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RieSenie sa tyka spOsobu vyroby N-cyklo-
hexyltioftalimidu, vysokoufinného inhibitora
navulkanizdcie, reakciou cyklohexylsulfe-
nylchloridu, rozpusteného v inertnom roz-
pastadle s vodnym roztokom alkalickej soli
ftalimidu, ktora vznikd priamo v reakénej
zmesi priddvanim alkalického hydroxidu Kk
suspenzii ftalimidu v ¢€asovom predstihu
predsidasne vovddzanym roztokom cyklo-
hexylsulfenylchloridu. Tym sa obchddza
priprava bezvodej alkalickej soli ftalimidu,
dosial potrebnej pri priprave N-cyklohexyl-
tioftalimidu.
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Vyndlez sa tyka spdsobu vyroby N-cyklo-
hexyltioftalimidu reakciou ftalimidu drasel-
ného a/alebo sodného s cyklohexylsulfenyl-
chloridom v pritomnosti vody a/alebo vod-
ného roztoku chloridu draselného a/alebo
sodného.

N-cyklohexyltioftalimid je vysokodéinny
inhibitor navulkanizdcie pouZivany v kom-
bindcii s urychlovadmi vulkanizdcie benz-
. tiazolového typu vhodny pre syntetické a
prirodné kauduky.

Zname spdsoby vyroby N-cyklohexyltio-
ftalimidu opieraji sa bud o reakciu cyklo-
hexylsulfenylchloridu s ftalimidom v pri-
tomnosti organickej bazy ako chlorovodik
viaZiceho &inidla, alehbo o reakciu cyklohe-
xylsulfenylchloridu s bezvodou draselnou
solou ftalimidu. Tak je popisand priprava
N-cyklohexyltioftalimidu z cyklohexylsulfe-
nylchloridu, ktory sa vopred pripravi z cyk-
lohexédntiolu a chléru v prostredi chloridu
uhligitého a tento sa potom priddva do sus-
penzie ftalimidu v roztoku trietylaminu v
chloride uhli¢itom (USP &. 3547 185). Po
oddeleni trietylaminhydrochloridu sa orga-
nickd vrstva zahusti a n-heptdnom sa vysra-
nickd vrstva zahust! a n-heptdnom sa wvy-
zraza otakavany produkt.

Obdobnym spdsobom popisuji pripravu
N-cyklohexyltioftalimidu aj dalSie patenty
(franc. patent ¢. 1500 844, brit. patent &islo
1115 214). Priprava N-cyklohexyltioftalimi-
du reakciou cyklohexylsulfenylchloridu a
draselnej soli ftalimidu rozpustenej vo vhod-
nych, bezvodych poldrnych rozpadtadlach,
mieSajicich sa s nepolarnym rozpt$tadlom,
v ktorom je pripraveny cyklohexylsulfenyl-
chlorid je predmetom vynilezu dal3ieho po-
stupu (AO €. 178 735).

Popisany je tieZ sp8sob vyroby N-cvklo-
hexyltioftalimidu, ktory vyuZiva ako vycho-
diskové suroviny dicyklohexyldisulfid a ftal-
imid draselny (AO ¢&. 191385}, na ktoré sa
v nepoldrnom organickom rozpustadle po-
sohi chlérom a vznikly cyklohexylsulfenyl-
chlorid reaguje s pritomnym ftalimidom dra-
selnym za vzniku N-cyklohexyltioftalimidu
a chloridu draselného.

Priprava N-cyklohexyltioftalimidu z cyk-
lohexylsulfenylchloridu a ftalimidu v pri-
tomnosti trietylaminu, v prostredi chloridu
uhli¢itého (USP &. 3547 185) mé hlavnd ne-
vfhodu w tom, Ze trietylaminhydrochlorid
sa musi z reak&ného prostredia vypierat
vodou, z nej regenerovat a susSit.

ESte nevyhodneisi je tento postup vtedy,
ak sa k reakci cyklohexylsulfenylchloridu
s ftalimidom pouZije roztok ftalimidu a tri-
etylaminu v dimetylformamide (franc. pat.
¢. 1500 844), lebo regenerdcia trietylaminu
a dimetvlformamidu z vodného roztoku ie
este obtaZneisia.

Velkou nevyhodou dal3ich postupov (AO
§. 178735 a AO & 191385) je, Ze k vyrobe
N-cvklnhexyltioftalimidu je potrebny bezvo-
dv ftalimid draselny, ktory sa pripravuie len
velmi obtaZne a nédkladne. Kvalita ftalimidu
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draselného je vo velkej miere zdvisld od
spsobu jeho pripravy a naviac vyrazne o-
vplyviluje kvalitu a vytaZky N-cyklohexyl-
tioftalimidu.

Uvedené nevyhody stdasného stavu tech-
niky odstrafiuje vynélez, ktorého podstata
spodiva v tom, Ze pripraveny roztok cyklo-
hexylsulfenylchloridu v organickom rozpas-
tadle o koncentrdcii 5 aZ 20 % hmot. sa
dévkuje s 1- aZ 40 %-nym roztokom hydro-
xidu draselného a/alebo sodného do suspen-
zie ftalimidu vo vode a/alebo v roztoku al-
kalickych chloridov (draselného a/alebo
sodného, a/alebo v inertnom organickom
rozpuistadle v priebehu 10 aZ 120 min., pri-
tom vznikajica alkalickd sol ftelimidu rea-
guje s cyklohexylsulfenylchloridom za vzni-
ku N-cyklohexyltioftalimidu. '

Stidiom podmienok reakcie cyklohexyl-
sulfenylchloridu v roztoku organického roz-
pustadla s ftalimidom sa zistil vyrazny
vplyv teploty a casového intervalu medzi
ddvkovanim roztoku cyklohexylsulfenylchlo-
ridu a vodného roztoku alkalického hydro-
xidu. Z hladiska vlastnej reakcie je nutny
vznik pociatofnej koncentrdcie. alkalickej
soli ftalimidu, ktorej existencia v pritom-
nosti vody je vyrazne zédvisld od teploty. S
rastucou teplotou rastie aj konkurencénd
reakcia hydrolyzy alkalickej soli ftalimidu
za vzniku alkalickej soli ftalamovej kyseli-
ny. -

Ako sa ukédzalo, optimdlnou teplotou pre
prevedenie reakcie je 0 aZ 10 °C, prifom
interval medzi zafatim priddavania roztoku
hydroxidu draselného ako prvej zloZky a
rozitoku cyklohexylsulfenylchloridu sa pohy-
buje v rozmedzi aZ 30 min., s vfhodou 3 aZ
12 min., najvyhodnejsie 6 min.

Molarny pomer ftalimidu voéi cyklohexyl-
sulfenylchloridu mé byt 0,95 aZz 1,3, s v§-
hodou 1,0 aZ 1,02. ZvySenie moldarneho po-
meru nad 1,02 spdsobuje zvySenie obsahu
organickych ldtok vo vodnom roztoku filt-
ratu.

Oblast wyuZitia vynédlezu je hlavne v pro-
cese vyroby N-cyklchexyltioftalimidu, resp.
inych N-alkyl-, N-aryltioftalimidov, ako d&-
leZitej guméarenskej chemikélie pre spraco-
vanie syntetickych a prirodnych kauukowv.

Nasledujtice priklady osvetlujd, ale v ni-
¢om neobmedzuji predmet vynédlezu.

Priklad 1

K mieSanej suspenzii 18,54 g (0,126 mdlu)
ftalimidu v 66 g roztoku chloridu draselné-
ho o konc. 18 % hmot. sa za chladenia, pri
teplote 0 °C pridd 25,25 g (0,126 molu) vod-
ného roztoku hydroxidu draselného o konc.
28 % hmot. rychlostou 1,01 g.min."1 So
6 min. oneskorenim vo&i roztoku hydroxidu
mélu) roztoku cyklohexvlsulfenvlchloridu o
draselného za&ne sa priddvat 141,5 g (0,132
konc. 14,04 % hmot.,, rychlostou 5,66 g.
.min."1, Po vyddvkovani oboch zloZiek sa
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reakdna zmes udrZuje za intenzivneho mie-
gania eSte 1 h pri teplote miestnosti, potom
sa zahreje k refluxu, prefiltruje sa a z od-
delenej organickej fazy, po oddestilovani
rozpustadla sa kryStalizdciou z cyklohexdnu
ziska 31,75 g N-cyklohexyltioftalimidu o tep-
lote topenia 91,5 aZ 93 °C, ¢o odpovedd 96,4-
percentnému vytazku pofitané na cyklohe-
xylsulfenylchlorid.

Priklad 2

K suspenzii 78,5 kg (0,534 kmolu) ftal-
imidu v 267 kg 14 %-ného vodného roztoku
chloridu draselného, ochladenej na 3 aZ 5
stupiiov Celzia sa za chladenia, pri vZ uve-
-ného vodného roztoku hydroxidu draselné-
denej teplote, zatne davkovat 122 kg 25 %-
ho (0,546 kmolu), rychlostou 4,9 kg . min.~!
(3,98.1073m%. min."1) a po 4 aZ 5 min. od
zadiatku ddvkovania roztoku hydroxidu dra-
selného 538 kg 15,7 %-ného roztoku cyklo-
hexylsulfenylchloridu (0,562 kmélu) v tetra-
chlérmetédne, rychlostou 21,52 kg . min.~ 1. Po
pridani oboch zloZiek sa reak&nad zmes v
priebehu 45 min. vyhreje k refluxu, pri kto-
rom sa zotrva 25 min. a hortici roztok sa
prefiltruje a po oddeleni organickej vrstvy
a oddestilovani tetrachlérmetdnu sa kry3sta-
lizdciou z cyklohexédnu ziska 135,51 kg N-
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-cyklohexyltioftalimidu, o odpovena 97,1 %-
-nému vytazku, pofitané na vychodiskovy
ftalimid.

Priklad 3

K suspenzii 73,56 g (0,5 moélu)} fialimidu
v 210 m! vody, ochladenej na 5 aZ 7 °C sa
za chladenia a intenzivneho mieSania zatne
priddvat 90,91 g 22 %-ného roztoku hydro-
xidu sodného rychlosfou 4,55 g.min."!
(3,65.107%1.min."1) a po 6 aZ 8 min. od
zafiatku davkovania roztoku hydroxidu sod-
ného sa zatne davkovat 513,8 g 13,33 %-né-
ho (hmot.) roztoku (0,455 modlu) cyklohe-
xylsulfenylchloridu v tetrachlérmetdne rych-
losfou 25,69 g . min."%.

Po pridani oboch zloZiek sa reak&nd zmes
mieSa eSte pri teplote miestnosti po dobu
2 h, a nakoniec sa vvhreie za mieSania na
teplotu 50 aZ 55 °C, pri ktorej sa zotrvad 15
mindt, horica reak&nd zmes sa prefiltruje
a po oddeleni organickej vrstvy a oddestilo-
vani tetrachlérmetdnu za zniZeného tlaku
sa krySializdciou z cyklohexanu ziska 108,5
gramov N-cyklohexyltioftalimidu o teplote
topenia 91 aZ 93 °C, ¢o odpoveda 91,4 ¥%-né-
mu vytazku, pocitané na cyklohexylsulfenyl-
chlorid.

PREDMET VYNALEZU

Sposob  vyroby N-cyklohexyltioftalimidu
vyznateny tym, Zé k suspenzii ftalimidu vo
vode a/alebo vodnom roztoku chloridu dra-
selného a/alebo chloridu soduého a/alebo v
inertnom organickom rozpustadle sa prida-
va vodny roztok hydroxidu draselného a/a-
leho sodného a roztok cyklohexylsulfenyl-
chloridu v inertnom organickom rozpisfa-
dle, pritom pocas pridavania ohoch rozto-
kov sa zaisti predstih v priddvani roztoku

alkalického hydroxidu v rozsahu aZ 30 min.
a rychlost priddvania roztokov oboch zlo-
Ziek vyjadrend v méloch.min."1 je dana
pomerom 1:N, kde N wvyjadruje molarny
pomer medzi ftalimidom a celkovym prida-
nym mnoZstvom cyklohexylsulfenylchloridu
v rozsahu 1 ku 0,95 aZ 1,3 a sti¢asne teplota
reakCnej zmesi sa udrZiava v rozmedzi —10
az 70 °C, s vyhodou 0 aZ 10 °C.
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