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{54) Spidsob delenia zmesi chloridu draselneho ftalimidu draseln@ho,
ftalimidu, N-(cyklohexylthio)ftalimidu, pripadne s N-chlérftalimidom
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Vynélez sa tyka spbsobu rozdelenia zme-
si chloridu draselného, ftalimidu draselné-
ho, f{talimidu, N-(cyklohexyltio)ftalimiduy,
pripadne s N-chlorftalimidom a rozpistadla.

N-(cyklohexyltio)ftalimid je inhibitorom
navulkanizdacie pre prirodné a syntetické
kauduky, v pritomnosti beZne pouZivanych
urychlovadov vulkanizdcie sulfenamidového
typu uZ v malgch koncentrdciach umoziiu-
je dobrd spracovatelnost a bezpetnost zme-
si tym, Ze predl?uje dobu spracovatelskej
bezpeénosti v procese vulkanizdcie kauCu-
kov pri zachovani vysokej rychlosti vulka-
nizécie.

N-(cyklohexyltio)ftalimid sa pripravuje
podla ¢s. autorského osvedCenia &. 178 735
kondenzéciou ftalimidu draselného a cyklo-
hexylsulfenylchloridu alebo podla autor-
ského osvedenia ¢. 191 385 z ftalimidu dra-
selného, dicyklohexyldisulfidu a chléru v
prostredi chloridu uhligitého, priCom sa vo-
1i mé6lovy pomer medzi dicyklohexyldisulfi-

dom ku ftalimidu draselnému 1 ku 2 a da-
lej sa privdadza do zmesi roztok chléru v
molovom pomere disulfidu ku chloru 1 ku
1 pri teplote 5 a¥ 30°C -potas 60 minit a
dalej sa ptosnecha reakénd zmes doreago-
vat za mieSania pri teplote 20 aZ 60 °C po-
tas 30 aZ 180 minidt. N-(cyklohexyltio)ftal-
imid sa izoluje z reak&nej zmesi odfiltrova-
nim tuhej fdzy obsahujtcej prevaZne chlo-
rid draseiny a jej premytim €istym chlori-
dom uhliditym, pri¢om z filtrdtu po zahus-
teni sa zrdZanim nepoldrnym rozpastadlom
izoluje N-(cyklohexyltio)ftalimid.

Tuhd faza obsahujica prevaZne -chlorid
draselny, ktora sa ziska po ukonéeni kon-
denzacie filtrdciou, sa podla lit. dalej ne-
spracuvava. Jej zloZenie je variabilné v za-
vislosti od reak&nych technologickych pod-
mienok vedenia kondenz4cie. '

Obsahuje chlorid draselny, ktory je - re-
akény produkt kondenzdcie cyklohexylsul-
fenylchloridu a ftalimidu draselného
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a prevldda v koncentracii 20 a¥ 43 % hmot-
nostnych. Daldou zloZkou tuhej f4zy je ftal-
Imid draselny ako nezreagovand zloZka
kondenzicie, ktory méZe byt v pouZivanom
prostredi pri kondenzdcii médlo rozpustny,
jeho koncentricia v uvedenej zmesi je v roz-
medzi 8 aZ 27 % hmotnostnych. Okrem ftal-
imidu draselného tuhd fiza obsahuje i ftal-
imid, ktory sa dostdva do reakiného systé-
mu uZ pred kondenzéciou ako nefistota su-
roviny — ftalimidu draselného, jeho kon-
centrdcia je 1 aZ max. 9 % hmotnostnych.

N-chlorftalimid je dal¥ou zloZkou zmesi,
ktory sa Casto nachddza vo velmi malych
mnoZstvdch v uvedenej zmesi a vznika ako
vedlajsl produkt kondenz4cie. Jeho koncen-
tracia nepresiahla 0,3 % hmot. N-(cyklohe-
xyltio)ftalimid, ktory vznikd kondenzéaciou
ftalimidu draselného a cyklohexylsulfenyl-
chloridu, by mal byt dplne rozpusteny v
pouZivanom rozpustadle, ¢ast produktu viak
sa vysrdZala a prechddza do soli. Koncen-
trdcia N-(cyklohexyltio)ftalimidu v zmesi
tuhych l4tok je z4avisld od rozpustnosti v
pouZitom rozpdstadle, alebo v zmesi roz-
pastadiel. Podla autorského osvedtenia &.
191385 sa odstraiiuje N-(cyklohexyltio)-
ftalimid z tejto zmesi premyvanim Cistym
rozpastadlom, pri€om prechéddza do roztoku,
odkial sa izoluje zraZenim. Tuh§ f4za po
premyti &istym organickym rozpuastadlom,
obsahujtca chlorid sodny, ftalimid drasel-
ny, ftalimid, N-chlorftalimid a nerozpustny
N-(cyklohexyltio)ftalimid, sa dalej nespra-
covala. Obsahuje i &ast rozpidtadla, ktora
ostdva vo forme vlhkosti v odfiltrovanom
filtratnom kol4ci, jeho koncentrdcia bola
min. 5, max. 35 % hmotnostnych.

Uvedené nevyhody odstraiiuje spdsob de-
lenia zmesi chloridu draselného, ftalimidu
draselného, ftalimidu,
ftalimidu, N-chlorftalimidu a rozpuastadla,
ktorého podstatou je, ¥e sa zmes obsahu-
jica horeuvedené zloZky premyje vodou
teploty 10 aZ 40°C. Pofas premyvania vo-
dou prechddza chlorid draselny a ftalimid

draselny do roztoku a ftalimid, N-chlorftal-

imid a N-(cyklohexyltio)ftalimid ostdvaji v
tuhej faze. Do filtrdatu sa vytesiiuja i zbyt-
ky organického rozpu$tadla, v ktorom sa
uskuto€tiovala kondenzédcia a ktoré ostiva
vo forme vlhkosti vo filtratnom kold&i. Z
filtratu sa fdzove oddell organické rozpas-
tadlo, ktoré sa zbers, zhromaZduje, dalej
sa vysu$i a po regenericii sa pouZije opit
v technol6gii vyroby N-(cyklohexyltio ) ftal-
Imidu. Dalej sa tuhd féza, ziskana po pre-
myti vodou, premyva roztokom hydroxidu
draselného, priCom do roztoku prechddza
ftalimid a N-chlorftalimid vo forme ftalimi-
du draselného i chloridu draselného a zis-
ka sa tuhy N-(cyklohexyltio)ftalimid. Oba
filtraty, roztoky ziskané z premyvania zme-
si vodou a z premyvania roztokom hydro-
xidu draselného, sa spoja a v dalSom sa do
tohto roztoku prid4va kys. chlorovodikovs,
aZ do neutrdlneho prostredia roztoku, pri-

N-(cyklohexyltio)-

4

Com dochddza k uprdZaniu ftalimidu, kto-
ry sa dalej odfiltruje a ziska sa roztok chlo-
ridu draselného.

Ftalimid sa po kry$talizdcii pouZiva opéit
v technolégii vyroby N-({cyklohexyltio)ftal-
imidu.-

Vyhodou postupu je, Ze zo zmesi pozosté-
vajicej z chloridu draselného, ftalimidu
draselného, ftalimidu, N-chlérftalimidu a
N-(cyklohexyltio)ftalimidu a Casti organic-
kého rozptsStadla sa premyvanim vodou a
dalej premyvanim roztokom hydroxidu dra-
selného ziskava N-(cyklohexyltio)ftalimid,
ktory tvoril stcast strat v odpadnej zmesi
soli.

Dalej sa regeneruje ftalimid z filtratu zis-
kaného z premyvania zmesi, ktory sa opi-
tovne pouZije po jeho preéisteni v techno-
16gii vyroby N-(cyklohexyltio)ftalimidu.

DalSou vyhodou je, Ze na neutralizdciu
filtrétu sa méZe .pouZit. odpadné. kyselina
chlorovodikové, ktord vznikd v technolégii
vyroby N-(cyklohexyltio)ftalimidu v 3t4diu
oxidécie cyklohexyltiolu chlérom na dicyk-
lohexyldisulfid, pripadne pri vyrobe cyklo-
hexylsulfenylchloridu priamou chlordciou
cyklohexyltiolu, ¢im sa zidZitkovand odpad-
né zloZka technol6gie v stupni pripravy di-
sulfidu pri izoldcii a regener4cii -ftalimidu.

MozZnost vyuZitia vynédlezu je v oblasti vy-
roby N-(cyklohexyltio)ftalimidu.

- Sposob delenia podla vynalezu ilustruja
priklady prevedenia, ktoré viak nevy&erpa-
vaja jeho rozsah, a nasledujtica schéma.

Priklad 1

Po kondenz4cii cyklohexylsulfenylchlori-
du a ftalimidu draselného sa odfiltrovala
tuhd faza zloZenia 7,8 g ftalimidu drasel-
ného, 16,64 g chloridu draselného, 2,6 g
ftalimidu, 11,7 g N-{cyklohexyltio)ftalimi-
du a 21 g chloridu uhli¢itého. Uvadend zmes
sa premyvala za mieSania vodou teploty
25°C, pri¢om  chlorid draselny i ftalimid
draselny sa rozpistali do vodnej vrstvy. Sd-
dasne sa vytesiioval chlorid uhli¢ity. z tu-
hej fazy. Po ukondéeni premyvania vodou.sa
z filtrdtu po 2 h oddelia organickd vrstva
obsahujtca vlhky chlorid uhligity. Tuhd f4-
za sa premyvala dalej 300 ml 3 % roztoku
KOH, pri¢om sa rozpustil ftalimid do roz-
toku a na frite zostal vlhky N-{cyklohexyl-
tio)ftalimid, ktory sa dalej vysusil. Ziska-
lo sa 11,2 g N-(cyklohexyltio)ftalimidu o t.
t. 91 aZ 93 °C. L

Filtrat z premyvania vodou sa spojil s filt-
rdtom z premyvania roztokom luhu drasel-
ného a do vzniknutého roztoku sa pridé-
vala zriedend Kkyselina chlorovodikovd a¥
do neutrdlneho pH prostredia. Dalej sa filt-
rat ochladil na 10 a% 14°C, priom podas
3 hodin vykry3talizoval ftalimid, ktory sa
odfiltroval a vysu$il. Ziskalo sa 7,8 g ftal-
imidu o t. t. 234 °C.
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Priklad 2

Po ukoncéeni kondenzédcie sa z reakinej
zmesi odfiltrovala tuhd faza, ktord sa vy-
suSila odparenim rozpasStadla. ZloZenie zme-
si bolo nasledovné: 13 g ftalimidu drasel-
ného, 21,5 g chloridu draselného, 3,35 g
ftalimidu a 15 g N—(,cyklohe‘xyltio‘]ftalimidu,
0,1 g N-chlorftalimidu. Zmes sa premyvala
35 °C ohriatou vodou, pricom sa chlorid dra-
selny a ftalimid draselny rozpustil. Tuha

B

faza sa dalej premyvala 4 % roztokom
chloridu draselného. Na filtri zostal vlhky
N-(cyklohexyltio)ftalimid, ktory sa vysusil
(14 g o t. t. 91 aZ% 93°C). Filtrat z premy-
vania vodou a filtrdt z premyvania rozto-
kom ldhu draselného sa spojili a neutra-
lizovali zriedenou Kkyselinou chlorovodiko-
vou. Po ochladeni a uplynuti 3 hodin sa
odfiltroval ftalimid. Ziskalo sa 10,5 g ftal-
imidu o t. t. 234 °C. .
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PREDMET VYNALEZU

1. Sp6sob delenia zmesi chloridu drasel-
ného, ftalimidu draselného, ftalimidu, N-
-(cyklohexyltio)ftalimidu, pripadne i s N-
-chlorftalimidom a rozpd$tadla vyznatujuci
sa tym, Ze sa zmes ftalimidu draselného,
ftalimidu, chloridu draselného, N-(cyklohe-
xyltio)ftalimidu a N-chlorftalimidu premyje
vodou o teplote 10 aZ 40 °C, pritom ftalimid
draselny a chlorid draselny prechddzaja do
roztoku a ftalimid, N-chlorftalimid sa da-
lej premyvajt roztokom hydroxidu drasel-
ného, pritom sa ziska tuhy N-{cyklohexyl-
tio)ftalimid a do roztoku prechédza ftalimid
a N-chlorftalimid vo forme ftalimidu dra-
selného i chloridu drasclného a dalej sa
oba roztoky ziskané z premyvania zmesi vo-
dou a z premyvania roztokom hydroxidu

Severografia,

n. p.,

draselného spoja a v dalSom sa do tohto
roztoku privddza kyselina chlorovodikova
aZ do neutrdlneho prostredia roztoku, pri-
tom dochddza k vyzraZaniu ftalimidu, ktory
sa odfiltruje a ziska sa roztok chloridu dra-
selného.

2. Spbsob podla bodu 1, vyznaCeny tym,
7e premyvanim zmesi vodou sa vytesni or-
ganické rozpustadlo, ostévajice vo forme
vlhkosti v zmesi po jej filtrdcii, fdzovo sa
oddeli od filtrdtu a zregeneruje.

3. Spdsob podla bodu 1 a 2 vyznaceny
tym, Ze na neutralizdciu filtrdtu sa pouZije
odpadnd Kkyselina chlorovodikova vyhodne
z v§roby N-(cyklohexyltio)ftalimidu, respek-
tive cyklohexylsulfenylchloridu.

zavod 7, Most



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

