doréw réwniez substraty reakcji. Po dwoéch godzi-
nach przerywa sie doprowadzanie fazy organicznej
destylatu do reaktora i pmowadzi w dalszym ciagu
oddestylowanie lotnych skladnikéw az do uzyska-
nia suchego produktu. Koncowy produkt zawiera
99% wagowych czystego skiladnika.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania ksantogenianéw z alko-
holu etylowego, dwusiarczku wegla i stalego wodo-
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rotlenku metalu alkalicznego w obecno$ci rozpusz-
czalniké6w organicznych, znamienny tym, ze symteze
prowadzi si¢ od poczatku lub w konhcowej jej fazie
pod zmniejszonym ciSnieniem, z jednocazesnym od-
destylowaniem wody wraz z cieklymi substratami
reakcji, przy réwnoczesnym uzupelnianiu $rodo-
wiska reakcji dodatkowo wprowadzanymi substra-
tami do momentu zakonczenia reakcji.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny {ym, ze
ciekle substraty, alkohol i dwusiarczek wegla
wprowadza sie do S$rodowiska reakcji w postaci
roztworu w rozpuszczalniku lub w rozpuszczalni-
kach weglowodorowych lub w postaci zawracanego
do $&rodowiska reakcji skroplonego destylatu, po
oddzieleniu fazy wodnej.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, ze jako rozpuszczalnik stosuje sie weglowodor,
korzystnie benzen, lub mieszanine weglowodor6w
w postaci frakcji benzolowych lub naftowych.
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