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(54) Zpasob pfipravy benztriazola

Refenf{ se tykd zplsobu p¥ipravy benztri-
azold, které se pouZfvajf{ jako prostfedky na
ochranu proti korozi. Podle vyndlezu se benz-
triazoly p¥ipravuj{f reakcf{ N-hydroxybenztria-
zold z molekuldrnfm vodfkem v p¥ftomnosti
hydrogena&nfch katalyzdtord tak, Ze N-hydro-
xybenztriazol se rozpustf{ na roztok o stano--
vené koncentraci v inertnfm rozpoudtddle.
Redukce se pak provddf za pritomnosti daného
mnoZstv{ katalyzdtoru a p¥i stanovené teplo-
t& vodfkem, ktery se po ur&itou dobu zavdd{
do reak&n{ nddoby. P¥etlak vodfku se sleduje
a po ukonfenf reakce se katalyzdtor odd&l{

a p¥fpadné oddestiluje rozpoustédlo.
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Vyndlez se tyk& zpisobu p¥fpravy benztriazold katalytickou hydroéenaci N-hydroxybenztria-
zoldl. )

P¥fprava benztriazold se podle zndmych metod provddf redukef N-hydroxybenztriazold kata-
lytickou hydrogenacf. Popsané metody spo&ivajf v hydrogenaci N-hydroxybenztriazolu v uzavie-
ném tlakovém reaktoru, ve kterém dochdzi ke styku molekuldrnfho vodfku s reak&ni suspenzf
obsahujfc{ roztok N-hydroxybenztriazolu a hydrogena¥nfiho katalyzdtoru t¥epdnim reaktoru nebo
vykonnym michdnim,

P¥i teplotdch v rozmez{ 20 a% 200 % a tlaku O,S»aé 25 MPa a ve zfed&nych roztocich 2 a%
3 & pfi pou¥it{ Pt, Pd nebo Ni katalyzdtoru na nosi&fch dochdzf po 24 aZ 36 hodindch k zreago-
védn{ p¥edloZeného N-hydroxybenztriazolu. P¥ebytek vodiku p¥i reakci je cca 9 ndsobny.

Nevyhodou uvedenych metod je prdce v tlakovych za¥fzenfch, nutnost zna¥nych objemd reak-
toru a zpracovdnf velkych objemd reakinfchssmés{ p¥i filtracli a odpa¥ovdnf v ddsledku malych
koncentracf vychozich roztokd.

V§%e uvedené nedostatky podstatn& sni¥uje zplsob vyroby benztriazolu podle vyndlezu.
Jeho podstata spo&fvd v tom, Ze N-hydroxybenztriazol nebo jeho substituované derivdty se roz-
pustf na 5 a¥ 40% roztok v rozpou¥tddle, které je inertnf za podmfnek reakce k molekuldrnimu
vodfku, napfiklad v etanolu, metanolu, isopropanolu, vod&, pfipadn® v jejich smé&sich, a reduk-
ce se provdd{ za p¥ftomnosti 1 a% 15 hmotnostnich % hydrogena&nfho katalyzdtoru, napi¥iklad
Raneyova niklu, palladia na k¥emelin¥, m¥di na kysli&nfku hlinitém nebo jejich sm&si vztaZeno
na mno¥stv{ N-hydroxybenztriazolu nebo jeho derivtd p¥i teplot& 20 aZ 75 Oc vodikem, ktery
se uvddf do spodnf &4sti reakdn{ nddoby po dobu 4 a¥ 20 hodin, pfilemi pfetlak vodiku
v reak&nf nddob& je 0,0001 a¥ 0,005 MPa a po ukonZeni reakce se katalyzdtor odd&lf{ a pfipadné&
se oddestiluje rozpou¥tddlo.

Je vyhodné postupovat tak, %e redukce se provddf v kolon& o pom&rech prim&ru k vySce 1:5
a¥ 1:100, p¥idem¥ p¥etlak v kolon& je dén tlakem potfebnym pro vodikovy plynojem, ve kterém
je nezreagovany vodfk zachycovdn a ze kterého je zp&tn& vhdnén do spodnf &4sti kolony. Pre-
tlak v kolon& v rozmezi 0,0001 a%¥ 0,005 MPa je dén tlakem vodikového plynojemu, ve kterém se
nezreagovany vodfk odchdzejic{ z reakce zachycuje a je op&tné vhdnén kompresorem nebo dmychad-
lem do kolony. Doba reakce se pohybuje v rozmezf 4 aZ 20 hodin, co% je ovliviovdno koncentraci
benztriazold a katalyzdtorem. Pro reakci se pou¥fvajf Pt, Pd, Cu, Co, Ni hydrog. katalyzdtory
nebo Cu, Ni event. Fe kat. typu Raneyovych katalyzgtord. Smé&s po reakci je vypudténa z kolony,
filtrovdna a pou¥fvana bud p¥fmo nebo je rozpou¥tédlo vakuové odpafent a ziskd se produkt
s obsahem 80 a%¥ 96 & benztriazolu.

Postupem podle vyndlezu se dosdhne zkrdceni reakéni doby, zlepSeni vyuZitf reak&niho
objemu, zfskdnf{ koncentrovan&jdfch produktd pouZitelnych pffmo pro p¥ipravu daldfch vyrobkl
a sniZen{ ndro¥nosti na zaffzenf. Benztriazoly se pou¥ivajf jako prostfedky na ochranu
protil korozi.

P¥fklady provedent
P¥fklad 1

15 hmotnostnich dfl18 N-hydroxybenztriazolu bylo rozpuft&no v 250 hmot. dflech: etanolu
a k roztoku byly p¥iddny 2 dfly Raneyova niklového katalyz4toru. Sm&s byla probublédvidna vodikem
v népliiové kolond 6 hodin p¥i teplot& 60 Oc. B&hem reakce bylo spot¥ebovdno 104 % teoret.
mno¥stvi vodiku. Roztok byl.po zchlazenf zfiltrovdn, aby se odstranil katalyzdtor a tenta roz-
tok byl pou#it pro p¥fpravu antikoroznfho prostfedku.
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P¥fklagd 2

15 hmotnostnich 4{18 N-hydroxybenztriazolu bylo rozpudténo v 250 hmotnostnich dflech
etanolu a k roztoku byly p¥iddny 2 d{ly Raneyova niklového katalyzdtoru. Sm&s byla probubl&véna
vodikem v ndpliiové kolon& 6 hodin p¥i teplot& 70 °C. V pribshu reakce bylo spot¥ebovdno 108 %
teoret. vodiku. Roztok byl ochlazen, odfiltrovédn a etanol odstran&n destilacf na rota¥nim odpa-
fovdku. Ziskany sv8tle hn&dy olej, ktery po ochlazeni pfe¥el na krémovou pevnou litkou
obsahoval 91,55 % benztriazolu.

P¥Efklad 3

72 df14 hmotnostnich N-hydroxybenztriazolu bylo se 6 hmotnostnimi dfly Raneyova niklového
katalyzdtoru rozmich&no v 600 dflech etanolu. Smé&s byla naddvkovdna do ndplhové kolony a 20 ho-
din probubldvdna vodikem p¥i 60 ¢. Spot¥eba vodiku &inila 107 % teorie. Roztok byl ochlazen,
pfefiltrovédn a etanol oddestilovdsm na rotadnim odpafovdku. Pevny surovy produkt ohsahoval 91 §

benztriazolu.

P¥{f{klad 4

10 hmotnostnich d118 aktivovaného palladiového katalyzd&toru a 80 dfld N-hydroxybenztri-
azolu se rozmichg v 500 hmot. dflech etanolu a vnese se do kolony. Po vyh¥dtf na 70 °¢ se
po dobu 10 hodin probubl4vd vodfkem, ktery je uvddén ke dnu kolony. Nespotfebovany vodik
je zachytdvdn v plynojemu. Po ukon&eni reakce byla stanovena spotfeba vodiku na 110 % teorie.
Roztok po ochlazenl a filtraci byl vakuové zahu§tén. Byl ziskdn svétlebéZovy produkt

s obsahem 85 % benztriazolu.

PREDMET VYNALEGZU

1. Zpisob p¥ipravy benztriazold reakci N-hydroxybenztriazoiﬁ s molekuldrnim vodikem
v p¥ftomnosti hydrogenadndch katalyzdtord vyznaleny tim, Ze N-hydroxybenztriazol nebo
jeho substituované derivdty se rozpustf na 5 aZ 40% roztok v rozpouStédle, které je
inertn{ za podminek reakce k molekuldrnimu vodfku, nap¥fiklad v etanolu, metanolu, izo-
propanolu, vod&, pfi{padné& jejich sm&sich, a redukce se provddi za pf¥itomnosti 1 aZ 15 hmot. %
hydrogena&niho katalyzdtoru, nap¥fklad Raneyova niklu, palladia na kfemelin&, médi na
k¥emelin&, m&di na kysli®niku hlinitém nebo jejich smési vztaZeno na mnoZstvi N-hydro-
xybenztriazolu nebo jeho derivdtd p¥i teploté 20 aZ 75 O¢c vodfikem, ktery se uvddi do
spodn{ &&sti reakdnf nddoby po dobu 4 a¥ 20 hodin, p¥iemZ pretlak vodfku v reakénf{ nddobé
je 0,000 1 a¥ 0,005 MPa a po ukon&eni reakce se katalyzdtor oddél{ a piipadn& se oddestiluje

rozpoustédlo.

2. Zplisob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze redukce se provddi v koloné& o pomé&rech
priméru k vydce 1:5 a¥ 1:100, p¥ifemZ pYetlak v koloné je ddn tlakem potfebnym pro vodikovy
plynojem, ve kterém je nezreagovany vodfk zachycovdn a ze kterédho je zp&tné& vhdnén do

spodn{ &4sti kolony.
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