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(54) Spbésob kontinudlnej pripravy 2-merkaptobenztiazolu

Vynélez sa tyka spbsocbu kontinudlnej pripravy 2-merkaptobenztiazolu z anilinu,
sirouhliks a kvapalnéj sfry v trubkovom reaktore s vydlenenou predohrievacou a reak&nou
zonou, pri separdtnom dévkovanf kvapalnej siry medzi vystup z predohrievacej a vstup
do reak&nej zony.

Obecne sa 2-merkeptobenztiazol vyréba tlakovou reakciou anilinu so sirouhlikom a
sirou vldiskontinuélnych miedanych, respektive kontinuélnych trubkovych reaktoroch, pri-
tom sa naj¥astej8ie pou¥fva anilfn a roztok siry v sfrouhliku v rdznych molérnych pome-
roch. v

Napriklad podla USP 1 631 871 sa do avtoklévu naddvkuji Jednorézove vietky suro-
viny a reakcia sa uskutodni za zvysenej teploty a tlaku. PodYa kanadského patentu
938 296 ea anilin, sirouhlik a sira ddvkuji su¥asne do systému pozostévajuceho z dvoch
trubkovych, alebo mieSaného a trubkového reaktora. Reakciou pri 200 a% 300 °C a tlaku
7 a% 15 MPA sa po odstréneni prchavych zloZiek ziska 2-merkaptobenztiazol vo vytaZku
85 a% 89 %, Podla USP 3 818 025 sa za analogickych podmienck pripravi produkt vo vyta¥-
ku 85 a% 88 % v systéme diskontinudlnych mieSanych reaktorov. V %iadnom z patentovanych
postupov pripravy 2-merkaptobenztiazolu nie su definované podmienky, pri ktorych sa a%
nésledne ddvkuje do reakcie kvapalné sira, respektive podmienky, pri ktorych sa uskuto&-

ni primérna reakcia anilinu so sirouhlikom.
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Zistili sme, %e kontinudlnou reskciou anilinu so sirouhlikom a sirou sa dé prip=-
ravit 2-merkaptobenztiezol vo vysokom vytaZku.a vysokej kvalite surovej taveniny pri
pouzit{ systému dvoch trubkovych telies, z ktoryech prvé pracuje ako predohrievad reakd-

- neJ zmesi anilinu so sircuhlikom. Kvapalnd sfira z ddvkovada sa ddvkuje separétne do
zmesi anilinu a sirouhlika predohriatej na 130 © a% 280 °C s vjhodou 150 © a% 190 .
a reakcia sa uskutodni pri 280 © a% 290 °C v atmosfére vznika juiceho sirovodika a odpove-
da juicoem tleku 9,5 a% 10,5 MPa,

Zariadenie k uskutoZneniu vysSieuvedeného spSsobu kontinudlnej vyroby 2-merkap-
tobenztiazolu pozostéva 2z trubkovej predohrievacej zony 3, spojenej s trubkovou reak&-
nou zonou 8. Reakind zmes anilinu a sirouhlika 'vstupom 2 sa ddvkuje do trubkovej pred=-
ohrievacej zony 3 dévkovadom 1. Medzi vystup 4 z trubkovej predohrievace] zony 3 a vstup
1 do trubkovej reakinej zony 8 Jje umiestneny vystup § z dévkovala 2 kvapalnej siry.
Odpovedajici tlak 9,5 a% 10,5 MPa sa v celom systéme udrfuje redukénym ventilom 9.

Po expanzii a odstrénen{ niZsievricich podielov vZitane benztiazolu v zmysle
A0 197 512 sa ziska surové tavenina s obsahom najviaec 5% smolovitych kontaminujﬁcich
zlo¥iek pri celkovom vytaZku 2-merkaptobenztiazolu 92,0%. Jej rafinéciou, napriklad.
amoniakélnou extrakciou v pritomnosti trichloretylénu, respektive chléibenzénu podIXa
A0 168 884 a vyzréianim amonngg soli zriedenou kyselinou sirovou sa pripravi technicky
2-merkaptobenztiazol /Pneumax MBT, Kaptax/ a oxida&nou kondenzéciou amonnej soli chlor-
nanom sodnym za pritomnosti cyklohexylaminu se pripravi N-cyklohexyl-2-benztiazylsul-
fenamid /Sulfenax CB/, prilom obidva finélne produkty vykazujui spiskovd analytickd a
aplikadnd kvalitu.

Predstavu o vfhodnosti nami navrhovaného kontinudlneho spdésobu vyroby 2-merkap-

tobenztiazolu je moZné nadobudmit z nasledujicich prikladov.

Priklad 1:
Do predohrievacej zony a3 trubkového reektora o objeme 5,0'1 sa dévkovafom 1 dévkuJé
za hodinu: '

4,46 kg /0,0479 kmol/ anilinu a 3,70 kg /0,0480 kmol/ s{rouhlika.

Reakind zmes 2 sa udrfuje na teplote 170 °c, pritom medzi vystup 4 2z predohrievace]

zény 3 a vstup 7 do reakénej‘zény 8 sa dévkuje za hodinu 1,53 kg /0,0480 kmol/ kvapal-
neJ siry vsturom § z ddvkovada 5. Y trubkovej reak&nej zone 8, o objeme 12,0 1 sa udr-
fuje teplota 280 © a% 290 °C a redukinym ventilom g zaradenym na konci reakénej zony 8
sa v celom systéme udrfuje tlak 9,5 a% 10,5 MPa. Po expenzii a odstréneni niZ&ievrdcich
podielov v&ftane benztiazolu sa ziska surové tavenina s obsahom 4,10 % smolovityeh kon-

taminujieich zloZiek v celkovom vytaZku 2-merkaptobenztiazolu 92,1 %.

Priklad 2 /porovnévaeci - zvghodiiujici postup podla 1/:
Do bezzonového trubkového reaktora o objeme 17,0 1 sa dévkuje sdéqsne za hodinu:

6,32 kg /0,068 kmol/ anilinu 5,24 kg /0,069 kmoi/ si{rouhlika
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2,18 kg /0,068 kmol/ kvapslnej siry.
Zmes sa udrZuje pri teplote 280 © a3 290 °% a tlaku 9,5 a% 10,5 MPa, Po odstréneni

ni%sievricich podielov v&itane benztiazolu sa ziska surové tavenina s obsahom 7,70 %

smolovitych kontaminujdcich zlo%iek v celkovom vytaZku 2-merkaptobenztiazolu 86,2 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Sp8sob kontinuélneJ pripravy 2-merkaptobenztiazolu z anilinu, sirouhlika a kvapal=-
nej siry vyznaleny tym, %e¢ sa kvapalné sira ddvkuje separétne do zmesi anilinu
a sirouhlfka predohriatejna 130 © a% 280 °C s vyhodou 150 © a% 190 °C a reakeia
siry s predohriatou zmesou anilinu a sfirouhlika sa uskutodni pri 280 © a% 290 °C
a odrovedajicom tlaku 9,5 a% 10,5 MPa.

2. Zariadenié k uskutoéneniu spbsobu podYa bodu 1 vyznadené tym, Ze pozostdva z trib-
kovej predohrievace] zony /3/ spojenej s trubkovou reakénou zonou /8/, pridom medzi
vystup /4/ z predohrievacej zony /3/ & vstup /7/ do reakénej zony /8/ je umiestneny
vystup /6/ z dévkovada /5/ kvapalnej siry.

1 'vikres
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