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Sposob wytwarzania 3-metylomerkaptofenotiazyny
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytw'arzania
3-metylomerkaptofenotiazyny, wedlug patentu nr
57 319.

Wedlug patentu nr 57 319 N-(m-metylomerkapto-
fenylo)-aniline stapia sie z siarkg w obecnos$ci jodu
i pozostaloSci po oddzieleniu 3-metylomerkaptofe-
notiazyny z masy poreakcyjnej z poprzedniego sta-

piania zawierajgcej niezmieniong N-(m-metylomer-

kaptofenylo)-aniline i 3-metylomerkaptofenotiazyne
w iloSci 30—60% w stosunku do ogélnej iloSci
N-(m-metylomerkaptofenylo)-aniliny uzytej do po-
przedniej reakcji przy czym 30% jest po pierwszym
stopieniu w cyklu, a 60% po trzecim i nastepnych
stapianiach.

Metodg tg uzyskuje sie wydajno§¢ 80% teorii w
przeliczeniu na uzyta N-(m-metylomerkaptofenylo)
aniline.

Stwierdzono, ze prowadzenie tej reakcji przez
wkraplanie do masy reakcyjnej stopionej siarki
elementarnej, a po ustaniu wydzielania sie siarko-
wodoru, ogrzewanie przy cigglym strumieniu azotu
lub innego gazu obojetnego, zmniejsza mozliwo§é
powstawania produktéw ubocznych i hamuje pro-
ces utleniania powstatej 3-metylomerkaptofenotia-
zyny podatnej szczegblnie w wyzszej temperaturze
na dziatanie $rodkéw utleniajgcych.

Znane jest zastosowanie fenotiazyn jako przeciw-
utleniaczy np. w olejach polietylenowych, silikono-
wych, co §wiadczy o tym, ze fenotiazyny sg bardzo
podatne na utlenianie (Lit.: Murphy, Reiner, Smith,
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Anl. Chemie 42, 2479, 1950, Smith Org. Chemie 15,
1125, 1950 i inne).

Zastosowanie sposobu prowadzenia procesu we-
diug wynalazku, przez zmniejszenie ilosci krystali-
zacji, zwieksza wydajno$§é procesu i jednocze$nie
wplywa na jego przys$pieszenie. T

Wedtug wynalazku do ogrzanej mieszaniny zlo-
zonej z N-(m-metylomerkaptofenylo)-aniliny, po-
zostalo$ci po poprzednim stapianiu i jodu wkrapla
sie stopiong siarke elementarng i z chwilag gdy
przestanie sie wydzielaé siarkowodor przepuszcza
sie przez nig strumien azotu lub inny gaz obojetny,
az do zakonczenia reakecji.

Sposobem wedlug wynalazku osigga sie wydaj-
no$¢ 3-metylomerkaptofenotiazyny wynoszacg co
najmniej 90% wydajnoSci teoretycznej w przelicze-
niu na uzytg N-(m-metylomerkaptofenylo)-aniline.

Przyktad. Do.20 kg stopionej N-(m-metylo-
merkaptofenylo)-aniliny oraz 20 kg pozostaloSci po
zatezeniu lugéw z poprzedniej szarzy stapiania do-
caje sie 0,230 kg jodu po czym wkrapla sie w ciggu
godziny 5,9 kg stopionej siarki elementarnej utrzy-
mujgc temperature powyzej 145°C. Po ustaniu wy-
dzielania sie siarkowodoru przepuszcza sie przez
mase reakcyjng strumien azotu ogrzewajac jg przez
2—3 godziny. Po ochlodzeniu zawarto$ci reaktora
wsypuje sie 1,5 kg wegla aktywowanego, wlewa
50 litréw chlorobenzenu, ogrzewa i sgczy. Przesg-
czony roztwor poddaje sie krystalizacji przez ochlo-
dzenie go solanka, wykrystalizowany osad 3-mety-
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lomerkaptofenotiazyny sgczy sie, przemywa ‘30—50 -aniliny z siarkg wobec jodu w obecnosci pozosta-
litrami metanolu i suszy. lo$ci po wydzieleniu 3-metylomerkaptofenotiazyny
Uzyskuje sie 18 kg produktu o temperaturze top- 7z masy poreakcyjnej z poprzedniego stapiania we-
nienia 138—140°C. diug patentu nr 57 319, znamienny tym, ze do ogrza-

5 nej mieszaniny skladajacej sig¢ z N-(m-metylomer-
kaptofenylo)-aniliny, jodu i pozostalosci z poprzed-

Zastrzezenie patentowe niego stapiania dozuje sie lub wkrapla elementarng -

: siarke, a po ustaniu wydzielania sie siarkowodoru
Spos6b wytwarzania 3-metylomerkaptofenotiazy- reakcje prowadzi sie w strumieniu azotu wzglednie
ny przez stapianie N-(m-metylomerkaptofenylo)- 10 innego gazu obojetnego.
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