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Spdsob vyroby sodnej soli 2-merkaptobenztiazolu

Vynélezom je spdsob vyroby 20 aZ 50 % roztoku sodnej
gsoli 2-merkaptobenztiazolu vyznadny tym, Ze 2-merkaptobenz-
tiazol vo forme produktu, mokrého koléda, alebo taveniny
sa neutralizuje v roztoku hydroxidu sodného alebo uhlici-
tanu sodného pri zvySene] teplote.
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2-merkaptobenztiazol sa vyrdba réznymi spdsobmi, V priemysel-

nom meradle je najpouZivanej$im postupom vyroby 2~-merkaptobenztiazo~
lu vysokotlakovd reakcia anilinu so sirouhlikom a sirou /US pat.

1 631 871, ZSSR pat. 179 306, NSR pat. 1 919 420/. Ziskava sa taveni-
na obsahujica 85 aZ 90 % hmotn., i&innej ldtky, pridom sa 2-merkapto=-
benztiazol takto pripraveny &¢isti reakciou technickej taveniny, NaOH
alebo Ca/OH/z. Ziskava sa alkalickd sol 2-merkaptobenztiazolu, alebo
védpenatd sol 2-merkaptobenztiazolu v koncentrédcii 3 a¥% 12 % hmotn,
hlavne v koncentrdcii 8 % hmotn.,

PodTa doposial zndmych postupov sa priprava sodnej, draselnej
alebo vdpenatej soli uskutodfiuje z ddvodu &istenia technickej tave-
niny Z2-merkaptobenztiazolu, pridom ich koncentrdcia neprevysSuje 12 %
hmotn, Po okyseleni tychto roztokov sa ziskava 2-merkaptobenztiazol.

PodYa CSAO 168 884 sa rafinuje tavenina 2-merkaptobenztiazolu
extrakciou 2 aZz 7 % roztokom NH3, pricom sa ziskava 3 aZ 8,4 % roztok
amonnej soli 2-merkaptobenztiazolu, Takto pripraveny roztok sa po
extrakcii org. rozpisStadlom za spolupdsobenia H,0, dalej okyseluje
a ziskava sa 2-merkaptobenztiazol,

AO 184 052 popisuje spdsob vyroby sulfenamidov z amdénnych roz-
tokov 2-merkaptobenztiazolu, pridom sa pouZivajd 5 a% 15 % roztoky
NH3 soli 2-merkaptobenztiazolu,

Obdobne i USA pat. 144 652 pouZiva na pripravu sulfenamidov
8 aZz 11 % alkalickych roztokov 2-merkaptobenztiazolu,

PodTa (SAO 209 595 sa pripravuje pri teplote 40°C 20 a¥ 25 %
roztok amonnej soli 2-merkaptobenztiazolu, tak, Ze sa 2-merkapto-
benztiazol extrahuje zo surovej taveniny 2-merkaptobenztiazolu zriede-
nym vodnym roztokom aminu,

Pripravou a vyuZitim vidpenatej soli 2-merkaptobenztiazolu sa
zaoberaji GSAO 113 006, NSR 1 940 364, pridom koncentricia vdpenate]
soli nepresiahla 10 % hmotn, :

Pripravou a vyuZitim sodnej soli, hlavne pri vyrobe sulfenami-
dov alebo pri rafindcii 2-merkaptobenztiazolu sa zaoberaju:

CSAO 114 693, US pat, 2 191 657, US pat. 2 268 467, US pat. 2 762 814,
NSR 855 564, Angl, pat. 642.597, Angl., pat, 665 668, priZom koncen=~
trdcia pripravovanej a pouZivanej sodnej soli 2-merkaptobenztiazolu
sa pohybovala v rozsahu 3 aZ 15 % hmotn,
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Nevyhodou dosial zauZivanych postupov Je, ée v rémeci procesu

rafindcie technickej taveniny, ako aj pr1 pouiivanl, sa prlpravu-
Ju sodné .soli 2-merkaptobenztiazolu v nizkej koncentrécii max.
az 15 %.

Predmetom predlozeneho vyndlezu je spbsob vyroby sodneJ SOll
2-merkaptobenztiazolu o koncentrdcii 20 aZ 50 % hmotn. neutraliza-
ciou bud technického produktu 2-merkaptobenztiazolu obsahuJuceho
90 - 96 % 2-merkaptobenztiazolu, alebo mokrého koldda 2-méfkapto-
benztiazolu obsahujucu 83 - 93 % 2-merkaptobenztiazolu hydrdiidom
sodnym. Na neutrali,zdciu moZno pouZit i uhliZitan sodny. Je vy-
hodné pouZit na neutralizdciu merkaptobenztiazolu nasytené foitoky
NaOH alebo Na2CO3, 2a spoluposobenla tepla. Neutralizdcia sa usku-
todnuje za miefania pri teplote 4o az 70 °c:

Proces neutralizdcie moZno uskutocnlﬂ dlskontlnualne, alebo
kontlnualne. Ak sa voli diskontinudlny postup, moZno do predloze~
nej vody. naddvkovat suolnkovy liaOH alebo tuhy Na,COz, dalej sa te=-
plota zvysi na 30~45 OCc a zadne sa za mieSania priddvat a-wpr?d,fobez-
tiazol. Po ukondeni priddvania a rozpiftania sa Na-sol z-merkaptobenz-
tiazolu ochladi na teplotu 20 OC, oripadne sa nariedi na pdiadova—
ni teplotu. '

Vyhodou postupu podla vyndlezu je moZnost pripravy 20-50 %
roztoku Na=-soli 2-merkaptobenztiazolu.

Predmet vyndlezu dokumentujyil priklady prevedenia, ktore viak

nevyderpaju Jjeho rozsah.
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Priklad 1
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Do 100 ml dvojhrdlej banky opatrenej mieadlom a teplomerom sa
naddvkovalo 453 ml vody, ktord sa vyhriala na teplotu AO-GOOC,
daleJ sa za mieSania pridalo 64 g Supinkového NaOH, priddvanie
trvalo 10 minUt. Roztok NaOH sa vyhrial na teplotu 50-60°C a za
mieSania sa priddvalo postupne 237 g technického 2=~merkaptobenz=-
tiazolu obsahujiceho 96 % d&innej létky., Priddvanie trvalo 25 min.
Po davkovani Z-merkaptobenZtiazolu sa zmes mieSala cca 90 min.
pri uvedenej teplote, peifom doZlo k uplnemu rozpusteniu 2-mer-
kaptobenztiazolu. Po rozpusteni 2-merkaptobenztiazolu sa ziska-
ny Zlto&erveny roztok pozvolna ochladil na 20 °C a podrobil ‘sa
analyze: obsah 2-merkaptobenztiazolu bol 29,53 % hmotn.,

obsah voIného NaOH bol 3,2 g NaOH/1, pH 12,

Priklad <

Do trojhrdlej banky opatrenej teplomerom a mieSadlom sa naddvkovalo
370 ml vody a za mieSania sa obsah vody vyhrial na 40-5000, pridom
sa sidasne zalalo priddvanie Supinkového NaOH.

77 g Supinkového NaOH sa pridalo za 10 mimit, po jeho rozpusteni

sa teplota roztoku vyhriala na 50-60°C a zadalo sa priddvanie

303 g technického 2-merkaptobenztiazolu obsahujiceho 97 % hmotn,.
Ulinnej latky. 2-merkaptobenztiazol sa priddval po 20 g po 5 min.
Po ddvkovani celého mnoZstva 2-merkaptobenztiazolu rozpiitanie

pri uvedene] teplote prebiehalo za mieSania 120 minit. Ziskal sa
sytocerveny roztok Na-soli 2~merkaptobenztiazolu, ktory sa ochladil
na 20°¢C a podrobil sa analyze:

obsah 2-merkaptobenztiazélu 39,45 % hmotn., obsah volného NaOH 4,2 g
NaOH/1.



Priklad 3
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Do 1 000 ml trojhrdlej banky opatrenej mieSadlom a teplomerom,
sa naddvkovalo 455 ml. vody, do ktorej sa pridalo 468 g uhliditanu
sodného, &aleg sa zmes za mieSania vyhriala na 60°¢ a za mieSania
sa pridalo 240 g technického 2-merkaptobenztiazolu obsahujiceho
95 % vi&innej l&tky. Priddvanie trvalo 60 minit, dalej sa za mie-
Sania pri teplote 65 a% 70 °C pridalo postupne 100 g uhli&itanu
sodného., Rozpuitanie trvalo 80 minit, pridom do3lo k uplnemu
rozpusteniu 2-merkaptobenztiazolu., Ziskany roztok po ochladeni
dosahoval 29,3 % hmotn., 2-merkaptobenztiazolu,

Priklad &4

V priklade 4 sa postupovalo ako v priklade 1., pricom namiesto - .
technického 2-merkaptobenzt1azolu sa pridavalo postupne do rozto~
ku NaOH pri teplote 60°C 247 g taveniny 2-merkaptobenztiazolu ob-
sahujicej 89 % G&innej ldtky. -
- Ziskany roztok Udinnej ldtky hnedoderveny obsahoval 29,7 % hmotn.
2-merkaptobenztiazolu a 1,8 g NaOH/1,

Priklad 5

Do 1 000 ml trojhrdlej banky opatrenej mieSadlom a teplomerom sa
‘naddvkovalo 200 ml vody, ktord sa vyhriala na teplotu 40-45 c,
dalej sa za mieSania pridalo 64 g Supinkového NaOH, prldavanle
trvalo 8 mindt. Roztok NaOH sa vyhrial na teplotu 50-60°C a za
mieSania sa pridalo postupne 487 g mokrého koldda technického
2-merkaptobenztiazolu obsahujiceho 31;33 % vlhkosti, zbytok tvoril
2-merkaptobenztiazol, ktorého &istota bola 95,3 %, Priddvanie tr-
valo 40 minit. Po naddvkovani sa zmes mieSala 90 minit pri teplo-
te 6000, prigom do3lo k uplnému rozpusteniu 2-merkaptobenztiazolu.
Roztok sa'analyzovalz

obsahoval 29,1 % hmotn, 2-merkaptobenztiazolu

obsah voIného NaOH bol 2,8 g NaOQH/1.
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Predmet vynédlezu
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Spdsob vyroby sodnej soli 2-merkaptobenztiazolu neutralizdciou
2~merkaptobenztiazolu hydroxidom sodnym alebo uhli&itanom sodnym
vyznaleny tym, Ze sa do roztoku NaOH alebo do roztoku Nazco3 Vy=-
hriateho na teplotu 40 aZ 70 ¢ pomaly priddva za mieSania tech-
nicky 2-merkaptobenztiazol alebo technickd tavenina 2-merkaptobenz-
tiazolu, pridom teplota podas rozpuStania sa udféuje v rozsahu
50-7000, po ukon&eni priddvania sa zmes miea aZ do uUplneho rozpus-
tenia 2-merkaptobenztiazolu a dalej sa postupne ochladi na 20°c,
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