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(54) Zpisob ¥isténi surového 2-merkaptobenzthiazolu

1

Vynélez se tykd zpisobu Eisténi \2-merkaptobenz’chiazolu + 2=Herkaptobenzthiazol ( 2 -

N
q‘ii; , §§§C — SH
/

~benzothiazolthiol ) vzorce

ge vyrdbi zndmym zpsobem, pFevéind kondenzaci anilimu se sirouhlikem a sirou za vy#sich
teplot a tlakd ( Sc.pat. 122 789 ) « Surovy kondenzadni produkt obsahuje jen 80 a¥ 88 %
merkaptobenzthiazolu  Jake hlavni nedistoty obsahuje surovy 2-merkaptobenzthiazol dosti
znafné mo¥stvi nezreagované siry ( ece 7 % ) & z vedlejiich reakdnich produktd b_enzth:la-'
zol ( cca 2,5 % ) , anilinobezthiazol a dals{ vedle 1,2 % pryskyridnatych podfld ( DOS
2 822 569 ) o V této kvalitd pro pou¥iti v gumérenském primyslu mebe jeke vichozi 1l4tka pro
ds15f syntézy nevyhovuje, a proto je nutné provdddt jeho 3isténi, ‘
Doposud zndmé zplsoby ¥i¥tdni surovéhe 2-merkaptobenzthiazolu maji mdkolik smérd. Opeo-
meneie-li technologicky bezvyznamny zplisob kryyt/a.i;z e 2z organickyeh rozpustidel ( Es.pat.
122 790 ) & technicky ndro¥ny zplisob pomoci vak’uov/;gtilace ( DOS 2 822 569 ) , provddl

4:’.m a riznym zpdsobem odddlen{ balast-

se $15téaf surovéhe 2-merksptobenzthiazelu piesrd¥e
afoh 1dtek. T8kavé podfly se oddsluji prou pFi 210 C ( US pat. 2 730 528 ) , pryskyFid-

paté podily a jimé neutrdlni ldtky se odddluji tim, Ze se merkaptobenzthiazel p¥evede alka-
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lizac{ ve vodny roztok vhodmé soli a merozpu¥tdny podfl se odstrami filtraci, s v¥hedou za
souSaswé sorpce ma vhodnf substirdt, nebe se nerozpustny podfl extrahuje z vodného roztoku
alkalické soli 2-merkaptobemzthiazolu xylemem mebo jimym rozpoustédlem. Pou¥ivé se také
opa&méhe zplsobu, fe se surovy 2-merkamptobemzthiazol rozpusti v xyleamu a vodnym roztokem
hydroxidu modného se z néhe extrahuje 2-merkaptobemzthiezol jeko sodnd sdl ( DOS 1 941 379).
Z restokd solf 2-merkaptobemzthimgolu se oxidovatelmé me¥istoty odstranuji brobublévinim
vzduchen, H,0, , persulfdtem, pop¥ipadd jinym oxidadwnim Sinidlem. Z tekto vydidtdmjch roz-
tekl self se volmy 2-merkaptoebenzthiazel ziské srd¥emim kyselinou., K 313t3af se pouZévajl
zejména sodné a vépenaté soli 2-merkaptobemzthiszolu, v mendi mi#e emonné soli. Prevod ma
vépenatou sil md vihodu ve smaz¥im dévkovém{, protofe prebytek vdpma nen{ reakei na zdva-
du, naopak se na mém sorbuji olejovité nerozpustmé podily ( &s.pate. 102 400 ) . Pro afzkeu
rezpustnost vipematé soli 2-merkaptebemzthiazolu je vidak mutme preacevat ve velikém zieddai
( oca2% ), cof je mevyhodné z kepacitmich divod3. Nizkou rozpustmost mé i amomnd sl .
Pro vy#&{ rezpustmest je vyhodmdjS{ modnd edl, v mi¥ se prevédi vedmfm roztokem hydrexidu
sodnéhe . Prebytkem NeaOH , gvl43t¥ za vy¥Sich teplot dochdzi k Sdstelmému Htdpen{ bemzthi-
azelovéhe kruhu ( DOS 1941 379 ) & de rozteku pFechdzeji daldf nedistoty, které me pak po
okyselen{ vyluSuji spolu s 2-merkaptobemszthiszolem,Znedi¥t¥ni 2-merkaptobenzthiazolu Je
zvlisti sna¥né, provddi-li se okyselemi piebytkem silmjoh mimerdlnfch kyselin,

% pfehledu jo zFejmé, ¥e 313tém{ surevéhe 2-merkaptobemsthiazolu je opermei desti slo-
21td, pracmd a ne vidy p¥{li¥ uSimnd. Jednedussd{ a GSimn8jS8L je zpimob Si¥td¥m{ surovéhe
2-merkaptebenzthiazolu zplaobem pedle vymélezu. ‘

Podstatou tehote zplisebu je, fe se 2-merkaptobemsthiazol prevede varem s roztokem kar-
bendtu mebo bikarbni{u sodméhe v medmou sil za uvelndni kysliSafku uhliditéhe . V dlsled-
ku mirndjs{ alkelity / pH oa 12,3 / opreti alkalizaci hydroxidem sodnym nebe vépenatym
zintdvd pfevdind vitSima nedistot ze surového 2-merkaptebemzthiazolu za téchte podminek
nerozpufténa, Nerozpuitény olejovity ped{l se z mozteku sodné soll odstrami filtrsci a kar-
borafimem mebo jinym sorbentem mebo extrakci xylemem mebe jimym mepoldraim orgenickjm rez-
pustidlem. Z 3irého roztoku sodné soli se pak pe ochlazemi vyloudi velmy 2-merkaptobenz -
thiazel uviddamfim kysli¥miku uhliditéhe ze tverby bikerbomitu sodmého / pH oca 8 / +Filtra-
el se ziské ma¥loutly 2-merkaptebemzthiazol o t.t. 178 a% 181 ° C, podle snalyzy 96,1 =
99,6% v 96 - 98% vyt&¥ku.

Aby bylo meime ¥i8ténl prevéddt ve vysoké komcentraci 2-merkaptobenzthiazelu e vzhle -
dem k pemirné mizké rozpustmesti sodmé soli 2-merkaptobemzthiazolu ze chladu, Je t¥eda
uvédéaf kysliSafku uhliSitéhe zapo¥itat p¥i com 50 © C a tepletu pestupm¥ smifovat =a 30
af 20 © ¢, aby vyloudenj 2-merkaptebenzthiasel mebyl zmediitény sodmou soli, Pre ﬁ&:l.n&;li:[
pehlcovén{ kysli¥miku uhliSitéhe v rezteku sodmé soli 2-merkaptebenzthiazelu jeo vyhodwsjs{
provéddt uvdddal kysli¥aiku unli¥itéhe za tlaku v autokldévu. Protofe mate¥mé louhy ebsahu-
JL jeltd 2-4 % solubilizovanéhe 2-merkaptobenzthiazolu vedle nepgtraéhe mmofstvi daliich
respustuych létek, je 5 ekomemickéhe a ekelegiokého hlediske vhedné Jejich daldi peufitf
pro &ik¥t¥nf surevéhe 2~-markaptobemzthiaszelu. Ani pe desetimdscbmém poufiti matedmyoh lou-
hd nedo¥le ke shor¥eni kvality SiSt&méhe 2-merkaptobemsthiaselu a v celkové bilamei byle
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dosefeno témd¥ kvalitativmfhe vyté¥ku. Rovmd%¥ z ekomomického hlediske je tente zplsob ¥is-
tén{ vihodny, mebof se mespotFebovdvajl ¥4dmé pomocné 1dtky. Kyslidm{k uhliZity, ktery se
uvolnf z karbondtu mebo bikarbomitu sodnéhe pFi zah¥ivémi, je moZme peuZit pro vyludovéni
2-merkeptebenzthiazolu z rezteku jeho oohlazené soli. Misto uhliditamu sodmého nebe hydre-
genuhliditenu sodnéhe lze k rogpoustdai surového 2-merkaptobenzthiazolu poufit i hydrexidu
sodmého. V tomto pFipads se jeho prebytek pFevede na uhli¥itan sodwmy uvédénim kysliSafku
uhliditého za varu, pFiSemi se vyloudi me¥istoty solubilizovamé p¥i vyd5i alkelitd, Uvede-
n zplsob $15t¥n{ podle vyndlezu je moime pouZit té% k dosistovin{ mén¥ kvalitnfch komerd-
nich produktd, mebof se timto zpisobem odstrani mejem zbytek nerozpustnych vedlejSich 14 -
tek, ale i event.piitommé vdpenaté soli. §i5téni podle vyndlezu je moZmo provdddét t6Z jake
kontinudln{ proces, kdy merozpustmé pedily jsou odstramovdmy z horké vodné suspenze vhod -
nou prito¥nou separadui odst¥edivkou mebo vhodnym filtrem. Pro dalsi snifeni ztrdt lze 2
odfiltrovanfch merozpustnfch podilld zisket zadriemy 2-merksptobenzthiazel jejleh opakova -
nou axtrakei mateinfmi louhy za veru. Likvidaece matedmych louh} se provddi po jejioh mmoho-
n4sobné recyklaci sréZenim silnou minerilmi kyselimou me pH 3-4 , kdy vyloudeny 2-nerkap-\
tobengthiazol je mo¥mo Sistit stejmd jako surevy produki. Uvedené piiklady ukazuj{ moimos-
ti peufit{ vynélezu, nejsou vdak jeho omezenim, o

Pé{klad 1 ]

De hanky 1000 ml opatiemé mfchadlem se piedloZi 450 ml vedy, 18 g bezvedého uhli¥itenu
sodného a 50 g surovéhe 2-merkeptobenzthiazolu / cca 87 % / « Suspenze se zah¥eje kivary,
po rogpubténi 2-merkeptobemsthiazelu se pFidd 1,5 g karberafimu a za horke filtruje. Fil-
trét o poldtedni teplotd cca 50 © C se pievede do autoklévu a mechd ma n¥j pisobit kyslid-
afk uhii&iti za tlaku 2-3 MPa po dobu 1 hodimy. Vyloudemy ¥isty 2-merkeptobenzthiazol
( 40,25 g ) , 96,7 %, tete 178 % ¢, se edfiltruje a promyje Sistou vodu. MateSné louky
bez pridavku daldihe Na,CO, se pouzijf pro dald{ eykly &15téni, které lze mmohomésobad
opakovat bez zhor¥em{ kvality ziskamého produktu.

P¥iklad 2 \

Rozpuiténf surovéhe 2-merkaptobenzthiazelu se provede jako v pPikladu 1 s tim rozdilem,
te misto uhli¥itenu sodného je pou¥ito 14,3 g kyseldho uhliBitamu sedného. Vyludovéni Sis-
tého 2-merkaptobenzthiazolu se pak prevdd{ obdobnym zpﬁéobem jake v pifkladu 1. Ziské se
svdtlefluty produkt / 40,25 g / s obsehem 96,1 % 2-merkaptobenzthi&zolu a t.t, 178 ®cC.
Prfklad 3

Do bawky 1000 ml opatiemé michedlem & uvédéci trubiel se pFedloii 450 ml vedy, 6,8 g
hydroxidu sodmého & 50 g surovéhe 2-merksptobenzthiazolu. Suspenze se zakieje k varu a pe
rozpuiténi 2-merkaptobenzthiagolu se zaime uvddét kyslidafk unlidity po dobu 30 min, Vy -
louSené nerozpustmé podily se po piidavku 1,5 g karberafimu edfiltruji. VylouSemi Zistéhe
2-merkaptobengthiazolu se provede jako v pFikladu 1 .

Pf{klad 4 .

Rozpoudténi surového 2-merkaptobemgthiazolu se prevede jako v pifikladu 1, poté se més

extrahuje 100 ml Xylemu. Po oddSlen{ xylemové vrsivy se vyludevini provede jako v p¥ikla-
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du 1. 2Z{eké se 39,5 g 94 % 2-merkaptobenzthiazolu s tot. 175 © C .
Piiklad 5

Do matednjch louh} posledniho oyklu se masadf pryskyFidmaté zbytky spolu s karborefimem
& suspenze se zahFeje k varu. Po filiraci za horica se 3isty 2-merkaptobemzthiszel z{skd ob-
dobnym zpimobem jako v pFikladu 1. Ziskd se tak podfl 2-merkeptebemzthinzolu zadr¥eny ma
karburafinu spelu s pryskyFidmetymi podily. Filtrdt po odd&lemi distého 2-merkaptobenzthia-
zolu se okysell kyselimou chlorovodikovou ma pH 3-4 & po odfiltrovém{ vyloudemfoh podi-
18 se vpust{ do keamdlu. Tenmte 2.podfl je moZno pFidat k surovému 2-merkaptobenzthiazolu k
Si8téni podle pfikladu 1 .

PREDNMNE® VYNALLEZU

1.Zpisob Ei¥témi surovéhe 2-merkaptobenzthiazolu piipravenéhe kondemzec{ anilinu se
sirouhlfikem a sireu, vyznalemy tim, Ze surovy produkt se rozpoufiti za varu ve vodném roztos
Xu uhliditanu sodného mebo hydregemuhliditanu sodného v peméru 1,0-2,0 ekvivalentu alkglif
na 1 mol 2-merkaptebenzthiazolu za tvorby sodové soli 2-merkaptobenzthiazolu a uvolnsni
kysliénfku uhliditého ze smdsi se 0ddél{ nerozpustny pod{l medistot filtraci & pi'-iaad;u
karborafinu nebo jiméhe sorbentu mebo extrekei s vodou memisitelnym rozpustidlem & z rozto-
ku sodné soli 2-merkaptebemzthiazolu se za postupného ochlazevdni mae 50 af 10 % ¢ 2- mer-
kaptobenzthiazolu uvoln{ uvddiaim kyslidaniku uhliditého a vyloudemy &ist§ 2-merkaptobenz -
thiazol se oddél{ filtreci od reoztoku hydrogemuhliSitanu sodméhe.

2,Zpdscd podle bodu 1, vyznedeny tim, Ze se k rozpudtdni surového 2-merkaptobenzthiazolu
poufije matedny louh pe filiraci Sistého 2-merkaptobemzthiazolu z piedchozihovéiﬁtinig

Cena 2,40 Kg¢s TZ 6/70
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