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Sposób wytwarzania 3-metylomerkaptofenotiazyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
3-metylomerkaptofenotiazyny, według patentu nr
57 319.

Według patentu nr 57 319 N-(m-metylomerkapto-
fenylo)-anilinę stapia się z siarką w obecności jodu
i pozostałości po oddzieleniu 3-metylomerkaptofe¬
notiazyny z masy poreakcyjnej z poprzedniego sta¬
piania zawierającej niezmienioną N-(m-metylomer-
kaptofenylo)-anilinę i 3-metylomerkaptofenotiazynę
w ilości 30—60% w stosunku do ogólnej ilości
N-(m-metylomerkaptofenylo)-aniliny użytej do po¬
przedniej reakcji przy czym 30% jest po pierwszym
stopieniu w cyklu, a 60% po trzecim i następnych
stapianiach.
Metodą tą uzyskuje się wydajność 80% teorii w

przeliczeniu na użytą N-(m-metylomerkaptofenylo)
anilinę.
Stwierdzono, że prowadzenie tej reakcji przez

wkraplanie do masy reakcyjnej stopionej siarki
elementarnej, a po ustaniu wydzielania się siarko¬
wodoru, ogrzewanie przy ciągłym strumieniu azotu
lub innego gazu obojętnego, zmniejsza możliwość
powstawania produktów ubocznych i hamuje pro¬
ces utleniania powstałej 3-metylomerkaptofenotia¬
zyny podatnej szczególnie w wyższej temperaturze
na działanie środków utleniających.
Znane jest zastosowanie fenotiazyn jako przeciw-

utleniaczy np. w olejach polietylenowych, silikono¬
wych, co świadczy o tym, że fenotiazyny są bardzo
podatne na utlenianie (Lit.: Murphy, Reiner, Smith,
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1125, 1950 i inne).
Zastosowanie sposobu prowadzenia procesu we¬

dług wynalazku* przez zmniejszenie ilości krystali¬
zacji, zwiększa wydajność procesu i jednocześnie
wpływa na jego przyśpieszenie.
Według wynalazku do ogrzanej mieszaniny zło¬

żonej z N-(m-metylomerkaptofenylo)-aniliny, po¬
zostałości po poprzednim stapianiu i jodu wkrapla
się stopioną siarkę elementarną i z chwilą gdy
przestanie się wydzielać siarkowodór przepuszcza
się przez nią strumień azotu lub inny gaz obojętny,
aż do zakończenia reakcji.
Sposobem według wynalazku osiąga się wydaj¬

ność 3-metylomerkaptofenotiazyny wynoszącą co
najmniej 90% wydajności teoretycznej w przelicze¬
niu na użytą N-(m-metylomerkaptofenylo)-anilinę.
Przykład. Do ^20 kg stopionej N-(m-metylo-

merkaptofenylo)-aniliny oraz 20 kg pozostałości po
zatężeniu ługów z poprzedniej szarży stapiania do¬
daje się 0,230 kg jodu po czym wkrapla się w ciągu
godziny 5,9 kg stopionej siarki elementarnej utrzy¬
mując temperaturę powyżej 145°C. Po ustaniu wy¬
dzielania się siarkowodoru przepuszcza się przez
masę reakcyjną strumień azotu ogrzewając ją przez
2—3 godziny. Po ochłodzeniu zawartości reaktora
wsypuje się 1,5 kg węgla aktywowanego, wlewa
50 litrów chlorobenzenu, ogrzewa i sączy. Przesą¬
czony roztwór poddaje się krystalizacji przez ochło¬
dzenie go solanką, wykrystalizowany osad 3-mety-
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lomerkaptofenotiazyny sączy się, przemywa 30—50
litrami metanolu i suszy.
Uzyskuje się 18 kg produktu o temperaturze top¬

nienia 138—140°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania 3-metylomerkaptofenotiazy-
ny przez stapianie N-(m-metylomerkaptofenylo)- 10

-aniliny z siarką wobec jodu w obecności pozosta¬
łości po wydzieleniu 3-metylomerkaptofenotiazyny
z masy poreakcyjnej z poprzedniego stapiania we¬
dług patentu nr 57 319, znamienny tym, że do ogrza¬
nej mieszaniny składającej się z N-(m-metylomer-
kaptofenylo)-aniliny, jodu i pozostałości z poprzed¬
niego stapiania dozuje się lub wkrapla elementarną
siarkę, a po ustaniu wydzielania się siarkowodoru
reakcję prowadzi się w strumieniu azotu względnie
innego gazu obojętnego.
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