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RieSenie sa tyka spOsobu stanovenia stup-
fia oxidédcie substituovanej aminovej soli 2-
-merkaptobenztiazolu oxidaénym ' &inidlom
chlornanom sodnym spektrometricky pome-
rom absorbancii roztoku vzorky voc¢i vode
meranych pri vlnovych diZkach v interva-
le od 210 do 230 nm a v intervale od 280
do 320 nm.

Sposob je moZné vyuzu v chemickom prie-
mysle pri analytickych stanoveniach napr.
urychlovadov na béze sulfénamidov.
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Vyndlez sa tyka spdscbu stanovenia stup-
fia oxiddcie substituovanej aminovej soli 2-
-merkaptobenztiazolu oxidaénym d&inidlom
chlornanom sodnym spektrometricky.

Je zname, Ze pri vyrobe sulfenamidovych
urychiovacdov oxiddciou

doleZité urcit stupeit oxidacie. Doteraz znéa-
me sposoby urfenia konca oxidacie v nad-
bytku aminu nie je moZné pouZit pre roz-
pustnost aminovej soli v amine.

Meranie redox-potencidlu oxidoredukg-
nej sustavy nevedie k ziskaniu reproduko-
vatelnych a interpretovatelnjch vysledkov.

Teraz sa zistilo, Ze je moZné stanovit stu-
peil oxidédcie substituovanej aminovej soli 2-
-merkaptobenztiazolu oxidaénym d&inidlom
chlornanom sodnym spektrometrickym spo-
sobom podla vynéalezu.

Podstata vynéalezu spoéiva v tom, Ze po
prefiltrovani. suspenzie oxidovanej reaké-
nej zmesi, po jej rozdeleni na organicki a
vodnd vrstva sa ¢ast filtrdtu vodnej vrstvy
doplni destilovanou vodou na poZadovany
objem, na UV spektrometri sa v kyvetdch
voti vode odmeria absorbancia pri vinovej
diZzke vybranej z intervalu .od 210 -do 230
nm a pri vlnovej diZke vybranej z interva-
lu od 280 do 320 nm a stupeil oxidédcie oxi-
datnej ustavy P sa zisti zo vzorca

Al
P=

v ktorom

A; znamend absorbanciu meranda pri vl-
novej dlZke z intervalu od 210 do 230 nm a

A; znamena absorbanciu merani pri vl-
nove] dizke z intervalu od 280 do 320 nm.

Princip stanovenia spodiva v tom, Ze po
zniZeni obsahu 2-merkaptobenztiazolu oxi-
daciou jeho aminovej soli chlérnanom sod-
nym zac¢ne chlérnan sodny oxidovat okrem
aminu na chlgéramin aj medziprodukty vzni-
ku sulfenaxu t. j. N-cyklohexy-2-benztiazo-
lylsulfenamidu vid Ignatov V. A.. Pirogov
P. A, Feld$tejn M. C.: Zur. Org. Chim. 4/11,
2025—30 (1968); Banks O. ]J., Wiseman P.:
J. Appel. Chem. 18, 9. 262 (1968), na pri-
slu§né sulfiny a sulfény. Tieto sii vo vod-
nej faze dobre rozpustné a daja sa spektro-
metricky stanovit uZ v nepatrnych koncen-
traciach vid S. B. Knight a kol.: J. Am. Chem.
Soc. 73, 29, (1951). '

Mearanie ich absclitnych koncentrédcii je
nevhodné, nakolko obsah vodnej vrstvy pri

~vyrobe nie je konStantny. Je vSak moZné

meraf pomer absorbancii 2-merkaptobenz-
tiazolu k absorbancii oxida¢nych produktov
a podla prevrdatenej hodnoty tychto absor-

substituovanych -
aminovych soli 2-merkaptobenztiazolu, je .

.lost obsahu
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bancii pri A == 300 a 230 nm, nazvanych pre
dany Géel oxidaénym pomerom P, urdovat
stupefi oxiddcie celej oxidaCnej sustavy:

Vyhody stanovenia stupiiov oxiddcie podla
vynélezu spoéivaji hlavne v tom, Ze pri kon-
tinvitnom alebo diskontinuitnom merani o-
xidacného pomeru s dostatotnou frekven-
ciou, je moZné viest oxidatny proces opti-
mélne, to znamend menit{ pomer oxidovadlo
ku Zmerkdptmbenztlazolu tak, aby obsah
nezoxidovaného ' 2- merkaptobenztlazolu bol
minimédlny a obsah oxida&nych produktov
prijatelny ako z hladiska strdt na surovine,
tak z hladiska d&istoiy odpadovych vod.

Priklad prevedenia je zndzorneny na pri-
loZenom vykrese, kde je vyznalend zavis-
Z-merkaptobenztiazolu v oxi-
datnej stustave od pomeru obsahu - 2-mer-
kaptobenztiazolu ku obsahu oxida&nych
produktov cyklohexylaminu a 2-merkapto-
bentiazolu v oxidanej stistave. Na osi x
je naneseny oxidany pomer P a na osi y
koncentracia nezreagovaneho 2merkapto-
benztiazolu v %: Ple1usovfmym1 ¢iarami je
naznaCeny optimdlny interval oxidécie, v
ktorom sa md oxidadny pomer P po\hybo-
vat.

Laboratornymi a prevddzkovymi skiska-
mi sa zistilo, Ze optimélny vytaZok sulfen-
amidov je moZné ziskat pri hodnote

1,9 <P =45

Nasledujici priklad prevedenia ilustruje,
ale neobmedzuje predmet vynalezu.
\ /
Priklad prevedenia

Suspen/la z konca omdéclo sa odfxluova—
la cez sklenent fritu —.(S—3) a filtrat-sa
bez premytia preniesol do deliaceho -lievi-
ka. Vodnd a organickd vrstva sa.nechali
rozdelit, ¢o trvalo asi 15 min. Potom sa pod
deliaci lievik podloZil skleneny. lievik s fil-
traénym papierom. Z deliaceho lievika sa
do filtraéného lievika napustilo asi 10 a¥
15 ml vodnej vrstvy. Po prefiltrovani 2 aZ
3 ml sa filtrdat vylial a nechalo sa prefil-
trovat dalSich 3 aZ 5 ml. Z tohoto filtrdtu
sa odpipetovale 0,5 ml do odmernej banky
a do 100 ml sa doplnilo destilovanou vo-
dou. Tymto roztokom sa napinili 1 cm ky-
vety UV spektrometra a vo¢i vode sa od-
merala ich absorbancia pri A = 300 nm a
A = 230 nm a vypoc&ital sa pomer

A230
AS00 °
V pripade, ak. P < 1,9 je oxidatna siista-

va nedooxidovand, ak P > 4,5 je oxidatna
sustava preoxidovand.
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PREDMET VYNALEZU

Spfisob stanovenia stupiia oxidacie sub-
stituovanej aminovej soli 2-merkaptobenz-
tiazolu oxidadnym Cinidlom chlornanom
sodnym spektrometricky vyznalujici sa
tym, Ze po prefiltrovani suspenzie oxidova-
nej reakénej zmesi a po jej rozdeleni na
organickd a vodnt vrstvu, sa Cast filtratu
vodnej vrstvy doplni destilovanou vodou na
poZadovany objem, nateZ sa na UV spek-
trometri odmeria v kyvetdch voli vode ab-
sorbancia pri vinovej diZzke vybrané z inter-
valu od 210 do 230 nm a pri vinovej diZzke

vybrané z intervalu od 280 do 320 nm a
stupeil oxiddcie oxidaCnej ststavy P sa zis-
ti zo vzorca
Ai
P=—7a

v ktorom

A' znamend absorbanciu merant pri vl-
novej dizke z intervalu od 210 do 230 nm a
A’ znamend absorbanciu merand pri vl-
novej dizke z intervalu od 280 do 320 nm.
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