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' Przedmiotem wynalazku jest spos6éb oczysz-
czanja zanieczyszczonego 2-merkaptobenzotiazo-
lu, otrzymanego w procesie ciSnieniowej reakeji
CgHsNHy;, CSp i S.

Znany jest spos6b oczyszczania 2 merkapto-
benzotiazolu (opis patentowy Stanéw Zjedno-
czonych Ameryki Nr 2730528), polegajacy na
tym, ze surowy produkt po przemyciu woda
w temperaturze 60°—70°C traktuje sie 50%-
owym roztworem NaOH z nadmiarem 0,01%%
w stosunku do iloSci stechiometrycznej, ogrza-

_nie nastepuje do temperatury 80°C i po odsa-
" czeniu osadu traktuje sie Srodkami utleniajg-
cymi, a w koficu usuwa wydzielajace zanie-
czyszczenia. .

Czysty produkt otrzymuje sie przez zakwa-
szenie roztworu soli sodowej 2-merkaptobenzc-
tiazolu.

*) Wiasciciel patentu o$wiadczyl, ze wspol-
tworcami wynalazku sg inz. Henryk Szulc, inz.
Jerzy Niewiadomski i Kazimiera Wéjcikowska.

Wedlug opisanego sposobu, jako utleniacze
stosuje sie¢ nadsiarczany, nadborany, nadman-
ganiany, KyOs, BaO;, CaO,, chloryny, podchlo-
ryny. , »

Wedlug innych znanych sposobéw oczyszcza-
nie surowego merkaptobenzotiazolu prowadzi
przez krystalizacje z solwent-nafty, rozpuszcza-
jac w niej zywice. Wykrystalizowany z sol-
went-nafty 2-merkaptobenzotiazol nie zostaje
jednak caltkowicie pozbawiony zywic i zawiera
je jeszcze w iloci 3—5%. Oprécz zywic sol-
went-nafta rozpuszcza takze cze$¢ merkapto-
benzotiazolu, ktérego sie nie regeneruje. Stra-

.ty merkaptobenzotiazolu na skutek rozpuszczal-

nosci w solwent-nafcie siegajq 9%o.
Znane sposoby sg wysoce nieekonomiczne.

" Spos6b wedtug wynalazku w odr6znieniu do

znanych umozliwia uzyskiwanie produktu o wy-
sokiej jakofci przy réwnoczeSnie wysokiej wy-
dajnoéci procesu oczyszczanja.

, Polega on na utlenianiu podchlorynochlor-
kiem wapniowym zanieczyszczefi wystepuja-



cych W surowym merkaptobenzotiamolu, przy
czym utlenianie przeprowadza si¢ w roztworze
soli wapniowej 2-merkaptob€ﬂzot1azolu, w tem-
peraturze 70—80°C. Utlenione zanieczyszczenia
oddzielaja sie od roztworu, tworzac kleista ma-
‘'se, ktéra mozna latwo usungé.

Wedlug wynalazku surowy produkt zawiera-
jacy okolo 90% czystego 2-merkaptobenzotia-
zolu i okolo 10 Zywic zadaje sie mlekiem
wapiennym, w ilodci 20° nadmiaru w stosunku
do iloci stechiometrycznej 2-merkaptobenzo-
tiazoly. Powstaje rozpusoczalna sol wapniowz
2-merkaptobenzotiazolii, przy czym do roztwo-
ru przechodza réwniez zywice. Proces rozpusz-
czania stopu w mleku wapiennym mozna pro-
wadzi¢ w temperaturze pokojowej lub pod-
wyzszonej, jednak ze wzgledu na szybkosé re-
akcji wskazane jest stosowanie temperatury
T°C—90°C. Po rozpuszczeniu calkowitej iloci
stopu roztwér chlodzi sie do temperatury 70°C,
a nastepnie wkrapla uprzednio przygotowang
zawiesing wodng podchlorynochlorku wapnio-
wego (5 czeSci wagowych wody i 1 cze$é wago-
wa Ca(ClO)Cl), w ilosci potrzebnej do utlenie-
nia catkowitej iloéci zywic z niewielkim nad-
miarem (na 1 cze§¢ wagowa Zywic zuiywa -sie

0,5—0,7 czesci wagowej Ca(ClO)Cl) — 34% chlo-.

ru aktywnego). Catkowite utlenienie zywic
uzyskuje si¢ przez odpowiedni czas prowadze-
nia procesu utleniania, ktéry wynosi 50—60
minut, po wkropleniu catkowitej iloSci pod-
chlorynochlorku wapnia. Mieszaning reakecyjng
rozciencza si¢ nastepnie czterokrotng iloSeia
wody w stosunku do ilo$ci uzytego stopu, pod-
grzewa si¢ do temperatury 70°C i miesza w cig-
gu .30 minut. Po tej operacjli rozcieficza sig
mieszanine powtdérnie, dodajac plqcio do. piet-
nastokrotnej ilo§ci wody w stosunku do ilojci
uzytego stopu (zaleca sie wyZsze rozcieficzenie),
nastepnie dodaje wegiel aktywny w ilosei trzy-
dzieSci trzy razy mmniej w stosunku do iloseci
uzytego stopu, podgrzewa do temperatury okoto
90°C i w tej temperaturze miesza w ciggu CO
minut. Mieszanine chlodzi sie do temperatury
otoczenia (20°C—25°C) i oddziela wytrgcone za-
nieczyszezenia przez odsaczanie. Oczyszczong
s61 wapniowg 2-merkaptobenzotiazolu zakwasza
sie do pH=4,5, odsgcza wytracony produkt,
przemywa i suszy. )
Przyklad. Do zlewki pieciolitrowej wsy-
puje sig 104 g (100°/sowego) Ca(OH), dodaje sig

P.W.H., wzér jednoraz. zam, PL/Ke, Czst. zam,

2166 26. 5. 60.

200 ml wody i mieszajac zawartosé zlewki
podgrzewa do temperatury 90° C. Po uzyska-
niu temperatury 90°C wprowadza sie 200 g
zanieczyszczonego 2-merkaptobenzotiazolu o za-
wartosci okolo 10% zywic i:utrzymujac tempe-
rature 90°C miesza w ciagu 60 . mmut
W tym czasie nastepuje catkowite rozpus'acze-
nie zanieczyszczonego 2-mqkap§obenzotiauo‘lu
Po rozpuszczeniu zawarto$¢ zlewki chlodzi 'sie
do temperatury 70°C, po czym wkrapla zawie-

, sine podchlorynochlorku wapnia (50 ml wody

i 10 g Ca(ClO) CI — 34% chlorku aktywnego),
w czasie 7 minut, mieszajac zawarto§¢ zlewki.
Po wkrapleniu podchlorynochlorku wapnia’
temperatura winna wynosié okolo 70°C. W celu
calkowitego utlenienia zanieczyszczen miesza-
nine miesza sig w ciggu okoto 30 minut, utrzy-
mujgc temperature 70°C. Nastepnie rozciefieza
sie zawarto$§¢ zlewki dodajac 800 mi wody
podgrzewa do temperatury 70°C i miesza
w ciggu 30 minut. Zawarto§¢ zlewki Tozcien-
cza sie powtérnie dodajac 3000 ml wody, po
czym dodaje si¢ 6 g wegla aktywnego, pod-
grzewa do temperatury 90°C i w tej tempera-
turze miesza w ciaggu 60 minut. Nastepnie mie-
szanine chtodzi sie do temperatury otoczenia
(20°C—25°C), po czym oddziela wytracone za-
nieczyszczenia przez odsaczenie i przemywa
osad na sgezku 750 ml wody. Oczyszczona s61
wapniowa w ilosci okolo 4800 ml zakwasza do
pH=4,5. Wytracony 2-merkaptobenzotiazol od-

‘sgcza sie, przemywa i suszy.

Otrzymany produkt zawieral 98,3% czystego
2-merkaptobenzotiazolu, 0,06° popiotu oraz po-
siddal temperature topnienia 175°—177°C.

Wydajnosé procesu oczyszezania wyniosta
99,5%.

Zastrzezenie patentcwe

Spos6éb oczyszczania surowego 2-merkapto-
benzotiazolu, uzyskanego w wyniku ci$nienio-
wej reakeji CgH5NHp, CSp i S przez utlenienie
zywieznych zanieczyszczen w roztworze, zna-
mienny tym, Ze stop rozpuszcza sie w wodnym
roztworze Ca(OH); i nastepnie traktuje pod-
chlorynochlorkiemn wapniowym w temperatu-
rze 70—80°C.

- Dolnoflaskie Zaklady
Chemiczne
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