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Znane S$rodki powierzchniowo-czynne, nale-
zace do grupy alkiloarylosulfonowych, pizewaz-
nie zawierajg lancuchy weglowodorowe o 12-tu
i wieeej atcmach wegla, co ma zasadniczy
wplyw na wysokic koszly produkeji tych
zwigzkow. Wilasciwoéci tych produktéw rzadko
skupiaja w sobie wszystkie cechy dobrego Srod-
Na przykiad
zwigzek wykazujgcy dobre wiasciwoscei emui-
gujace nie posiada dostatecznych wtaSciwosci
pienigcych itd.

Celem wynalazku jest Wytworzenie newego
Srodka powierzchniowo-czynnego nalezgcego do
grupy srodkow aliiloarylosulfonowych, ktory
wykazywalby bardzo dobre wlasciwosci emugu-

jace, pienigce, piorgce, dyspergujace, zwilza-
jace, czyszczace i myjace. .
Stwierdzono, e mozna uzyska¢ doskonale

- Srodki  powierzchnicwo-czynne przy za3scznym

zmnijejszeniu dlugoéci lafiicucha bocznegn, rna-

*) Wlaseiciel patentu oS§wiadczyl, ze twréca wy-
nalazku jest inz, Henryk Szulc.

wet do weglowodoru zawierajgcego 5 atomow
wegla, jezeli w qmsteczce zZwigzku powierzcii-
niowo-czynnego obecny jest pierscien merl_:ap-
tobenzimidazolowy. '
Sposob wediug wynalazku polega ma nodda-

' waniu kondesacji w Srodowisku. wodnym lub

alkoholoalkalicznym ewentualnie pod zwiek-
szonym ci$nieniem, soli metali - alkalicznych
2-merkaptobenzimidazolu z  weglowodorami

o lanicuchach prosiych lub rozgalezienych, za-
wierajacymi co na;mniej jeden atom chlorow-

ca w laicuchu, ewentualnie dodatkowo zawie-

rajagcymi grupe lub grupy eterowe lub grupe
lub grupy hydroksylowe, przy czym oirzymy-
wane 2-alkilomerkaptobenzimidazoie poddaje
si¢ sulfonowaniu na kwasy 2-alkilomerkapto-
benzimidazolo-6-sulfonowe, kiére z kolei, prze-
prowadza w sole amonowé lub sole inetali
alkalicznych. Proces kondensacji prowadzi sic
przy wartodci pR=7T—9,

W celu uzyskania dobrej wydajnosci procesu
kendensacji, konieczne jest dluisze ogrzewanie
obu- komponentéw, przy slabym wrzeniy $ro-



dowiska . alkoholoalkalicznego lub wudnego,
przy 'czym, korzystnc’ jfet prowadzenie procesu
w §ro mke&wloahkaxicmym Skroécenie
czaswy reaélac Zna *&powodowm. przez pod-
Wyzszeme ‘temperatury procesu, np. prowadzac
go w ietym autoklawie, pod cisnieniem.
Po zakoficzeniu reakcj)i kondensacji (wydajnosé
94—9359, teorii) odzyskuje sie alkohol przez od-
"destylowanie, a nadmiar alifatycznego chlo~
rowcoweglowodoru — na
z parg wodng. Produkt jeszoze goracy, jako
cigzka, oleista, nierozpuszczalmg w wodzie ciecz,
oddziela sie od warstwy wodno-alkalicznej lub
wodnej, przemywa gorgca wody i studzi. Po
ostudzeniu i wysuszeniu, produkt stanowigcy
2-alkilomerkaptobenzimidazol sulfonuje sie za
pomocg oleum lub innych powszechnie stoso-
wanych $rodkéw.

W przypadku wyzszych alkilomerkaptoben-
zimidazoli sulfonowanie przebiega trudniej niz
zwigzkow z krétkimi lancuchami bocznymi, w
zwigzku z czym, proces ten wymaga ostrzej-
szych warunkow reakcji. Najlepsze pod wezgle-
dem barwy produkty uzyskuje sig, gdy iempe-
ratura reakcji sulfonowania i zobnjetniania
kwasu sulfonowego, nie przekracza 50°C. Od-
prowadzenie ciepla wymaga stosowania inten-
sywnego mieszania, gdyz masa subfonacyjna
posiada znaczng lepkoéé, za§ reakcja jesi silnie
egzotermiczna. Po dodaniu calej ilosci alkilo-
merkaptobenzimidazoiu do Srodka sulfonujace-
g0, medium reakcyjne miesza sie dalej, utrzy-
mujac te samg tferaperature, w jakiej prowa-
dzono proces.

Tak zwany ,okres dojrzewania“ trwa od 4-ch
do 7-miu godzin, w zaleznoéci od uzytego Smod-
ka sulfonacyjnego oraz dlugoéci lancuchs bocz-
nego alkilomerkapilobenzimidazolu. Dobrz wy-
niki sulfonowania uzyskuje sie przy stosowa-
niu jako czynmkoéw sulfonujacych 20— 309 ;-owe

oleum. W przypadku stosowania wyzej procen-

towego oleum, nalezy sulfonowanie prowadziz
W nizszej temperaturze.

Po zakonczeniu procesu sulfonowania, co po-
znaje sig po rozpuszczalnosci sulfomasy w ni-
skoprocentowym roztworze wodaym lugu so-
dowego, ofrzymany produkt poddaje sie reakcii
zobojetniania, za pnmoca wodorotlenkéw me-
tali alkalicznych albo wodorotlenku amonowe-
g0. Zaleznie od charakteru produktéw korico-
wych, jakie pragnie sie otrzymaé zobdjetnira sig
calg mase¢ sulfonacyjng, a wiee wraz z nadmia-
rem kwasu siarkowego badz tez mase sulfona-
cyﬁnf; zobojetnia sie po usunieciu ‘nadmiaru

drodze destylacji . gy pH=7—8.

.okresowe konfrolowaé wartos¢é pH i przestrze-

kwasu siarkowego, W przypadku pierwszym,
mase sulfonacyjng wprowadza sie w calo$ci do
20%;-owego roztworu wodnego wodorotlenku
metalu alkalicznego lub amonu. Dozowanie ma-
sy sulfonacyjnej do wodorotienku prowadzi sie
z taka szybkoscia aby temperatura medium
reakcyjnego nie przekroczyla 50°C.

Koniec reakcji zobojetniania rozpoznaje sie
po odczynie Srodowiska, doprowadzajac warto-
Podcezas zobojetniania nalezy

gac¢ aby bylo zawsze wyzsze niz 7.

Produkt zolgo;etnianie stanowi mieszanine
soli metalu alkalicznego Iub amonu kwasu
2-alkilemerkaptobenzimidazolo-6-sulfonowego i
siarczanu metalu alkalicznego lub &monu. W

" przypadku drugim mase sulfonacyjrg wprowa-
. dza sie w caloéci do roztworu wodnego wodo-

rotlenku wapnia z taka szybkoscig, aby tempe-
ratura nie przekroczyla 50°C. Po zakonczeniu
procesu zobojetniania (warto$¢ pH=7-—-7,5 wo-.
bec fenoloftaleiny) odsacza sie wytrgcony siar-
czan wapnia, za§ przesgcz zadaje weglamem so-
dowym az do zaniku wytracania sig¢ weglanu
wapnia. Osad siarczanu wapnia oddzielo sie od
roztworu wodnego s0li sodowej kwasu 2-alkilo-
merkaptobenzimidazolo-6-sulfonowego, przez od-
sgczenie, Oddzielenie - nadmiaru kwasu jest
mozliwe rOwniez na drodze wytracania kwasu
2-alkilomerkaptohenzimidazolo- 6 -sulfonowego,
przez rozcienczenie masy sulfonacyjnej woda.
Jako $rodek powierzchniowo - czynny otrzy-
mywany sposobem wediug wynalazku na szcze-
golne wyrdznienie zastuguje s6l sodowa kwa-
su 2-oktyiomerkapteohenzimidazolo-6-sulionowe-

a1,

Przyklad. Do kolbki szklanej o pojemnosci
1,5 litra zaopatrzonej w mieszadlo z zamknie-
ciem hermetycznym, chlodnice zwrotng, {ermo-
metr i wkraplacz, wprowadza sie¢ 380 g roztwo-
ru wodnego soli sodowej 2-merkaptobenzimi-
dazolu, zawierajacego 58 g tej soli. Nastepnie
uruchamia sie¢ mieszadlo, doprowadza wode do
chloldm'icy i wkrapla 300 ml etanolu skazonego,
oraz 59 g 2-chlorooktanu. Po - wkropleniu eta-
nolu i 2-chlorooktanu. zawarto$¢ kolbki pod-
grzewa sie do temporatury wrzenia $rodowiska
(okiolo 82?(,). W tej temperaturze rozpoczyna. sig
reakcja kondensacji, w wyniku ktérej. wydziela
sig  2-oktylomerkaptobenzimidazol w postaci
oleistej brunatnej cieczy. Proces kondensacji
prowadzi sig okoto 20 godzin, utrzymujae tem-
perature wrzenia . masy reakchneJ W czasie
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prowadzenia reakc)i kontroluje sie okresowo
$rodowisko reakcji, jeSli zachodzi potrzeba -do-
daje si¢ wodny roziwér wodorotlenku sodowe-
g0 (20%,-owy), w celu utrzymania waricsci pi
w granicach 7—9. Fo zakecnczeniu procesu kon-
densacji, zawartos:é kolbki przenosi sie¢ do kolb-
ki destylacyjnej o pojemnoSci dwadch litréow,
oddestylowuje etancl, po czym oddestyiowu’e
z parg wodng resztki alkoholu i nadmiar 2-chlo-
rooktanu, ktére moga by¢ uzyte do nastepne}

~ szarzy. Jeszcze goraca zowarto§é kolbki prze-

mywa sie goraca wodg do wartoscli pH=17, na-
stepnie przenosi do parownicy  i- studzi. Pro-
duki jako ciezki, nierozpuszczalny oclej osiada
ns dnie parownicy, tworzac po ostudzeniu po-
sta¢ asfaliowej masy koloru jasno-bryzowego,
o temperaturze topnienia okolo 42°C. Wydaj-
nosé procesu kondensacji wynosi _okole 949
tcorii. Skrocenie czasu reakcji do 8-miu godzia
jest moZliwe przez prowadzenie procesu w tem-
peraturze 130°C, pcd ci$nieniem.

Otrzymany 2-oktylomerkaptobenzimidazol po
wysuszeniu poddaje sie procesowi sulfonowa-
nia. '

W tym celu 300 g oleum 309%,-owego wprowa-

dza sie¢ do kolbki szklanej pojemnoS$ai 0,5 litra,
zaopatrzonej w mieszadlo i tcrmometr. Naster-
nie dodaje sie do mechanicznie mieszanego
oleum rozdrobniony 2-oktylomerkaptobenzir:i-
dazol w ilosc1 140 g, z taka szybko$cia, ahy tem-
peratura zawartosct kolbki nie przek:oczyla
50°C. Mieszanine miesza sig, utrzymujac tem-
perature 50°C, do zaniku zawiesiny w pobra-
nej probce, przy zadaniu jej niskoprocentowym
roztworem wodnym wodoroflenku sodowego
do warloSci pH==7--8. Przereagowang masg
wlewa sie do 800 ml zimnej wody, nie przekra-
czajge przy tym temperatury 50°C. Nastepnie
zobojetnia sig¢ mozciericzong miaszaning wodo-
rotlenkiem wapnia do zaniku reakcji kvrasne;j
(kongo) i odsacza wyilragcony siarczan wapnia,
ktéry przemywa sie 50 ml wody.

Roztwor soli wapniowej kwasu 2-oktylomer-
kaptcbenzimidazolo-6-sulfonowego, przez zada-
nie go roztwcrem wodnym weglanu sodowego
(okolo 10%;-owym) do stabo alkaliczne; reakcji,
przeprowadza sie w s6l sodowa. Po odsaczeniu

221, RSW ,Prasa“, Kielce,

weglanu wapniowego przesacz odparowuje Sie
do sucha. Otrzymana s6l sodowa kwasu 2-okty-
lomerkaptobenzimidazolo-6-sulfonowego o wy-
suszeniu tworzy zbita twarda rrase koloru
ciemno-brunatnego bez zapachu, przypomina-
jaca swa postacig asfalt, ktéry po sproszkowa-
niu jest kolcru jasno-brgzowczo. S61 sodowa
kwasu 2-oktylomerkaptobenzimidazolo-6-sulio-
nowego. otrzymana =z surowcéw technicznyei:
wykazuje temperature topnienia okolo 132°C.
Wydajnos¢ procesu zobojetgiania wynosi okoto
97%, wydajnoéci teoretycznej. Suszenie soli so-
dowej Kkwasu 2-oktylomerkaptobenzimidazolo-
6-sulfonowego moina -poming¢ i stosowac ja
w postaci roztworu. Juz 0,7%,-owy roztwor wod-
ny soli sodowej kwasu 2-merkaptobenzimida-
zolo-6-sulfonowego wykaznje hardzo dobre wla-
§giwosci piorace, emulgujace, plenigce i dysper-
gujace.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob wytwarzania $rcdka powierzchnio-
wo - czynnego z grupy alkiloarylosulfonia-
now, znamienny tym, ze. poddaje sig kon-
densacji w Srodowisku wodnym lub alkoho-
loalkalicznym ewentualnie pod zwiekszo-
nym ciSnieniem sole metali alkakicznych
.2-merkaptobenzimidazolu z weglowodorami
o lancuchach prostych
zawierajacymi co najmniej jeden atcm chlo-
rowca w lancucau ewentualnie zawlierajg-
cym grape lub grupy eterowe lub grupe iub
grupy hydroksylowe, przy czym otrzymy-
wane jako produkty kondensacji 2-alkila-
merkaptobenzimidazole poddaje si¢ sulfono-
waniu, a otrzymane kwasy 2-alkilomerkap-
tobenzimidazolo-¢-sulfonowe  przeprowadza
w sole amonowe lub sole metali alkalicznych,

. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do procesu kondensacji stocsuje sig weglo-,
wodory, zawierajgce w tancuchu 5 do 10 ato-
mow wegla.
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Zastepca: mgr inz. Antoni Sentex
rzecznik pateatowy

lub rozgalezionych,
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