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Spbsob vyroby dimetylditiokarbemidanu sodného

Sp8sob viroby dimetylditiokarbamidanu

sodného vo forme vodného roztoku kondenzd-

ciou dimetylaminu, hydroxidu sodného a

sirouhlika vyznadujici sa tym, Ze sa kon-

denzuje 36 af 14% vodny roztok dimetyla-

minu, 30 a% 45% vodny roztok hydroxidu

gsodného a sirouhlik, pridom moldrny po-

mer reagujicich zloZiek dimetylamin :

hydroxid sodny :-sirouhlik je 1 : 1 : 1,0

~a% 1,03,

pri teplote 5 a% 25 °C,

podas 1 aZ 3 h ddvkovania sirouhlika do

vodného roztoku dimefylaminu & hydroxidu -

sodného s naslednym Qoreagovanim reskinej

zmesi pocas 1 h.
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Vynilez éa tfke sp6sobu vjrobﬁ dihétyldifiokarbamidanu sodného, kodéniéciou dimety-
1aminu, hydroxidu spdného a sirouhllka pr1 ekvimolarnom ddvkovani reakcnych komponent.
Vodny roztok dimetyldltiokarbamidanu sodného sa pouZiva pri polymerlzacil kaucuku.
Podla dosiai zau21vaneho postupu vyroby sa dimetylditlokarbamidan sodny vyrédba vo
’ forme vodneho roztoku, kondenzdciou dlmetylamlnu, smrouhllka a hydroxidu sodného.
Kondenzaci& prebieha vo vodnom prostredl pri teplote + 15 °¢ a¥ + 20 °¢ za normalne-

ho tlaku po dobu 8 hodln reakcie.

CH..
CHj : 3 - ,
\NH+CSQ+NB.OH..—-—> \N-C-S--Na.-+H20
. o : C ~ :
CH, , - CHj s

Podia dosiai iauéivaného postupu vyroby sa dédvkuje sirouhlik v molovom pomere k dimetyl-
eminu 1,09 a% 1,2 ku 1. ' o
Nezreagovanj-sirouhlik po kondenzdcii sa nechéva po odstaveni miesenia sedimentovaf.
Doba sedimentdcie je v pfiemere 2 h, Nevyhodou postupu je, nutnj proces sedimentdcie
nezreagovaného CSE, aeho oddelenie, vracanie spa% do vyrobneho cyklu, pricom je znecis-
teny reakcnyml sploa1nan1, vlhkosfou a podobne.
Sedimentovany 51rouh11k spolu s rozpustnyml reakdnymi zloikami a ¢ast. vodou sa vfacia
‘spat do zdsobnika Cbz, ¢im sa zvysuge jeho zneéistenie, Co je nevyhodou. , i
ﬁalsou nevyhodou je, Ze samoiny vodny roztok zelaneho dlmetylditiokarbamldanu sodného
obsahuge-volny nezreagovany sirouhlik niekedy aZ v mnoZstve 2,0~kg/h , Co predstavuje
jédnakstraty nezreagovanej suroviny v produkte, ale zhorSuje i ppdmiehky spracovania’
vodného roztoku dimetylditiokarbamidanu sodného vzhfadom na vieobecne zndme toxické pod;
:mienky CS2. ’ .
Nevyhodou dosiel zauiivaného spoéobu'vjroby je i to, Ze do~kon@enzécie dimetyleminu
g0 dirouhlikom a Naoﬁ sa nadévkovéva hydroxid sodny v prebytku.
D081a1 pou21vany molarny pomer dlmetylamlnu a hvdrox1du sodneho je 1 ku 1,02,
‘Prebvtocny hydxox1d sodny ostéva z dasti nezreagovany a prechddza do vodneho roztoku sod—
nea soli ditlokarbamatu, v nlektorych prlpadoch az v mnovstve 4,0 kg/m .
Nezrea@ovany NaOH predstavuge stratv suroviny v produkte, ale i zhorsSenie podmlenok spra-
covania vodného roztoku sodnej soll dimetylditiokarbamidanu.
.D3151a nevyhoda d051al zauz1vaneho sposobu vyroby givisi g predavkovanlm 31rouh11ka a
hydroxidu sodného vodi dimetylaminu pocas kodnenzdcie, tym sd vytvorené podmienky pre ich
vzajomnu reakeiu. Reakcion prebytocneho sirouhlike a’ hydroxidu sodneho dochddza ku vzni-
“ku nez1aduceho tritiokarbamatu sodného Na CSB' ktorJ gposobuje zhorsenu kvalltu dimetyl~
ditiokarbamidanu sodného.
Ako vedlajsi a ne¥elatelnj produkt ;eakéie zhoféuje zfarbenié roztoku dimetylditiokarba~
midu sodného. .
Uvedene nevyhody odstranuae ap8¢odb vyroby dlmetyldltlokarbamldanu sodneho vo forme’

vodného roztoku kondenza01ou dimetylaminu, hydrox1du sodného & 51rouh11ka podia vyndlezu,



ktorého podstatou je, Ze sa kondénzuje vodny roztok dimetylaminu o koncentrdcii 36 al
41% hmotnostnych, vodny roztok hydroxidu sodného o koncentrdcii 3é’a2 45 % bhmotnostnych
a girouhlik, pridom ﬁolérny pomer reagujicich zloZiek, dimetylamin : hydroxid sodny @
sirouhlik je 1 : 1l: 1,0 éivl;OS,‘ﬁri teplote 5 aZ 25 °¢ poéas_lAaé 3 hodin ddvkovania
$irouhlika do vodného réztoku dimetylaminu a hydroxidu sodného 's naslednym doreagovanim
reakénej zmesi podas 1 h.

Posfupom pqdia vyndlezu sa zjednodusuje technologickj>postup eroby v tom, Ze odpa;
dd proéesléedimehtécie a operdcie guUvisiace s Vracanim ¢5, do erobného_ﬁrocesu.

Yelej sa pri postupe podla vyndlezu nedostéva 032 de vysledného produktu.

V pripade poufitia mierneho prebytku CS2 na kondenzdciu /prebyteck €,01 a% 0,03 ml/,
prédstévuje tento zSasti manipuladné straty a len milo z neho sa dostéva rozpustné v roz-
toku dimetylditiokarbamidanu sodného. |

Tym, Ze f=7:) hygroxid sodny ddvkuje v ekvimolfrnom pomere vodi dimetylahinu resps i
voli siroﬁhliku, nedostdva sa v&iny NaCH do vysledného produktu.

Pri postupe podfa vynslezu sa nepreddvkoviva hydroxid sodny a dirouhlik voéi diﬁetylaminu, ‘
t§m sa zabrdni tvorbe ne¥iadlceho tri-tiokarbamatu sodéndho, &im sa podstatne zlepdi Eisto-'
ta Zelaného produktu, ale i farebnost roztoku. .
Uvedenym postupom & zabrdni oranZovo-fervenému sfarteniu roztoku, prifom sa ziska priez-

-ra&ﬁy, bezfarebny roztok sodnej soli ditickarbemidanu sodného.

Priklad 1
Do 1 1 trojhrdlovej banky opatrenej mieSadlom & teplomerom, nadévkovacim lievikom na su-
roviny sa postupne naddvkovaelo 47 ml vody, dalej sa pridalo 93,7 g 100% NaOH vo forme

vodného roztoku, 1G4,3 g dimetylaminu 10C% vo forme 4C% vedného roztoku.

Podas priddvania sa udrfiavala vodnym kdpelom teplota v rozmedzi +15 aZ +20 °¢.

fo naddvkovani fjchto surovin sa zmes mieéala ﬁo dobu 3U min. privuvedenej teplote.
Delej sa zadal pridivaf 082 po‘dobu 3 hodin, pridom sa pridalo celkove 183 gz 082, pofas
pridéﬁania sa reakcCnd zmes miesala a chladila vodnym kﬁpeiom tak, aby teplota nepresti-
pila +20 °C. |
Po ukondeni{ priddvania 032 sa roztok dimetylditiokarbamidanu sodného mieSal cca 1,5 h

& pridalo sa 53 ml vodj. .

Z roztoku bole odobrand vzorka, prifom sa zistilo:

koncentricia dimetylditiokarbamidanu sodného 4G,35% hmot.
voinealkélie vyjadrené ako NaCH 0%
obsah CB, - , 0,75 g/1

mechanické nedistoty stopy

iry a bezfarébnj”roztok

Priklad 2

Do 1 1 trojhrdlovej banky opatrenej miesadlom a teplomerom,:dévkovaéim lievikom nﬁ‘suro-




viny sa postupne nadévkovalo 47 ml vody, éalej.sa pridelo 92,7 g /2332?mol/ lOO%'NaOH
vo forme vodného roztoku, 104,3 g /2,32 mol/ dimetylaminu 100 % vo forme 40% vodneho roz-

tokﬁ.

Pocas priduvania sa udrziavala vodnym kupeiom teplota v rozmedzi +15 a% 20 Od.

Po nadavkovanl tychto surov1n se zmes miedSala po dobu 30 mindt pri uvedenea teplote.

Dalej sa zadal prldava% CS po dobu 1 hodiny, pridom sa celkove pridelo 183 g CS /2 4 mol/.
Polas pridévania g8 reakind zmes miesala a chladila. voanym kupelom tak, aby teplota nepre~
krodila +20 oG,

‘7 nladiska dalsieho vyu21t1a sa roztok dimetylditiokarbamidanu sodneho zriedil 53 ml vody.
Po odobratl vzorky sa zistilo: —
koncentécia.dimetylditiokafbamadu sodného , 40,33%‘hmot.

volne alkdlie vo forme NaOH ¢ % huot.

obsah CS, _ o ’ 0,64 g/1

mechanické nedistoty ‘ . ' stopy

Eirybezfarebnj roztok

Prikled 3

Do 11 troﬁhrdlovej bankyopatrenej mieéadlom, teplomerom & dévkovaéim lievikom na surovi-
. ny sa postupne naddavkovalo 47 ml vody. '

Dalej sa pridalo 92,7 & /2,32 mol/ 100% NaOH vo forme vodneho roztoku.

Polas prldavanla sa udrziavala teplota vodnym kupelom v rozmedzi +8 a¥ +20.%¢c.

Po naddvkovani t'chto/surov1n o6 zmes mieSala po dobu 20 mindt pri uvedene] teplote.
ﬁalej sa prldaval Cp po dobu 1 hodiny, prlcom sa celkove pridalo 178, 3 g /2 32 mol/ CS
Podas pfidévania.sa reakénd zmes miedala a chladila vodnym_kupelpm tak, aby teplota ne-
prekroGila +20 °c. ' o .

balej sa.réztok zriedil 53 ml vody a‘odobrala sa vzorka, pridom sa zistilo:
-kthentrécia'dimetylditiokarbamidanﬁ.

, soﬁnéhb bola: 40,57% '

yoiné alkdlie vo forme NaOH ¢

obsah-CS_2 ‘stopy ‘

roztok bol diry bezfarebny

‘PREDMET VYNKLEZ u |
1; Spdsob vyroby dlmetvldltlokarbamldanu sodneho vo forme: vodneho roztoku kondenzéciou
dimgtylamlnu, hydroxldu sodného a 81rouh11ka vyznacuauc1 sa tym, %e sa kondenzuje
36 a% 14% vodny roztok dimetylaminu, 30 aZ 45%. vodny roztok hydroxidu sodného a si-
fQuhlik;.priéomAmolérny pomer re&gujuc;ch zlo¥iek dimetylamin : hydroxid sodny : si-

rouhlik -je 1 : 1 : 1,0 a% 1,03,



Pri teplote 5 8% 25 °c,
podas 1 aZ% 3 h ddvkovania 51rouh11ka do vodného roztoku dlmetvlamlnu a hydroxidu sodneho

s naslednym doreagovanlm reakcneJ zmesi podas 1 h.

2. Spdsob podia bodu 1 vyznadujici sa tym, Ze ga kondenzuae dlmetylamln, hydroxid sodny

a s1rouh11k v moldrnom pomere 1 : 1 : 1.

3. Spésob podia bodu 1 a 2 vyznadujlei sa tym, %e¢ sa kondenzdcia uskutodnuje podas 1 h

bez doreagovania. . o i
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