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(54) Zatfzeni pro kontinuélnf presmyk N-nitrozodifenylaminu ne 4-nitrozodifenylamin

Vyndlez se tykd zarfzeni pro kontinudlni provedeni pFesmyku N-nitrozodifenylaminu

na 4-nitrozodifenylamin.

Presmyk N-nitrozodifenylaminu na 4-nitrozodifenylemin se uskutednuje vidy za pii-
tomnosti chlorovodiku a alifatického alkoholu. 2 reakdni sm&si se vyluZuje mélorozpust=-
ny hydrochlorid 4-nitrozodifenylaminu. Presmyk se nej¥ast¥ji uskutednuje vsddkovym po=
stupem v reaktoru s michadlem. Kontinudlni provedeni piesmyku se v3ak setkdvd s n¥kte-

rymi problémy.

Reakdn{ smds predstavuje dost hustou suspenzi krystalkd hydrochloridu 4-nitrozo-
difenylaminu, které maji tendengﬁ k sedimentaci a k nalepovéni na stény zaPizeni, zej-
ména v potrubnich spojich mezi.jednotlivymi reaktory kaskddy. P¥i nevhodném zpisobu
spojeni reaktord se zarfzeni ucpdvé hydrochloridem, ktery se postupn® m&ni na pryskyf-
naté ldtky. Spojendi jednotiivych reaktord prepady piedpokléddé stupnovité usporddéni
reaktord, které je nevyhodné z hlediska uloZen{ a propojenf, monté%e i‘obsluhy. Vodo-
rowvné pretoky, umist?né pod hledinou reakdni sm&si se p¥i nevhodné konstrukei zanédie=-

ji dsadami,

Dal¥fm problémem je vliv distribuce dob zdrienf na vytdZek %d4daného produktu.

Hydrochlorid 4-nitrozodifenyleminu je nestély a men{ se na pryskyfice obsshujici atomy
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chloru védzané na uhlik a proto v&t%f doba zdrienf ne¥ optiméint vede ke snifent vytdtku
a zhordenf{ kvality produktu. Naopak pfi krat¥f dob¥ sdriéni nestadf vjchozi létka zoela
zreagovat, coZ rovn&% vede k ni%3fim vyt&fklm., Tvar distribuce dob zdr¥eni 24vis{ na kone
strukci reaktoru, kterd je silnd vymezena nutnost{ pracovat ve smaltovendm zar{gent,
Distribuei dob zdrienf miZe té’ zhorfovat zpdtné promichévén{ ve spojovacim potrubi mesi
Jednotlivymi reaktory kaskddy.

Uvedené nedostatky odstraﬁudq zafizen{ pro kontinudlni provedeni piesmykin Nenitro=
zodifenylaminu na 4-hitrozodifenylamin za prftomnosti chlorovodfku v prostiedl sm&si ali-
fatického alkoholu s nepoldrnim rozpouétédleﬁ v kaskddd reaktord s michadlem podle vynés
lezu, jeho% podstatou je, e reaktory kaskddy jsou spojeny vodorovnym pretokovim potrue
bim, umistnym pod hladinou reakini sm&si, prisem# délka pretokového potrubf je 2 a¥
4ndsobkem jeho wnit¥ntho prim¥ru, ktery odpovidd rychlosti prouddn{ reakini sm&si 1 a¥
10 em 8'1

pod dhlem 20 &% 45 stupnd pred hrdlem nebo hrdly pretokovéhe potrubf, pridem? v petoko=

; ptigem? reasktory jsou opat¥eny nejmén¥ jednou nardfkou umistinou pidorysns

vém potrubi je mo¥né umistit clonu s volnym prifezem 5 a¥ 20 % prdfezu potrubi.

Upravenim kruhovych nardfek do reaktoru se zajistf zvy¥eni turbulence Peskini sm¥ai,
¢{m¥ se zamezi nalepovéni krystalkd na stdny zedizenf, JestliZe Jé spojovaef potrubf mezi
reaktory krétké a dostatedného prifezu, zasahuje do n¥ho z obou stran michaci{ efekt mf-
chadla. V dlouhém spojovacim potrubf se kapalina uklidn{ a potrubi se uc¢pe. Turbulence
v pretokovém potrubil se 2zlepsdf, jestli%e se do vhodné vzdélenosti p¥ed pretok ve smsru
otdfen{ michadla umist{ nerd¥ka. Nerdiky zlepdujf té% promfehdvéni ve vertikélnim smému
a zufujl tak interval dob zdrieni,

Tendence k nalepovéni krystalkd se sni¥uje s rostouci konverzi vfchoz{ ldtky a nej=-
v8t8{ nebezped! hroz{ proto v prwim a druhém reaktoru keskddy. V zaffzeni pro presmyk
N-nitrozodifenylaminu podle vynélezu je proto vf§hodné, aby reaktory & konverzi vchosd
ldtky pod 80 % m¥ly zvySeny vfkon michadls, vyjéd¥eno piikenem motoru 1,5 a% 2,5 ¥W/m3
reakéniho objemu,

Pri men¥fm objemu vyroby se musf volit ni%¥f rychlost proudni reakini sm¥si v pre-
tokovém potrubi a sice 1 a¥ 3 cm s'l, protoZe do udzkého potrubl turbulence mén¥ zesshuje.
V takovém pX{padé se zvyduje stupen zp&tného promfchdvin{ mezi reaktory a tim se zhorsu=
Je distribuce dob 2drZeni. V zaffzenf podle vynélezu je proto vyhodné umistit do preto=
kového potrubi jednu clonu, jejiZ volny prifez je 5 a% 20 % priFezu potrubi, Je vihodné,
aby byla clona zhotovena z teflonu, na ktery se krystalky velmi mélo nalepaifs

Uspotddén{ resktord, dimenze spojovactho potrubf a umistinf nardZek je zndzorné&no nea
priloZeném vykrese,

P¥{klad
Do kaskddy p&ti smaltovangych reaktord 1 opatfenych michadlem a dvima nardikami 4

um{sténymi pidorysn& pod thlem 30 stupnt pred protilehlymi hrdly 3 pretokovfch potrubi 2

se nastrikuje 38% roztok N-nitrozodifenylaminu v toluenu a 30% roztok chlorovodiku v me-
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tanolu., Pom¥r obou surovinovych proudd je takovy, aby se dosdhlo molérnfiho pom&ru chlo-
rovod{k HCl/N~nitrodifenylemin = 1,45, 62inn§ objem jednoho reaktoru 1 je 6 m3, néstiik
N-nitrozodifenyleminu jako &isté sloZky je 900 kg za hodinu. Reaktory 1 jsou spojeny
potrubim 2 o ynitinim prim¥ru 200 mm a délce 60 mm, Prikon motoru michadla je 11 kW. Chle-
zenim v duplikdtorech reaktord 1 se udr¥uje reakéni{ teplota na 20 aZ 25 %c, Ze zvy¥eného
prepadu posledniho reaktoru 1 keskddy prepadd reakini sm&s na daldi gpracovéni,

Vyjmutim 4-nitrozodifenylaminu do nadbyte¥ného roztoku hydroxidu sodného, oddélenim
toluenové féze a vysrdZenim vodného roztoku sodné sole kyselinou se ziskd 4-nitrozodife-
nylamin ve vytéiku 93 %, potiténo na N-nitrozodifenylemin., Cistota ziskaného produktu Je
vyjédrena obsshem chloru 0,2 % a teplotou téni 141 aZ 144 .

pXEDMET VYINALEZU

1. Zarfzeni pro kontinudlnf provedeni pFresmyku N-nitrozodifenyleminu na 4-nitrozodifeny-
lemin za p¥itomnosti chlorovodiku v prostied{ sm&si alifatického slkoholu s nepolér-
nim rozpoustédlem v kaskédd reaktord s michadlem, vyznadlené tim, Ze
reaktory /1/ kaskédy jsou spojeny vodorovnym pretokovym potrubim /2/, umistEnym pod
hladinou reakni smési, prifem? délka pretokového potrubi /2/ je dvou a? &tyfndsobkem
jeho wvnit¥ntho prim¥ru, ktery odpovidd rychlosti ﬁroudéni reakén{ sm¥si 1 aZ 10 cm s'l,
pri¥em? reaktory /1/ jsou opatleny nejmén¥ jednou nard¥kou /4/umisténou pidorysn& pod

ghlem 20 a% 45 stupni pred hrdlem nebo hrdly /3/ pretokového potrubl /2/.

2, Zabizen{ podle bodul, vyznadtené 1t im, Z%e v pretokovém potrubi /2/ je
unfsténa clona /5/ 8 volnym prirezem 5 af 20 % prifezu potrubl /2/.

1 vykres
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