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{54) Spdsob pripravy roztokov soli alkylénbisditiokarbamidovych
kyselin a zariadenie na vykondvanie tohoto spdsobu

Vyndlez sa tyka sp8sobu pripravy roztokov

solf alkylénbisditiokarbamidovych kyselin
reakciou sirouhlfikea, alkfndiaminov s 2 a%
6 atomami uhlfka a amoniaku a/elebo hydro-
xidu alkelického kovu a/alebo hydroxidu
kovu alkalickej zeminy pri teplote 20 aZ

60 °C a pri pH 7,5 &% 13,0. Alkéndiamin,
s{rouhlfk a/alebo ich zmes a amonisk
a/alebo hydroxid alkalického kovu a/alebo
hydroxid kovu slkalicke] zeminy sa konti-
nudlne ddvkuju do cirkulujdceho reak&ného
prostredias, ktoré je tvorené zmesou pro-
duktu, medziproduktov a reak&nych zloZiek.
Hmotnostny prietok cirkulujicej resk&nej
zmesi je 50 a% 3 000ndsobkom hmotnostnej
rychlosti ddvkovania sirouhlfka.

Roztoky soli uvedenych kyselin sa mbiu
pripravit na zariadenf, ktoré pozostdva
zo zésobnfka reak&nej zmesi, cirkula&ného
terpadle, vymenfka tepla, privodu alkédn-
diaminu, privodu sfrouhlfka, privodu
amoniaku &/alebe hydroxidu alkalického
kovu a/slebo hydroxidu kovu alkalickej
zeminy, odvodu surového produktu a pripad-
ne statického mie¥adla.
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy roztokcv solf alkylénbisditickarbamidovych kyselin
a zariadenia na vykonAvanie tohtc spdsobu.

Vodorozpustud soli substituovanych ditiokarbamidovych kyselin patria medzi vyznamné
medziprodukty a produkty chemického priemyslu. Na ich bdze Je zaloZend vyroba viacerych
agrochemikdii{ - fungicidov, pddnych dezinficientov, moridiel semien a inhibftorov nitri-
fikdcie; priemyselnych fungicfdov; gumdrenskych chemikdlif; lie¥iv; inhibftorov mikro-
bidlnej korozie kovov; chemickych analytickych reagentov a podobne.

Vodorozpustnd soll substituovanych ditiokarbamidovych kyselin sa obvykle pripravujy
reakciou sfrouhlfka s alkdndiesminmi alebo dialkénamfnmi v alkalickom prostredi.

Klesické postupy na pripravu vodorozpustnych solf alkylénbisditiokarbamidovych kyselin
sa zakladali na reakcii sfrouhlfks s alkéndieminmi v silne alkalickom prostredf. V zmysle
postupov tohto druhu sa napriklad dvojsodné sol eténbisditiokarbamidove]j kyseliny pripra-
vovale tak, Ze sirouhlik sa za mielenie priddval k zmesi 1,2-etdndieminu a vodného roztoku
NaOH.,

Procesy tohto druhu sa zvyknd oznalovat ako "silno alkalické” a su chrénené celym
raedom patentov a autorskych osved¥eni, z ktorych moZno uviest nepriklad tieto: USA pa-
tenty &. 2 317 765 =& 2 504 404, &s. AO ¥, 197 196.

Ako uvddzaji USA patent &. 2 693 485, francuzsky patent &, 1 158 574, NSR patent
%. 1 081 446 a Zavizion a spol. (Chim. Prom. 3, s. 174 aZ 175 (1972)) vodorozpustné soli
bisditiokerbamidovych kyselfn pripravované tymito "silno alkalickymi” postupmi sa obvykle
vyznadujui nizkou ¥istotou - obsshuji viaceré vedlajSie produkty zne¥istujice hlavny
produkt, vjytaZky %elaného produktu sui nfzke, vodné roztoky alkalickych sol{ sd pomerne
mdlo stabilné, tuhé kryXtalické produkty izolované z reakZnej zmesi po Jjej ochladeni sa
len taZko rozpudtaji vo vode, roztoky obyZajne silno zapdchaju od uvolnujiceho sa sfro-
vodike a obsahujui tieZ tiouhliéitany.

V USA patente &. 2 693 485 sa tie% uvddza, Ze fungic{dy pripravené tymto sp8sobom
maju sklon k fytotoxicite, o zni¥uje ich agrochemickd hodnotu.

NovZi e znsine zdokoneleny proces priprevy vodorpzpustnych, nejms sodnyeh solf alkylén-
bisditiokarbamidovych kyselin jJe chrdneny USA patentom &. 2 609 389. Tento spdsob pripravy
je opakom dovtedy roz¥freného tzv, "silno alkalického" postupu. Podla neho prisluiny
slkdndiamfn (napr. 1,2-eténdiamfn) resguje najprv so sirouhlfkom za vzniku medziproduktu,
ktory sa nechd v del¥om stupni reagovat s prislufnym rozitokom hydroxidu.

AJ ked tento proces predstavuje isté zlep¥enile, hlavne pokial ide o tvorbu neZiadicich
medziproduktoy, stabilitu a fytotoxicitu, ani jeho vyuZitie dostatofne nezamedzuje tvorbu
vedTajsich produktov, na pritomnost ktorych moZno vo vodnych roztokoch alkylénbisditiockarba-
midovych kyselin usudzovat na zdklade-timavooranZového sfarbenia roztoku a tie% preto, %e
roztoky (hlavne sodnych a draselnych solf) obvykle pomerne silno zapdchajy po sirovodiku.

Vplyv zékladnych reakénych podmienok na vytaZnost a ¥istotu diamdnnej soli 1,2-etén-
bisditiokarbamidove] kyseliny pripravovanej podYa USA patentu 2 609 389 bol podrobne
#tudovany Zavizionom a spolupracovnikmi (Chim. Prom. 1972 /3/, s. 174 a% 175).

s V zdujme potladene] tvorby neZelate¥nych vedlaj¥fch produktov navrhol Gobell (USA pas
tent &, 2 693 485) postupovat pri priprave po¥adovene] vodorozpustnej kovovej soli alkylén-
bisditiokarbamidove] kyseliny farfovym postupom tek, aby sa pH reak&nej zmesi udriiavalo

v rozmedz{i 8,5 aZ 11,0 s vfhodou v rozmedzf 9,0 aZ i0,5. Ako uvéddza autor, vodné roztoky
dvojsodnej soli kyseliny 1,2-etdnbisditiokarbemidovej, pripravené tymto spbsobom obsahuji
len velmi malé mno¥stvo ne¥elatelnych - znedistujucich primesf, su svetlej farby a len velmi
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slabo alebo v8bec nezapdchaji po sfrovodtku. S{rovod{k s rovnako neuvolnuje z reek¥nej
zmesi ani po&as reakcie. )

Reak®ny mechanizmus vzniku alkylénbisditiokarbemidovych kyselin, resp. ich solf nie
Je doposial dplne zndmy. Zavizion a spolupracovnici predkladaju pri priprave diamdnne}
soli 1,2-etdnbisditiokarbamidove] kyseliny tento reakny mechenizmus:

cs, /11/ . . M %2
: —
Ny /CHy/ p Ny s N/ X/ NECSSH s W /Cil /) NHOSS e N /CH, /OSSN,
/1
cs, .
3+ - -+
~———> HSSCNH/CH,/ ,NHCSSNH, ———— N SSON/CH/ , NHCSSHH,

/11/

Obdobnym postupom vysvetluje vznik 1,2-etédnbisditiokerbemidanu emdnného Holan a Hinde
(Austrélsky patent &. 237 152). V zhode s uvedenou reakZnou schémou moZno predpokledat, Ze
v neutrdlnom prostredi druhd am{noskupina 1,2-etdndiamfnu (etyléndiaminu) nereaguje so
sfrouhlfkom (Jukubovi¥ A. Ja. - Klimova V. A.: Z. Ob%&. Chim. 1939, 9, s. | 777). Thorn =
Ludvig (The Dithiocarbamide and Relatide Compounds. Amsterdam - New York, 1962) uvddzaju,
Ze medziprodukt - beta—amfnoetylénditiokarbamidové kyselina (I) za tychto podmienok vytvéra
etyléndiamfnovi vnitornd sol tohto typu (III):

-+
H2NHCSSNH3CH2

(III)

-+
H,NHCSSNH,CH

377

v zdvislosti od reak&nych podmienok mb%u v sledovenom systéme popri Ziaddcej reakcii pre-
biehat tie? niektoré dal¥ie reakcie. Tak napriklad p8sobenim hydroxidu amonneho na siro-
uhltk vznikajd &ervené roztoky, z ktorych ako uvddza odbornd literatura, moZno izolovat
oranfové a 2Yté kryXtdlky tiouhliZitanov - /NH4/2CS3 a/’NH4/2CS4 (Cotton, F. A. -~

~ Wilkinson, G.: Anorganickd chemie, Praha, Academia 1973, s. 316). TiouhliZ¥itany v zdsa-
ditom prostredi sa podla Wertheima, Gattowa a Hahnkamma (J. Am. Chem. Soc. 1926, 48,

s. 826; Z. enorg. allgem. Chem. 1969, 364, s. 161; ibid. 1969, 365, s. 70) rozkladsJi

na sirnfky a rodanidy.

.Tiouhliditany sa rozkladeju tie% pdsobenim vzdudného kyslfka, %o moZno schématicky
zndzornit takto:

NaZCS3———————————%> Nazs + CS2
Na,S + Hy0————>NaSH + NaOH
2NaSH + 0-*————~——§>N3232 + H20
NayS, + 30-———3>Na,S,0,

Tvorba tiouhliZitenov je podporovend teplotou a pSsobenim volnej alkdlie (aj v pri-
pade miestneho prealkalizovania).
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Zli&enina (I) md%e byt zdrojom rozmanitych vedlajifch produktov. Napriklad Zavizion
a spolupracovnici (Chim. Prom. 1972, 3, s. 174 a% 175) a tiei Schroeder (Chem. Rev. 1955,
55, s. 181) uvédzajui, %e produktom jeho rozkladu je etyléntiomoZovina (ETU) a sirovodfk:

+ -
NH, (CH,) ,NHCSS >

Oxidéciou ETU mbZe potom v systéme dalej
(4,5-dihydroimidazol):

2-imidezolidon

H,S + CH, -~ NH
2 2
T
CH2 - NH
ETU

vzniknit 2-imidezolidonetylénmodovina, 2-imidazolin

N§§§;§>CH\\\NH
L

CH2

2-imidazolin

(Marshal, W. D. - Singh, J.: J. Agric. Food Chem, 1977, 25, 1 316 aZ 1 320; Newsoume, W, H.:
Ethylénbisdithiocarbamates and Their Degradation Products. Analytical Methods for Pesti-
cides and Plant Growth Regulators, Vol. XI, Academic Press, Inc. 1980, s, 197).

Aj samotné alkylénbisditiokarbamidany sd pomerne mélo stabilné (Thorn, G. D, - Lud-

wig, R, A.:

Can, J. Chem, 1954, 32, s. 872 a% 879; Ludwig, R. A. - Thorn G. D, - Unwin,

C. H.: Can. J, Bot., 1955, 33 s. 42 a% 59; Czegledi-Janko, G.: J. Chromatogr. 1967, 31,

s. 89 a¥ 95). Zavizion a spolupracovnici

(Chim. Prom. 1972, 3, s. 174 a% 175) uvddzajy,

%e pri oxiddcii dvojemdnnej soll 1,2-eténbisditliokarbamidovej kyseliny m8%u vznikat tiete

produkty:

CHZNHCSS CH2NHCS THZNH\\\\\
—_—> S+8 ———> ’///,C=S + Cs,

CHZNHCSS CHZNHCS CHZNH

1,2-eténbisti- 1,2-eténtiuram- ETU

uremdisulfid monosulfid

(etylénbisti- (etylénturam-

uramdisulfid) monosulfid)
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Ak sa pdsobf na vodné roztoky dislkénditiokarbamidanov alkalickych kovov oxidanymi
#intdlemi, napr. 012, Je, SZOé; /Fe/CN/6/3' alebo H202, z{skaji sa tiuramdisulfidy
{Cotton. F. A. - Wilkinson G.: Anorgenickd chemie, Praha, Academia 1973):

—S-S-C-NR2 +24J

2 RNCS; + Jpm—— RZN-T‘

S S

Tiuramdisulfidy poskytuji zahrievanim volné redikdly, ktoré m8Zu pB8sobit ako inhi-
bitor dal¥fch reaskcif,

Ako u zvedeného vidiet, v zdujme obmedzenia tvorby vedlaj¥ich produktov pri priprave
solf alkénbisditiokarbamidovych kyselin je potrebné popri dodrZani optimdlnych pomerov
medzi reagujicimi komponentami a optimdlnych teplotnych pomeiov, zachovat tie% optimdlne
pomery pH reak®nej zmesi, prilom je d8leXité vylidit moZnost %o i len krdtkodobého, resp.
miestneho dosehovania extrémnych hodn8t pH v reak&nej zmesi. ’

V tejto suvislosti treba tie% uviest, %e napriklad poZ¥as pripravy cca 20 %-ného vod-
ného roztoku dvojemonnej soli 1,2-etdnbisditiokarbemidove] kyseliny postupom podla
Flennera (USA pat. ¥. 2 609 389) a Zavizine (Chim. Prom. 1972, 3, s. 174 a% 175) sa
sledovanim pH reak¥nej zmesi zistilo, %e v priebehu Studovenej reakcie dosahovalo pH
nezriedenej reak¥nej zmesi rozli¥né hodnoty v intervale od 3,9 do 10,4.

Obdobne len po niekolkondsobnom opakovani pokusu a len pri mimoriadnej pozornosti
experimentdtora podarilo sa regulovanym ddvkovanim reaknych zloZiek udrZat zmeny pH
reak®nej zmesi v predepfsanych hraniciach i pri reprodukcii postupu navrhnutého Gobellom
pre pripravu kryZtalického hexahydrdtu 1,2-eténbisditiokarbamidanu sodného (USA patent
¥, 2 693 485 - priklad &. 4).

Prakticky vZetky v odbornej a patentovej literatire uvédzané sp8soby vyroby sa tykajd
len Zarfovite vedenych vyrobnych procesov. Vynimkou Je kontinudlny sp8sob vyroby ditio-
karbamdtov chréneny NSR pat. &. 1| 118 186 a USA pat. &. 3 210 409, zékladom ktorého Je
reakcia sfrouhlika v parnej fdze {pri teplote vyé?ej,neﬁ je teplota varu CSa) s roztokom
jedného alebo viacerych amfinov, pri atmosférickom tleku slebo mierne zvy¥¥enom tlaku (0,1 a%
0,6 MPa), vo vyplnovej kolone.

Uvedeny proces umo¥nuje zna&ne skratit reak&ni dobu, aviak jeho vyu¥fvanie v praxi
predpokladd vystavbu Epecidlneho & pomerne velkoobjemového strojno-technologického zarie-
denia, priZom spbsob vyroby len z Xasti vyluduje moZnost dosahovania extrémnych hodndt

pH v reaklnej zmesi.

Teraz sa zistilo, %e va¥#inu nedostatkov u% opisanych sp8sobov je moZné odstrénii
spbsobom pripravy roztokov solf alkylén-bis-ditiokarbamidovych kyselin reakciou siro-
uhlfka, alkédndiamfnov s 2 a% 6 atémami uhlika a amoniaku a/alebo hydroxidu salkalického
kovu a/alebo hydroxidu kovu alkalickej zeminy pri teplote 20 a% 60 ¢ pri pH 7,5 a%
13,0 podYa vyndlezu.

Podstata vyndlezu spo¥fva v tom, Ze alkdndiamfn, sfirouhlik a/alebo ich zmesi a
amoniak a/alebo hydroxid alkalického kovu a/alebo hvdroxid kovu alkalickej zeminy sa
kontinudlne ddvkujd do cirkulujiceho reak®ného prostredia, tvoreného zmesou produktu,
medziproduktov a reak¥nych zloZiek, pridom hmotnostny prietok cirkulujicej reak&nej
zmesi je 50 a% 3 000ndsobkom hmotnostnej rychlosti ddvkovania sfrouhlika, Reak&ny pro-
dukt sa mb%e pripadne stabilizovat prfdavkom formaldehydu a/alebo paraformaldehydu a/alebo
hexametyléntetraminu.
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Roztok solf alkylén-bis-ditiokarbamidovych kyselin Je moZné pripravit na zariadeni
podTa vyndlezu, ktorého podstata spodiva v tom, %e pozostdva zo zdsobnfka reaklnej zmesi,
ktory je potrubnou trasou spojeny s cirkulednym &erpadlom, pridom do potrubnej trasy medzi
2zdsobnfkom e cirkuladnym ¥erpadlom je pripadne zabudovany staticky mie%a® a/alebo vymennik
tepla a tie¥ privod alkdndiamfnu, privod sirouhlika, privod smoniaku a/alebo hydroxidu
alkalického kowvu a/mlebo hydroxidu kovu alkalicke]j zeminy a zdsobnik reak&nej zmesi je
opatreny kontinudlne pracujicim odvodom surového produktu reakcie. Privod alkéndiamfnu
a privod sirouhlika m8%Ze byt spoleny.

Uvedeny sp8sob umoinuje nendrodnym spdsobom nastavit a v priebehu kontindlnej pripravy
rogztokov solf alkylénbisditiokarbeamidovych kyselin udrZiavat na prakticky uplne kon¥tant-
neJ hodnote pH reak&nej zmesi a tie? plne vylidit moZnost vytvorenia koncentra&nych
gradientov v reak&ne] sistave.

Sp8sob pripravy podla vyndlezu Ulinne zamedzuje moZnosti lokélneho prehriatis reakinej
zmesi v d8sledku znadne exotermickych reakcif prebiehajicich v sledovane] sistave a umo-
nuje udr¥ovet reakdni zmes ne po%adovanej, z hladiska tvorby produktu optimdinej teplote.

Zistilo sa tieZ, Ze hodnota pH reakZnej zmesi, ktord je moZné podes kontindlnej
pripravy roztokov alkylénbisditiokarbemidanov udrZfovat ddvkovanim reagujuicich zloZiek,
Jje zdvisld od typu uhlovodikového retazca pripravovaného alkylénbisditiokerbamidanu,
od druhu alkdlie, resp. od druhu pripravovanej soli, od charakteru reak&ného prostredis a
tie? od koncentrédcie pripravoveného roztoku reak&nfho produktu.

Optimdlna hodnota pH reak&nej zmesi udrZiavand podas kontinudlnej pripravy podla
vynédlezu je blizka hodnote pH roztoku alkylénbisditickarbemidanu prislufného typu a
koncentrdcii s jeho teoretickym -~ stechiometrickym pomerom vietkych Jjeho atomérnych
zloZiek.

Ako sa zistilo, v zdujme inhibovania tvorby vedlajifich reak&nych produktov je ufelné
pracovat s 1 a% 6 %-nym prebytkom sirouhlike a 0,5 a% 1,5 %-nym prebytkom amoniesku a/alebo
hydroxidu alkalického kovu a/alebo 1,0 aZ 3,0 %¥-nym prebytkom hydroxidu kowvu alkalicke]
zeminy vodi ich stechiometrickému mnoZfstvu. Osved¥ilo sa tieZ priddvanie prisluXného
alkdndiemfnu v jeho zriedenej forme, napriklad vspripade t,2~etdndiaminu vo forme 30 a%
70 %-ného vodného roztoku.

Zistilo sa tie¥, %e v silade s konStatovanim Holana a Hindeho (Austrdlsky pat.
&. 237 152), Flennera (USA pat. &. 2 609 389) a Zavizina a spolupracovnikov (Chim. Prom.
1972, 3, s. 174 a% 175) je za urditych podmienok vyhodné sfrouhlik a alkdndiamin edte
pre ich zaddvkovanim do cirkulujiiceho reak&ného prostredia zmie¥at, v d8sledku Zoho moZno
predpokladat, Ze reskciou tychto zloZiek vznikne ako medziprodukt prislu¥nd beta-emino-
alkylditiokarbamidovd kyselina. )

Dve z moZnych modifikdcii zariadenia podla vyndlezu sui zndzornené na pripojenych
vykresoch, Na obr. 1 je schematicky znédzornené zariadenie v zmysle vyndlezu s osobitnym
ddvkovanim Jjednotlivych reak&nyh 2zloZiek do potrubnej trasy spdjajicej zdsobnik reakdne]
zmesi so sacou stranou cirkula¥ného Zerpadla.

Schéma technologického zariadenia so spolodnym privodom sirouhlike a alkdndiemfnu do
potrubnej trasy na sacej strane cirkula¥nédho erpadla a privodom alkdlie do potrubnej
trasy na vytlaZnej strane cirkulaZnédho &erpadla Je uvedené na obr. 2. .



1 reak&nej zmesi, cirkula¥ného Zerpadla 2 na
cirkuldciu reak&nej zmesi, pripadne statickédho mieZa¥a 3, vymenika tepla 4 na tempero-
vanie reak&nej zmesi, privodu 3 elkédndiemfnu, prfvodu § sirouhlfika, privodu 7 emoniaku
a/alebo hydro xidu alkalického kovu a/alebo hydroxidu kovu alkalickej zeminy a odvodu 8
na odtekanie surového produktu,

7 23772%
Zariesdenie pozostdve zo zdsobniks }

Pri spBsobe pripravy podla vyndlezu cirkuluje reakZnd zmes zo zdsobnfka } reakZnej
zmesi pomocou cirkula¥ného &erpadla 2 cez staticky mieZa¥ 3 o vfmenfk tepla 4 spat do
zésobnfka 1.

Do siaceno a pripadne do vytla¥ného potrubia cirkulaZného Zerpadla 2 se privodom 5
privéddza v poZfadovenom mnoZistve prisluiny alkéndiemin (1,2-etdndiemfn, 1,3-propéndiamtn,
t,4~butdndiemin, 1,5-pentdndiemin, 1,6-hexdndiamin}, privodom § sirouhlfk a privodom 7
sa v pofadovanom mnofstve privéddze amonisk a/aslebo Zpavkovd voda a/alebo roztok hydroxidu
alkalického kovu a/alebo roztok a/aelebo suspenzia hydroxidu kovu alkalickej zeminy. Na
cirkuldciu je vyhodné pouZit odstfedivé Zerpadlo, v ktorom sa dosiahne vysoky stupen
homogenizacie.

Ako vyhodné sa ukdzalo sf{rouhlfk a alkéndiemfn privédzat do sacieho potrubia a amonisk,
resp. prisluiny hydroxid privéddzat do vjtladnej Zasti cirkulaZného potrubie. 8o sa tfka
poradia ddvkovania, uZelné sa ukdzalo sfrouhlfk ddvkovat ako prvy, od cirkuladného Xer-
padla vzdielenej¥im privodom, umiestnenym na sacej strane cirkula¥ného potrubia; alkén-
diemin ddvkovat privodom umiestnenym pred cirkula¥nym &erpadlom na sacej strane potrubia
a smoniak,resp. prisludny hydroxid dévkovat pri{vodom zabudovanym do vytla¥nej &asti
potrubnej cirkula¥nej trasy, s vyhodou medzi cirkulané &erpadlo a staticky mie¥a¥ alebo
privodom zabudovenym medzi privod alkdéndiemfnu a cirkulené Zerpadlo na sacej strane.

Tito reakdnd zlofku je moZné ddvkovat aj do zdsobnfka reakZnej zmesi.

8 produktu, cez kvapalinovy uzdéver, pripadne
dalej cez mie¥eny medzizésobntk, filmovd odparku a chladi¥ do skladového zdsobnika produktu.
PrehTbenie kontaktu reagujucich zloZiek mo%no dosiahnut zaradenfm vhodného statického
mieSafa 3 do cirkulalnej trasy reek&nej zmesi, s vyhodou do jej vytla¥nej ¥asti.

Surovy produkt kontinudlne odtekd odvo&om 8

Odvéddzanie uvoIneného tepla mo%no s vyhodou realizovat cirkuldciou reak&ne] zmesi cez
vhodne rie¥eny vymenik tepla 4 reakinej zmesi, ktory je u¥elné zadlenit do vytlaZnej &asti
cirkula&ného potrubia.

1 reak&nej zmesi v&{tane objemu cirkuladnej trasy a ddvkovanie
reek¥nych zloZiek je u&elné volit tak, aby strednd doba zotrvania reakdnej zmesi v zariadeni
nebola krat¥ia ako 30 mimit & dlhZia ne? 180 minit. Pomer hmotnostného prietoku cirkulu-
Jicej reakdnej zmesi k hmotnostnej rychlosti ddvkovania sf{rouhlfka je vyhodné udrZovat
v rozmedz{ 350 a% 750.

Funkiny objem zdsobnika ]

Odstranovanie zvytkov nezreagovaného sfrouhlfka zo surového reak&ného produktu,
najmé ak sa pracuje s jeho vaZ¥im prebytkom vo&i stechiometrickej potrebe, sa ukdzalo
vhodné riefit prietokom surového produktu cez kontinudlne pracujuicu, s vfhodou filmovi
odperku (napriklad skrutkovicového typu), temperovani pri atmosférickom tlaku na teplotu
55 az 60 °C. Takto zfskany sfrouhlfk po jeho kondenzdcil Je mo¥no zhromazdovat v skladovem
zdsobniku suroviny.

Na odstranovanie zvyikov nezresgovaného sirouhlfka je mo¥né tie pouzit kontinudlne
pracujicu deliZku a vyuZit tak na delenie 082 zo surového reak&ného produktu jeho obmedzeny
niedatelnost s vodnymi roztokmi alkylénbisditiokarbamdtov a ich zna¥ne rozdielnu merny
hmotnost.
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Aby sa vyludila mo¥nost oxiddcie medziproduktov a produktu vzdufnym kyslikom a tym
inhibovala tvorba niektorych nefiaducich vedTajiich produktov (eko nspriklad: elkylbis-
tiuramdisulfid, elkyltiurasmmonosulfig a podobne) je vhodné udrZiavat v zdsobniku reakénej
zmesi ako i ostatnych zariadeniach, v ktorych je mo%nost kontaktu reak&nej zmesi, resp.
produktu so vzduinym kyslfkom, ochrannd vrstvu inertného plynu (napr. dusik, argon, oxid
uhli¥ity a podobne).

Kontigudlny sp8sob pripravy roztokov alkylénbisditiokarbamdtov podTa vyndlezu dalej
tieZ vyluduje vplyv vzduine] atmosféry i v pripede nepouZitia ochrannej - inertnej atmo-
sféry,

V pripade, Ze reakdny produkt - roztok alkylénbisditiokarbamétu nie je ihned dalej
gpracovdvany, je vhodné ho stabilizovat pridavkom hexametyléntetraminu slebo metanolu
a/alebo v skladovacom zdsobniku produktu udrZovat ochrannd vrstvu inertného plynu, pripadne
ochranni vrstvu s produktom nemiesatelnej a inertnej kvapaliny.

Dalej uvddzané priklady ilustrujd, ale neobmedzujy predmet vyndlezu.

Priklad 1

Za d&elom Btidia kontinudlneho procesu pripravy roztokov soli alkylénbisditiokarba-
midovych kyselin apSsobom podla vyndlezu bola zostavend laboratorna aparatura, ktord je
schematicky zndzornend na obr. 3. '

Aparatdira pozostdvala z dvoch upravenych a vzdjomne prepojenych varnych baniek
objemu 2 000 a 1 000 cm3, opatrenych spatnymi chladi¥mi. V3&%ia banka (V = 2 000 cm’)
bola prostrednfctvom vypuste v dne nddodby pripojend cez Zpecidlny celoskleneny segment,
do ktorého ustili v smere toku cirkulujicej reaknej zmesi tri konicky ziZené privody
ddvkovanych resk3nych zloZiek k sacej strane odstredivého rota&ného &erpadle zhotovené-
ho z PTFE, :

Vytladnd strana Zerpadla bola pripojend cez nédobku s teplomerom (tL) a duplikovanu
sklenend rdirku s "vpichmi" plniacu funkciu statického mie¥a¥a, k sklenenej spojke iistiace]
do banky objemu 2 000 cm3ﬂ Uvedenym sp8sobom bol vytvoreny cirkuladny okruh reaknej
zmesi, do ktorého na sacej strene ustili privody reakXngch zlo¥iek.

ObJem zddrZe, ktorej velkost bnla urdend predovietkym umiestnenim prepadu na otvode
banky, bol rovny 1 800 cm3. Prepad zédrZe v banke objemu 2 000 cm3 bol riefeny tek, aby
tvoril kvapalinovy uzdver a Ustil do druhej ni%%ie umiestnenej varnej banky objemu
1 000 cm~ Tdto banka bola opatrend mieX¥adlom a podobne ako predo®ld mala spodnui vypust
v dne ukondend kvapalinovym uzéverom.

Zéari kvapaliny v tejto banke bola 636 cm3. Pod hlaedinu zddr¥e vo valsej banke,
tvoriacej sifast cirkuladného okruhu, zasshovael skleneny ortutovy teplomer (t,) a re-
ferendnéd (nasytend kalomelovd, ER) ako i indika¥nd - meracia (sklenend, vysokoohmovd, %A)
elektrdda, Elektrody sliZia na kontinudlne sledovanie zmien pH reak¥ného prostredia
boll pripojené k registra¥nému pH - metru typu OP-207 firmy Radelkis.

Opakovanym meranim s vodou bol urdeny priemerny objemovy prietok cirkula®nym okru-
hom (Vy o = 25,65 ewd . s7h).

V rédmci tohto pokusu bola overovand kontinudlna priprava vodného roztoku dvojamdnne]
soli 1,2-~etdénbisditiokarbamidovej kyseliny sp8sobom podla vyndlezu.
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Vodny roztok 1,2-etédnbisditiokarbemidanu amonneho potrebny pre zahltenie u% popisaného
kontinudlne pracujdceho zariadenia bol pripraveny vsddzkovym sp8sobom podl'a Flennera
(USA pat. & 2 609 389)).

Polas pripravy produktu potrebného na zahltenie aparatiry, ako aj po¥as vlastného
kontinudlne vedeného procesu pripravy vodného roztoku dvojaménnej soli 1,2-eténbisditio-
karbam{dove] kyseliny sa pou%ivali chemicky pre¥isteny (Pitra J. a kol.: Laboratorni
Uprava chemik41lif a pomocnych létek, Praha, SNTL 1969, s. 80 af 81; Klikorka a kol.:
Uvod do preparativni anorganické chemie. Praha, SNTL 1972, s, 283) a predestilovany
sfrouhlfk, ktorého &istota bola kontrolovand teplotou varu pri atmosférickom tlaku a
urdenim hodnoty indexu lomu pomocou Abbeho refraktometru pri 20 % (nDo = 1,627 7).

Poutfveny technicky 1,2-eténdiemfn bol pre¥isteny reaktifikdciou pri atmosférickom
tlaku t.v. = 116,5 °C). 8istota destilédtu bola kontrolovand teplotou varu & refrakto-
metricky (namerand hodnota indexu lomu nﬁo = 1,455 8). {pavkovéd voda pouZivand v sivis-
losti s tymto pokusom bola deklarovand ako "¥istd" a titrafne bolo stenovené, %e obsa-
hovala 21,3 % NH3:

Podas diskontinudlnej pripravy dvojamonnej soli 1,2-etdnbisditiokarbamidovej ky-
sliny postupom podla Flennera sa pracovalo s takymto zastipenim reaknych zloZiek:

destilovand voda 38,66 hmot. %
sirouhlik 25,85 hmot. %
1,2-etdndiemnin 9,62 hmot. %
tpavkovd voda (21,3 % NH3) 25,87 hmot. %

Izotachoforetickym stanovenim bol vo vzorke pripraveného produktu urZeny 36,05 %-ny
obsah d&innej zloZky.

V priebehu vlastného kontinudlne vedendho pokusu sa do cirkulujuicej zddrZfe produktu
ddvkovali pomocou peristaltickych ddvkovacich Zerpadiel priemernou objemovou rychlostou:

47,7 . 1073 el cs, .57

50,5 . 1073 cm’ vodného 44,6 %-ného roztoku, 1,2-eténdiaminu . s
131,05 . 1073 cm3 zriedenej &pavkovej vody (10,5 % NHJ).S—1.

Skuto¥ne zaddvkované mnoZstvéd reak&nych zloZiek boli urdené zo zmien hmotnosti pris-
luinych zésobnych odmeriek umiestnenych na véhach. Tenkymto spbsobom sa zistilo, Ze sku-
to&ny priemerny hmotnostny prietok ddvkovanych reagentov bol v priebehu pokusu tekyto:

60,10 . 1073 g €S, . 57!

50,25 . 10—3 g 1,2-etdndiaminu (44,6 %) . s
133,21 . 1073 g tpavkovej vody (10,5 % NH3) .sh

-1

V zédujme temperovania reak¥nej zmesi na poZadovani teplotu (40 °C) cirkulovale
v pla¥ti statického miefaca (diika : 800 mm) voda uvedene] teploty z termostatu.

Pri priemernej teplote cirkulalnej vody v termostate 40,25 °¢ vola priemernd teplota
reak&nej zmesi za odstredivym &erpadlom rovnd 39,6 % & priemernd teplota v rezervodri -
- va&¥ej varnej banke bola 40,5 0C. Na rozdiel od obvykle vyuZivanych diskontinudlnych
spBsobov pripravy, ktoré sa v uplynulom obdobf overoveli (&s. AO & 197 196, Flenner -

- Zavizionov proces, Gobellov postup pripravy), pri ktorych rozsah zmien pH reak&nej
zmesi obvykle odpovedd piatim aZ ¥iestim Jednotkém pH, polas diskutovaného kontinudlneho
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pokusu bola hodnote pH reak¥nej zmesi prekticky kon3tentnd a minimdlne kolfsala okolo
priemernej hodnoty 8,4.

Casové priebehy zmien pH reakZnej zmesi podas pripravy sodnej e amdénnej soli 1,2~
~eténbisditiokarbem{dovej kyseliny dvoma najznémej*{mi sp8sobmi znémymi z patentovej a
odbornej literatiry a kontinudlnym spdsobom podla vyndlezu sui zndzornené pre porovnatelné
2asové Jaeky na obr., 4.

V hornej Zasti obr., 4 Je uvedeny &asovy priebeh zmien pH reek&nej zmesi pri priprave
dvojsodne] soli 1,2-etdnbiaditiokarbamidovej kyseliny sp8sobom podla Gobella (USA pat.
¥. 2 693 485 .- reprodukcia spdsobu pripravy podla prikladu &. 4).

V gstrede obrdzku je Basové zdvislost pH reak¥nej zmesi polas pripravy dvojamdnne]
s0li 1,2-etdnbisditiokarbamidovej kyseliny sp8sobom podle Flennera (USA pat.
&, 2 609 389) a Zaviziona a spol. (Chim. prom. 1972, 3,5, 1974 a% 1975).

Poslednou tretou zdvislostou uvedenou na obr. 4 je ¥ast zéznamu pH resk¥nej zmesi
z{skanej pomocou registra¥ného pH-metra fy. Radelkis (typ OP-207) v priebehu kontinudlne]
pripravy cca 35 %-ného vodného roztoku 1,2-etdnbisditiokerbamidenu amdnneho sp8sobom
podla vyndlezu (priklad 1),

Po¥as niekolkohodinového kontinudlneho chodu overovanej aparatiry sa zfskal svetloZlty
roztok 1,2-etdnbisditiokarbememidenu amdnneho, ktory len velmi slabo zapdchal po sirovodiku.
Spriemernenim vysledkov chemicky¥eh analyz 8smich podas pokusu odobrangch vzoriek produktu
sa zistilo, Ze tento obsahoval priemerne:

35,30 % hmot. 1,2-etdnbisditiokarbamidanu amonneho {(ur¥ené na zéklade vysledkov zré-
Zac{ch titrdci{ roztokom Pb-s0li s potenciometrickou indikéciou ekvi-
valentného bodu), resp.

34,46 % hmot. 1,2-etdnbisditiokarbamidanu emonneho (ur¥ené spriemernenim vysledkov
izotachografickych stanoveni.

Spriemerneny vysledok meranis refrakcie Abbeho refrektometrom pre & odobranych vzoriek
produktu pri teplote 20 9% bo1: ngo = 1,469 8. 8istota vzoriek diaménned soli 1,2-etdn-
bisditiokarbamidove]j kyseliny odobratych v priebehu tohto kontinudlne vedeného pokusu
tula ski¥end chromatograficky a metodou kapildrnej izotachcforézy.

Pri chromatograficke]j analyze vzoriek sa pracovalo metodou TCL za pouZitia komeréne
dodévanych celuldzovych chromatografickych vrstiev typu Lucefol-Quick, 20 x 20 cm. Na
sluovanie sa pou%ifvala sistava: n - propanol - voda. Na &tart sa pomocou mikroddvkovala
nonddslo po 10 pl roztoku obsahujuiceho 0,35 g vzorky vodného roztoku 1,2-eténbisditio-
karbamétu aménneho v 10 cm3 2zdsobného roztoku. Na detekciu sa pou%ival ferokyanid - nitro-
prusidovy reagent.

Izotachoforetickd snalyza vzoriek roztokov dvojemonnej soli kyseliny etylénbisditio-
karbamidove]j ziskané po&as popisovaného kontinudlne vedeného pokusu sa uskutolnila za
tychto podmienock.

Ako vodiaci elektrolyt sa pou?il roztok kyseliny chlorovodikovej v zmesi s beta~ala~
aninom (pH roztoku 4,0; koncentrdcia chloridov ¢ = 0,01 M), Ako ukondujici elektrolyt bol
poufity 0,01 M roztok kyseliny glutémovej, Separdciam sa uskutodnila pri intenzite pridu
200 pA v koldne priemeru 0,3 mm a di%ky cce 18 cm. Koléna bola zhotovend z organického
skla a PTFE (tefldnu).
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Na detekciu l4tok v zonach bol pou?ity gradient potencidlovy detektor., Na analjzu
sa injektovalo 2 ul zdsobného roztoku vzorky o koncentrdcii cce 0,01 M stanovovacej
14tky. Vysledok stanovenia sa kvantitatfvne vyhodnotil metddou kalibraZnej krivky. Izo-
tachogramy (Zascvé priebehy zmien odporu v zénach v priebehu separdcie) dvoch z Asmych
odobratfch vzoriek si zndzornené ns obr. 5. Jednotlivé Zasti izotachogramov dvoch vzoriek
(obr., 5) odpnvedsji separdciil vodiaceho elektrolytu chloridu (1), etylénbisditiokarbemi-
danu (2) a ukonXajicemu elektrolytu - glutamétu (3).

Obe pouZité separa¥né metody potvrdili vysokd &istotu produktu pripravovanéio
v priebehu kontinudlne vedeného laboratdrneho pokusu, sp8sobom podla vyndlezu.

Pri{kled 2

Polas tohto kontinudlne vedenédho pokusu bola overovand priprava vodnéhe :ioztoku
horednatej soll 1,2-etdnbisditiokarbamidove] kyseliny sp8sobom podYa vyndl: ., priom sa
pousfvala laboratorna sparatira ¥pecifikovand v priklade & 1. Pracovalo i1 so sfrouhlfkom
a 1,2-etdndiamfnom obdobnej &istoty ako v predo3lom priklade.

Ako zdrod hordfka sa pouZfval hydroxid horednaty, pripraveny vyzrdZanim vodného
roztoku MgSO4 zriedenou &pavkovou vodou. Zrazenina Mg/OH/2 bola zbavend /N}I4/2504 opa-
kovanou dekantéciou destilovanou vodou. Pre pathodinovy kontinudlny chod bolo potrebns
mno(stvo hydroxidu horednatého pripravené vyzrédianfm 629 g bezvodého MgSO4\resp. 1 288 g
MgSO4. TH,0. Do zariadenia sa priemerne ddvkovalo:

45,50 . 1073 g . s7! sfrounlfka, CS,;
33,87 . 1073 g . s7 50 %-ného vodnéno roztoku 1,2-etdndiaminu a

254,12 . 100 g . 57! 6,7 %-nej suspenzie 4g/OH/,, dévkovanej (podobne ako CS, &
HZN/CHZ/ZNHQ/ peristaltickym - hadicovym Zerpadlom z mieZaného
zésobnika hydroxidu hore&natého. Cirkuldciou vody cez pld¥t
$tatického mie¥ada za cdstredivym ¥erpadlom sa udriovala teplota
reak¥nej zmesi v rozmedzi 39 aZ 42 °C, Hodnote pH cirkulujdce]
reak¥nej zmesi polas pokusu kolfsala v rozmedzf 8,7 a% 9,3.

Za uvedenych podmienok sa hodinove ziskavalo cca 1 200 g surového reakného produkty,
z ktorého sa jeho krdtkodobym zahrimtim na 55 ai 57 °C odstrénili zbytky nezreagovaného
si{rouhlfke. Takto pripraveny produkt reakcie bol &fry roztok slabo-%ltej farby, ktory
" len slabo zapichal po sirovodiku. Titréciou roztokom olovnatej soli s potenciometricku
indikéciou ekvivalentného bodu se zistilo, Ze spriemernenj produkt z takmer pathodinového,
kontinuédlne vedenédho pokusu obsahoval 21,08 % hmot. 1,2-etdnbisditiokarbamidanu horednatého.

Prf{klad 3

V zdujme pripravy cca 30 %-ného vodného roztoku dvojsodnej soli 1,2-etdnbisditio-
karbamidove] kyseliny spSsobom podla vyndlezu sa pracovalo na laboratdrnej aparatire
popisanej v priklade 1. PouZivany sfrouhlfk a 1,2-eténdiemfn bol upraveny obdobnym sp8d-
sobom eko v pripade predo¥lych dvoch pokusov. Do cirkula¥ného okruhu sa semostetnymi
privodmi dstiscimi pred cirkuladnym odstredivym ¥erpadlom priemerne ddvkovalo:

93,54 . 103 g, 5™ strounlfke;
87,0 . 1073 g s™! 40 %-ného vodného roztoku 1,2-etdndiaminu a
319,46 . 10f3 & . s7! 14,65 %-ného vodného roztoku NaOH.
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Temperovanim cirkulujdicej reakZnej zmesi sa udrfovala jej teplota v rozmedzf od
39,6 do 40,3 %¢, Z kontinudlneho zdznemu pH reak¥nej zmesi vyplynulo, %Ze hodnota pH reek-
¥nej zmesi sa v priebehu viec ne% 4-hodinového ddvkovania reagujicich zlo%lek pohybovala
v rozmedzi 9,4 a¥ 10,2,

Ak predpokladdme, %fe priemerny objemovy prietok vody cirkulanym okruhom bol rowny
25,65 emS . s ' a uvafujeme s kon$tantnou hodnotou mernej hmotnosti reskinej zmesi
(d4o°c =1 160 kg.m"J) moZno konStatovat, %e pomer objemového prietoku cirkulujice]
reak¥nej zmesi k objemovej rychlostli dévkovania reakinych zlofiek bol rovny} 59,5 a
obdobny hmotnostny pomer dosahoval v priebehu tohto pokusu hodnotu 51,3.

Za uvedenych podmienok sa hodinove priemerne zIskavalo asi 1 800 g surového reak¥ného
produktu. ZvySky nezreagovaného sfrouhlfka sa 20 surového reak¥ného produktu odstrdnili
Jjeho zehriatim na 56 .

Chemickou snalyzou ziskaného produktu sa zistilo, Ze tento obsahoval 98,40 Mmol
U¥innej ldtky na 100 g vzorky, %o odpovedalo 25,2 % dvojsodnej soli 1,2-etdnbisditiokarba-
midove] kyseliny. ’

Meranfm sa dalej stanovila mernd hmotnost produktu reakcie, pre ktord bola stanovend
hodnota d,,04 = 1 168,5 kg . n~3 a bola stanovend tieZ hodnota Jeho indexu lomu ng°= 1,445,

Priklad 4

V rémei tohto pokusu sa odskiu¥alo poulitie sp8sobu podla vynélezu na pripravu kryZ-
talickej dvojsodnej soli 1,2-eténb1sditiokarb?midovej kyseliny, C4H6st4ﬂa2 . § HZO‘
Pracovalo sa kontinudlnym sp8sobom na laboratornej aparatire 3pecifikovanej v priklade !
(schematicky zndzornenej na obr. &. 3).

} V zéujme dosishnutia o nejva¥3ieho vytafku kry$talickej soli sa pri jeJ priprave
pou¥fvali relat{vne koncentrovand reagujice zloZky a to uf skér popisanfm sp8sobom che-
micky ¥isteny a predestilovany sfrouhlfk, 40,5 %-n} roztok 1,2-etdndiemfnu (pripraveny
zriedenim predestilovaného 1,2-eténdiamfnu destilovanou vodou) a vodny cca 50 %-ny¥ roztok
NaOH.

Do cirkula¥ného okruhu, tesne pred pou%fvané cirkula¥né ¥erpadlo sa samostatnymi
privodmi dédvkovalo prlemerne:

95,14 . 1073 g . ™! sfrounlfke,
87,47 . 1073 g . &'
95,17 . 1073 g . st 50 %-ného vodného roztoku NaOH,

40,5 %-ného vodného roztoku 1,2-eténdisminu a

7 uvedeného vyplyva, %e hmotnostny pomer rychlosti cirkuldcie reaklnej zmesi k rych-
losti ddvkovania zloZiek bol rovny 92,3. Cirkuldciou reak¥nej zmesi cez vodou temperovany
vymenntk tepla - staticky mie¥a¥ sa podarilo v priebehu 320 mimit dévkovania reagujicich
zlo%iek udriovat teplotu reak¥neJ zmesil v rozmedzi 38,6 a% 41,2 °C. Hodnota pH resk¥nej
zmesi se udrZovala v priebehu celého trvania pokusu v intervale 9,6 a% 10,7.

Surovy reakdny produkt, odtekajici z banky objemu 2 000 cm3 tvoriacej zdsobnfk
reak&nej zmesi cez bo&ny prepad opatrenf kvapalinovym uzédverom, sa ghroma%doval v skle-
nenom zdsobnfku, ktory bol umiestneny vo vodnom tempera¥nom kipeli, ¥o po ukonZenf ddvko-
vania resgujicich zlofiek a cirkuldcie reak¥ne) zmesi zmoZnilo najprv ry¥chly ohrev zddrie
surového produktu na 55 °C, za G¥elom odstrédnenis zvyiku nezreagovaného sfrouhlfka, a tie
jej ndsledné ochladenie na teplotu asi 30 o¢.
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Polas tejto operdcie doZlo k vyliuleniu zna¥ného mnofstva tuhej kryXtalickej fézy.
Filtrdciou takto z{skanej kryStalickej suspenzie sa izolovalo 61,8 hmot. % vlihkého filtraZ-
ného kolé¥a (z celkovej hmotnosti separovanej zmesi). Filtrdt bol do druhého dna ponechany
pri teplote miestnosti, pri¥om sa z neho vylidilo e¥te dal¥fch 7,6 hmot. % vlhkého filtrad-
ného kolé¥a (vzhladom na hmotnost filtrdtu). Chemickym rozborom na vzduchu volne vysudeného
kry¥talického produktu z prvej kryd3talizdcie sa zistilo, Ze tento obsahoval:

95,75 % G&innej zloiky (uvazovanej ako C4H6NZS4N32 . 6H20),
31,76 % celkovej siry a
7,58 % celkového dusika.

Kry3talicky produkt z druhej kry3talizdcie (separdcie vylilenej tuhej kry3talickej
fdzy z £iltrdtu po prvej kryStalizdcii) obsehoval:

97,62 % G¥innej 2lofky (uvaZovanej ako C4H6N254N82 . 6820),
7,80 % celkového dusika a
32,63 % celkove] siry.

Titrdciou filtrdtu po druhe] kry3talizdcii roztokom olovnatej soli s potenciometrickou
indikdciou ekvivalentného bodu sa zistilo, Ze tento obsahoval e¥te 39,7! % d&innej létky
vo forme roztoku.

Pre¥istenim ziskaného kry¥talického produktu jeho dal¥ou kry¥tali zdciou ss ziskels
99,8 %-nd kry¥talickd dvojsodné sol 1,2-etdnbisditiokarbamidovej kyseliny, C4H6N254Nag .
. 6H20, ktord mohla byt pouZfvand sko ¥tandard pri chromatograficke] a izotachoforetickej
analyze.,

PREDMET VYNALEZU

1. Sp8sob pripravy roztokov solf alkylén-bis-ditiokarbamidovych kyselin reakciou
sfrouhlfka, alkéndiemfnov s 2 aZ 6 atomami uhlfka a emoniaku a/alebo hydroxidu elkalic-
kého kovu a/alebo hydroxidu kovu alkalickej zeﬁiny pri teplote 20 aZ 60 % a pri pH 7,5 ai
13,0, vyznalujici sa tym, Ze elkdndiamfn, sfrouhlfk a/alebo ich zmes a amoniesk a/alebo
hydroxid alkalického kovu a/alebo hydroxid kovu alkalicke]j zeminy sa kontinudlne ddvkuji
do cirkulujuiceho reakZného prostredia, tvorendho zmesou produktu, medziproduktov e
reakdnych zloZiek, prilom hmotnostny prietok cirkulujicej reak&nej zmesi je 50 aZ 3 000~
ndsobkom hmotnostnej ryechlosti ddvkovania sf{rouhlfka.

2. Sp8sob podla bodu 1, vyzna¥ujici sa tym, Ze reak®ny produkt sa stabilizuje pri-
davkom formaldehydu a/alebo paraformaldehydu a/alebo hexametyléntetramfnu.

3. Zariadenia na vykondvanie sp8sobu podla bodu !, vyznadujice sa tym, Ze pozostéva
z0 zdsobnika (1) reakdnej zmesi, ktory je potrubnou trasou spojeny s cirkula¥nym &erpad- .
lom (2), pri¥om do potrubnej trasy medzi zdsobnikom (1) a cirkuladnym Zerpadlom (2) je
pripadne zabudovany staticky mieXa® (3) a/alebo vymennik tepla (4) a tie% prived (5)
alkdndiamfnu, privoed (6} sirouhlfka, privod(7) amonisku a/alebo hydroxidu alkalického
kovu a/alebo hydroxidu kovu slkalickej zeminy a zdsobntk (1) reak¥nej zmesi je opatreny
kontinudlne pracujicim odvodom (8) surového produktu reakcie.

4, Zariadenie podTa bodu 3, vyznadujice sa tym, Ze privod (5) alkdndiamfnu a privod
(6) sirounlfke Jje spolo¥ny.

5 vykresov
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