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Znéme spbsoby syntézy tejto latky vychddzaji z cyklohexyltiolu a ftalimidu, pridom sa

v prvoh stupni pripravi cyklohexylsulfenylchlorid chlordciou cyklohexyltiolu a v druhom
stupni sa cyk;ohexylsulfenylchlorid kondenzuje ftalimidom v pritomnosti organickej bézy.

Podla &eskoslovenského autorského osvedlenia 178735 sa pripravuje N-/cyklohexyltio/-
ftalimid reakciou draselnej soli ftalimidu so sulfenylchloridom v mélovom pomere 1 aZ 1,8

'ku 1, béz pouZitia organickej bézy.

Nevyhodou 6boch postupov je, Ze sa vyroba N-/cyklohexyltio/ftalimidu uskuto&fiuje
v dﬁoch'stupﬁoch, kde v prvom saAz‘cyklohexyltiolu chloréciou pripravi cyklohexylsulfenyl-
chlorid av druhom stupni sa kondenzuje ftalimidom draselnym.

, :Véinym problémom pfi priprave cyklohexylsulfenylchloridu- je presné dévkovanie chléru
do roztoku cyklohexyltiolu.

Ak sa pridé menej ako 1 mol chidru vo&i 1 molu tiolu, zostdva v reakénej zmesi vedla
cyklohexylsulfenychloridu i dicyklohexyldisulfid, pri prebytoénom dévkovani chldru doché-
dza spravidla k nédslednej chlorécii cyklohexylsulfenylchloridu,

Palsou nevyhodou je, e cyklohexylsulfenylchlorid sa musi pripravovat pri teplotédch
=5 aZ 0 °C z dbvodov malej stability.

PodTa AO &. 191385 sa pri vyrobe N-/cyklohexyltio/ftalimidu pripravi cyklohexylsulfe-
nylchlorid priamo v prostredi ftalimidu draselného, &o umoZfiuje okam#itd reakciu medzi
ftalimidom draselnym a cyklohexylsulfenylchloridom.

Vyrobny postup sa realizuje tak, %e sa do roztoku dicyklohexyldisulfidu v nepolérnom
rozpistadle, napr. v chloride uhliZitom pridé tuhy ftalimid draselny, alebo jeho suspenzia
v nepolérnom rozpistadle napr. v chloride uhliditom a po dokonalom rozmie3ani sa do tejto
zmesi zadne pridévat chldr vo forme roztoku v neﬁolérnom rozpidtedle, pri¥om za intenziv-
neho mie¥ania reakdnej zmesi dochédza k okamZitej reakeii medzi dicyklohexyldisulfidom
a chlérom za vzniku cyklohexylsulfenylchloridu, ktory vzépiti reaguje s pritomnym suspen-
dovanym ftalimidom draselnym za fzniku N-/cyklohexyltio/ftalimidu a KCl.

Mo¥nost vyufitia uvedeného postupu je hlavne v diskontinudlnom procese vyroby N-/cyk-
lohexyltio/ftalimidu.

Nevyhody doposial uvédzanych postupov odstrafiuje spbsob podla vyndlezu, ktorého pod~
statou je, %e sa do suspenzie ftalimidu draselného o koncentrécii 3 aZ 20 % hmot. v nepo-
lérnom rozpistadle za intenzivneho mie3ania pridéva dicyklohexyldisulfid, alebo roztok di-
cyklohexyldisulfidu v nepolérnom rozpiitadle 5 a% 60%-ny v mélovom pomere disulfidu k fta-
1limidu draselnému 1 ku 2, a sidasne sa do suspenzie pridéva i chldr alebo roztok chloru
v nepolédrnom rozpdéﬁadle v mélovom pomere chldru k dicyklohexyldisulfidu 1,0 ku 1,0 aZ 1,05,
pridom rychlost ddvkovania oboch zloZiek sa voll tak, aby teplota reakdnej zmesi neprevy3i-
la 40 °C, a dalej sa ponechd reakénéd zmes doreagovat za mieZania pri teplote 20 a% 40 °¢c
podas 20 aZ 240 minﬁf. Ako nepolérne rozpustadlo sa pre pripravu suspenzie ftalimidu dra- -
selného, roztoku dicyklohexyldisulfidu i roztoku chldru pouZiva chlorid uhli&ity, perchlor-
étylén, n=heptén, frakcie benzinu. Koncentrdcia ftalimidu draselného v suspenzii je 3 aZ
20 % hmot., vyhodne 5 aZ 12 %. Roztok dicyklohexyldisulfidu sa pridé?a pri teplote 20 °c.
Vedla priddvania dicyklohexyldisulfidu sa pridéva i chlér bud@ plynny alebo vyhodnejdie
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vo forme roztoku v nepolérnom rozpistadle. Je vyhodné priddvat roztok chléru, ktorého tep-

lota je O °C. Reakdnd zmes doreaguje po ukon&eni ddvkovania pri teplote 20 a% 40 °¢c polas
20 a¥ 240 mindit, vyhodne pri teplote 28 a%¥ 35 °¢ podas 30 aZ 120 minit.

D8leZitym predpokladom uUspesného prevedenia postupu je, aby sa d4vkovanie chldru do
suspenzie ftalimidu uskutoénilo aZ po nadédvkovani éasti dicyklohexyldisulfidu cca 10 % hmot.
z celkového mno¥stva, pridom sa proces musi viest tak, aby v reaknej sistave bolvneustéle
prebytok dicyklohexyldisulfidu vodi pridévanému chloéru. A%¥ po ukondeni priddvania dicyklo-
hexyldisulfidu sa postupne dodévkuje i chlor v mol. pomere k disulfidu 1 ku 1.

Vyhodou postupu je, Ze sa pripravi pri vyrobe N-/cyklohexyltio/ftalimidu cyklohexyl-
sulfenylchlorid prismo v prostredi ftalimidu draselného, &o umo%¥uje okem%ity reakciu me-
dzi ftalimidom draselnym a cyklohexylsulfenylchloridom,

Vyhodou postupu podla predmetu vyndlezu oproti AO &. 191385 je, %e sa do suspenzie
ftalimidu draselného priddva roztok dicyklohexyldisulfidu, pripadne priamo dicyklohexyldi-
sulfid, ¢im sa zniZili objemy pouZivanych rozpuiStadiel a zvy3ili sa koncentrédcie reaguji-
cich zloZiek pri vyrobe N-/cyklohexyltio/ftelimidu,

Ak sa postupovalo podYa A0 &. 191385, koncentrdcia dieyklohexyldisulfidu v nédsade ne-
presiahla 10 % hmot. Ak sa postupuje spdsobom podla vyndlezu, moZno do suspenzie ftalimi-
du draselného priddvat vyhodne koncentrované roztoky dicyklohexyldisulfidu 30 a¥ 60 % hmot.
pripadne priamo dicyklohexyldisulfid, &im sa znalne zmen3i objem pouZivanych rozpistadiel,
a tym i nédroky na velkost zariadenia.

Vyhodou postupu podla vyndlezu je, %e na zdklade zniZenia objehu rozpistadiel pri
dédvkovani disulfidu sa mb3e zvhd3it objem rozpistadla a znfZi sa koncentrdcia suspenzie
ftalimidu draselného a zvy8i sa rozpustnost ftelimidu draselného.

7 hladiska exotermického prejavu reakcie je vyhodne ddvkovat chlor vo forme roztoku.

Ak koncentrdcia dicyklohexyldisulfidu v reak¥nej zmesi présiahne 10 % hmot., Jje vy-
hodné potas priddvania 10 a% 15%-ného roztoku chléru reakdni zmes chladif,'aby sa teplota
potas kondenzdcie pohybovala v rozmedzi +5 aZ% + 40 °c. Alebo je mo¥né zni%it reakdnd rych-
lost ddvkovania dicyklohexyldisulfidu i chldru tak, %e teplota reak¥nej zmesi nepresiahne
40 °c,

BPalsou vyhodou postupu podla vynédlezu je, %e moino uskutodnit kondenzéciu strieda-
vym priddvanim roztoku dicyklohexyldisulfidu a chldru do suspenzie, a tento postup moZno
zopakovat niekolkokrdt aZ do dosiahnutia mol. pomeru disulfidu a ftalimidu draselného
1 ku 2, 8o mé niekolko vyhod.

~Jednou z nich je, %e moZno ddvkovanim jednotlivych komponent regulovat teplotu v reak&-
nom systéme a sulasne sa priebeZne, presne reguluje ddvkovanie disulfidu i chléru v pris-
lusngch molovych pomeroch.

Vyhodou postupu je, 2e.v 8td4diu izolédcie produktu, po skon¥eni kondenzédcie a odstré-
neni nezreagovanych surovin v d8sledku pouZivania kbncentrovanejéich roztokov reagujicich
zloZiek sa zmen3il objem rozpdstadla pri zahustovani produktu z roztoku.

DalSou vyhodou postupu je, Ze sa mbZe uskutolnit kontinudlne, prifom sa dévkuje

ftalimid draselny, dicyklohexyldisulfid i chldr v prislusnyeh molovych pomeroch takou
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rychlostou, aby teplota reakénej zmesi neprevydila 40 °C a dalej reakdns zmes doreaguje

v daldfch reakdnych nddobéch, odkial sa vedie na izoldciu produktu.
Vyndlez ilustrujd nasledujdice priklady, ktoré v3ak vobec nevyderpdvaji jeho rozsah.
MoZnost vyuZitia vyndlezu je pri vyrobe N-/cyklohexyltio/ftalimidu.

Priklad 1 °

Do pathrdlej banky opatrenej KPG mieSadlom, teplomerom, chladiom a dvomi prikvapkévacimi
lievikmi sa naddvkovalo 203,5 g suspenzie ftalimidu draselného 18,5 g /0,1 mol/ a 185 g
chloridu uhli&itého. Po dokonalom rozmiedani sa zadal priddvat do tejto suspenzie, za mie-
3ania pri teplote 20 ®¢ roztok dicyklohexyldisulfidu, obsahujiei 11,6 g 0,05 mélu v 66 g
chloridu uhliditého a vzépsti po pridani cca 10 % z celkového mnoZstva disulfidu sa zalal
pridévat roztok chléru v chloride uhliditom chladeny na O °C a% + 5 °C obsahujdci 3,6 g
chldru v 15 g chloridu uhliéitom. Rychlost dévkovania sa regulovala -tak, aby v reakénej
zmesi bol v prebytku dicyklohexyldisulfid voéi pridédvanému chldru, Podas prid4vania teplo-
ta v reakénej zmesi postupne vystipila aZ na 38 aZ 39 %¢. Po ukondeni ddvkovania reakéné
zmes doreagovala pri teplote 20 ¢ podas 180 minit. Po odstréneni reakciou vznikajiceho
chloridu draselného sa filtrdt zahustil a zré%al prebytkom benzinu. Filtrdciou produktu

a vysudenim sa ziskalo 23,75 g N-/cyklohexyltio/ftalimidu o t.t. 90 a%Z 93 °¢. Konverzia
dicyklohexyldisulfidu na N-/cyklohexyltio/ftalimid je 91%-néd.

Prikled 2

Do banky popisanej v priklade 1 sa navéiiio 18,5 g /0,1 mélu/ ftalimidu draselného a pri-
dalo sa 251,5 g chloridu uhliditého. Suspenzia sa mieSala 20 minit pri teplote miestnosti.
Potom sa zadal prikvapkévat dicyklohexyldisulfid /11,6 g 0,05 mol/ za neustédleho mieZania
zmesi a sufasne sa za¥al prid4vat i roztok chloru v chloride uhli&itom /3,6 g 0,05 mol
'chléru viT g CC14/. Rychlost ddvkovania sa regulovala tak, aby v reakinej zmesi bol v pre-
bytku dicyklohexyldisulfid vod&i priddvanému chléru., Teplota reakénej zmesi vystupila na

40 °C, Po ukondeni ddvkovania dvoch komponent sa reak¥né zmes miedala edte 240 mindt pri
teplote 20 %@, Izoldcia produktu sa uskutodnila obdobne ako v priklade 1. Ziskalo sa 24 g
N-/cyklohexyltio/ftalimidu o t.t. 90 aZ 92 o-C, do Jje temer 92%-ny vytaZok.

Priklad 3

Obdobne ako v priklade 1 a 2 sa do banky navé¥ilo 18,5 g /0,1 mol/ ftalimidu draselného

a pridalo sa 105 g chloridu uhliditého, Suspenzia sa dokonale rozmiedala a zalal sa pri-
dévat 43%-ny roztok dicyklohexyldisulfidu obsahujici 11,75 g dicyklohexyldisulfidu. Pri-
- dalo sa 20 % z celkového mno¥stva roztoku disulfidu a pridévanie sa zastavilo. Dalej sa
zadal pridédvat roztok chldru v chloride uhliéitom /3,6 g v 35 g 0014/ z neho sa pridalo
20 % a dalej sa pridévania roztoku chléru zastavilo, teplota vystupila na 28 °c. Vv @al-
Som sa pokradovalo v pridédvani disulfidu a op#t chldru., Postup sa opakoval a% do nadévko-
vania celého mno¥stva. .disulfidu i chldoru. Dalej reakind zmes doreagovala pri 20 °C poZas

120 minit. Izoldciou sa ziskalo 24 g N-/cyklohexyltio/ftalimidu o t.t. 90.a% 93 °c.
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PREDMET VYNLLEZU

1, Sp8sob vyroby N-/cyklohexyltio/ftalimidu reakciou dicyklohexyldisulfidu, ftalimidu
draselného a chloru, vyznedujici sa tym, e sa do suspenzie ftalimidu draselného
o koncentrdcii 3 a¥ 20 % hmot. v nepolérnom rozpistedle priddva za mieSania dicyklo-~
hexyldisulfid, alebo roztok dicyklohexyldisulfidu v nepoldrnom rozpuidtadle v molovom
pomere k ftalimidu draselnému 2 ku 1, a sulasne sa. pridédva i chl6r, alebo roztok chlo-
ru v nepolérnom rozpistadle v molovom pomere chldru k dicyklohexyldisulfidu 1 ku 1
pri rychloéti priddvania oboch komponentov zodpovedajicej teplote reakénej zmesi

40 °C, a dalej sa ponechd reak®nd zmes doreagovat za mieSania pri teplote 20 a%

40 °C potas 20 a# 240 minit.

2. Spésob podTa bodu 1, vyznadujici sa tym, Ze koncentrdcia ftalimidu draselného v nepo-
lérnom rozplidtadle je 5 a%¥ 12 % hmot.

3. Spésob podla bodu 1 a 2, vyznadujici sa tym, %e 10 a% 20%=-ny¥ roztok chldru sa pridéva
pri teplote O °c.

4. Spbsob podla bodu 1 aZ 3 vyznafujuici sa tym, Ze sa priddva 5 a¥ 60%-ny roztok dicyklo-
hexyldisulfidu pri teplote 20 °C.

5« Spbsob podla bodu 1l aZ 4 vyznadujuci sa tym, Ze reakiné zmes doreaguje pri teplote
28 a¥ 35 °C posas 30 a¥ 120 minut.

6. Spdsob podla bodu 1 a% 5, vyznalujici sa tym, Ze sa do suspenzie ftalimidu draselného

striedavo pridédva dicyklohexyldisulfid a chlor.

7. Sp8sob podla bodu 1 a¥ 5, vyznadujici sa tym, %e proces kondenzécie moZno uskutodnit
diskontinudlne, alebo kontinudlne. :
/
8. Spbsob podla bodu 1 a% 7, vyznaégjdci sa tym, fe nepoldrnym rozpi¥tadlom je chlorid

uhli&ity, perchloretylén,

P
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