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(54) Spésob spracovania mate&nych roztokov z oxida&nej kondenzécie
surového 2-merkaptobenztiazolu s chiérnanom sodnym v prebytku
cyklohexylaminu

RieSenie sa tyka spdsobu spracovania ma-
teénych roztokov z oxida¢nej kondenzdcie su-
rového 2-merkaptobenztiazolu s chlérnanom
sodnym v prebytku cyklohexylaminu, po filt-
rdcii W-cyklohexylaminu. Organickd vrstva
sa oddelf{ pri teplote 20 aZ 40 S¢, pridd
sa k nej roztok anorganickej alkdlie, od-
destiluje sa vodny roztok cyklohexylaminu
a z destila&ného zbytku sa po okyselen{ mi~
nerdlnou kyselinou do pH 2 oddeli 2~merkapto-
benztiazol.

RieSenie je moZné vyuZit v chemickom prie-
mysle.
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Vyndlez sa tyka spdsobu spracovania mate¢nych roztokov z oxidaénej kondenzdcie surového

2-merkaptobenztiazolu s chlérnanom sodnym v prebytku cyklohexylaminu.

K vseobecne zndmym gumdrenskym urychlovacom sulfénamidového typu patri N-cyklohexyl-
benztiazol-2-sulfenamid pouZfvany ako urychlova& vulkanizdcie kaucuku.

Kontinudlny technologicky postup vyroby W-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu v nadbytku
cyklohexylamfnu, ktorym je moiZné pripravit produkt vysokej ¢istoty, je predmetom &s. AO <¢fslo
215179.

Jeho podstatou je oxida&nd kondenzdcia za subeZného ndtoku surového 2-merkaptobenztiazo-
lu, ako nerafinovaného produktu primdrnej vysokotlakovej reakcie anilfnu, sfrouhlfka a siry
vodného roztoku chlérnanu sodného a cyklohexylamfnu.

Kontinudlnu regenerdciu cyklohexylamfnu z matednych roztokov z vyroby N-cyklohexyl-
benztiazol-2-sulfénamidu, pozostdvajuicich z dvoch obmedzene sa miefajucich kvapalfn, riedi
&s, AO 221005. Kontinudlne sa oddeluju dve vrstvy pri teplote 40 a% 90 °c.

7 organickej /vrchnej/ vrstvy obsahujdicej nadbyto&ny cyklohexylamin, vodu, organické
smoly z vysokotlakovej reakcie anilfnu, sfrouhlfka a sfry ako aj rozpusteny chlorid sodny,
sa ndsledne oddel{ destildciou za atmosférického tlaku cyklohexylamfin vo forme vodného
roztoku pouZitelného priamo vo vyrobe N-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu.

Teraz sa zistilo, Ze je vyhodné spracovat matedné roztoky z oxidalnej kondenzdcie su-
rového 2-merkaptobenztiazolu s chlérnanom sodnym v prebytku cyklohexylamfnu, po filtrdcii
N-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénadmidu, po oddelenf’ a destildcii organickej vrstvy obsahujdej
nadbytoény cyklohexylamin spdsobom podla vyndlezu.

Podstata vyndlezu spoéfiva v tom, Ze organickd vrstvy sa oddelf pri teplote 20 aZ 40 OC,
na 100 dielov organickej vrstvy sa pridd 0,1 aZ 0,2 dielov zriedeného roztoku anorganickej
alkdlie, za atmosférického tlaku sa oddestiluje vodny roztok cyklohexylaminu a z destilaénéno
zbytku alebo z oddelenej vodnej vrstvy po okyselenf minerdlnou kyselinou do pH 2 sa oddelf
volny 2~-merkaptobenztiazol.

Spracovanim mate&nych roztokov spdsobom podla vyndlezu sa zvysi ufinnost regenerdcie

cyklohexylamfnu o 5 aZ 9 %.

Je v8eobecne zndme, Ze je obtia%ne viest proces oxidd¢ie 2-merkaptobenztiazolu s chlér-
nanom sodnym v nadbytku amfnovej zloZky pri selektivite blizkej jednej alebo pri totdlnej
konverzii vzhladom na 2-merkaptobenztiazol.

Nezreagovand cyklohexylamfnovd sol 2-merkaptobenztiazolu rozpustend v nadbytku cyklo-
hexylaminu viaZe ekvimoldrne mnoZstvo cyklohexylaminu. Takto viazany amin je len c¢iasto&ne
regenerovatelny, v zdvislosti od stupiia alkality pouZitého vodného roztoku chldrnanu sodné-
ho v procese oxidicie.

Podstatné zvySenie ucinnosti regenerdcie cyklohexylamfnu s prihliadnutf{m na cyklohexyl-
amin viazany v cyklohexylamfnovej soli 2-merkaptobenztiazolu spdsobi prdve pridanie anorganic-
kej alkédlie.

Naviac ndsledne u&inkom pridania anorganickej alkldlie k organickej vrstve matecnych
roztokov z vodného roztoku alkalickej soli nezreagovaného 2-merkaptobenztiazolu oddeleného
od destilaéného smolového odpadu kvantitativne ziskat 2-merkaptobenztiazol o Cistote 90 %,
vhodny k opédtovnému vyuZitiu k vyrobe N-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu alebo k spraco-
vaniu pre iné ddely.
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Spbésob podla vyndlezu tieZ vylep3uje technologickui schodnost stupiia regenerdcie cyklo-
hexylaminu z organickej vrstvy mateénych roztokov tym, Ze zniZuje riziko upchdvania odvodov
destiladnych zvy8kov, ktorych celkovd hmotnost klesd, z pdty kontinudlne pracujicej destilaé-
nej kolony.

Uvedend priklady objasifiujd, ale neobmedzujd predmet vyndlezu.
Priklad 1

Zo 470 g matedného roztoku zfskaného filtrdciou N-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu
z kontinudlnej prevddzkovej pripravy sa v deliacom lieviku pri teplote 22 %c oddelilo 101 g
vrchnej organickej vrstvy s obsahom 39,8 % cyklohexylamfnu, ktord sa destilovala vo varnej
banke opatrenej destilacénym ndstavcom za pridania 100 g vody pri atmosférickom tlaku.

Destilovalo sa az po dosiahnutie teploty odchddzajucich pdr 99 °c.

Ziskalo sa 120 g destildtu s obsahom 30,15 % cyklohexylaminu. VytaZnost regenerdcie

vztahovand na cyklohexylamin nachddzajuci sa v ndsade do destildcie je 90 %.

Prf{klad 2

72 950 g mateného roztoku ziskaného po filzrdcii N-cyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu
z kontinudlnej prevddzkove] pripravy sa v deliacom lieviku pri teplote 38 O¢ oddelilo 200 g

organickej vrstvy s obsahom 39,8 % cyklohexylaminu,

Po pridanf 1 g hydroxidu draselného v 200 g vody sa organickd vrstva destilovala na
zariadeni a za podmienok ako v priklade 1.

72{skalo sa 232 g destildtu s obsahom 32,5 % cyklohexylaminu. VytaZnost regenerdcie
vztahovand na cyklohexylamin nachddzajuici sa v ndsade je 95 %.

Pri{klad 3

Zo 460 g mateéného roztoku ziskandho po filtrdcii Nwcyklohexylbenztiazol-2-sulfénamidu
z kontinudlnej prevddzkovej pripravy sa v deliacom lieviku pri teplote 21 °¢c oddelilo 100 g

organickej vrstvy s obsahom 39,8 % cyklohexylamin.

Po pridani 1,3 g hydroxidu sodného v 8 g vody sa organickd vrstva destilovala na za-

riadeni a za podmienok ako v priklade 1.

ziskalo sa 118 g destildtu s obsahom 33,2 % cyklohexylaminu. VytaZnost regenerdcie

vztahovand na cyklohexylamin nachddzajuci sa v ndsade je 98,5 .

Dalej sa ziskalo 7,5 g smolového doupadu a 55,3 g vodného roztoku sodnej soli 2-merkapto-
benztiazolu, z ktorého sa po pridanf minerdlnej kyseliny do pH 2 ziskalo 4,48 g 2-merkapto-

benztiazolu o ¢istote 89,7 %.

PREDHUET VYNALEZU

Spdsob spracovania matednych roztokov z oxidalnej kondenzdcie surového 2-merkaptobenz-
tiazolu s chlérnanom sodnym v prebytku cyklohexylamfnu, po filtrdcii W-cyklohexylbenztiazol-
~2-sulfénamidu, po oddeleni a destildcii organickej vrstvy obsahujicej nadbytoény cyklohexyl-
amfn za atmosférického tlaku, vyznalujuci sa tym, Ze organickd vrstva sa oddeli pri te;loute
20 az 40 DC, na 100 dielov organickej vrstvy sa pridd 0,1 az 0,2 dielov zriedeného roztoku
anérganickej alkdlie, za atmosférického tlaku sa oddestiluje vodny roztok cyklohexylaminu a
z destilaéného zbytku alebo oddelenej vodﬁej vrstvy po okyseleni minerdlnou kyselinou do

pH 2 sa oddeli volny 2-merkaptobenztiazol.
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