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Rie3enie sa tyka spdsobu pripravy N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu reakciou
nerafinovanej taveniny 2-merkaptobenztia-
zolu s chlérnanom sodnym pri mélovom po-
mere 2-merkaptobenztiazolu ku chlérnanu
sodnému 1:1,2 aZ 1,3, v nadbytku 2,6 aZ
2,9 molu cyklohexylaminu na 1 mél 2-mer-
kaptobenztiazolu, v jedinom reak&nom stup-
ni sti€asnym dédvkovanim vSetkych troch re-
aktnych komponent, prifom primérne
vzniknuty cyklohexylamo6nium 2-benzothia-
zolylmerkaptid sa oxiduje na N-cyklohexyl-
-2-benzotiazolylsulfénamid v hetérogénnej
stistave pri teplote 10 aZ 50 °C a pri koncen-
trdcii 1,1 aZ 1,5 mélu volného cyklohexyl-
aminu v reak&nej zmesi po oxiddcii na liter
emulgovanej kvapalnej f4zy. RieSenie je
moZné vyuZit v chemickom priemysle.
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Vynélez sa tyka spbsobu pripravy N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu vzorca
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reakciou 2-merkaptobenztiazolu s chlérna-
nom sodnym v prebytku cyklohexylaminu.

N-cyklohexyl-2-benzotiazolylsulfénamid
je vZeobecne pouZivany ako bezpe&ny u-
rychlova¢ vulkanizdcie kauduku.

DavnejSie zndme postupy pripravy N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu, podla
ktorych sa cyklohexylamoénium-2-benzotia-
zolylmerkaptid ziska reakciou sodnej, védpe-
natej, alebo amoniovej scli 2-merkaptobenz-
tiazolu s cyklohexylaminom a potom sa né-
sledkom oxiduje chldérnancm sodnym, su
spomenuté v stave techniky &s. AO 215 179
a €s. AO 209 549.

Nedostatkom uvedenych postupov st od-
padné kaly a zned&istené odpadové vody, pri-
padne nuinost pref¢istovania ziskaného cyk-
lohexylamonium-2-benzotiazolylmerkapti-
du, do zniZuje vytaZnost procesu.

Vlastnym predmetom ¢s. AO 215179 je
spOsob pripravy N-cyklohexyl-2-benzotiazo-
lylsuliénamidu reakcion nerafinovaného 2-
-merkaptobenztiazolu s cyklohexylaminom
a chlérnanom sodnym, pri¢om sa najprv pri-
pravi cyklohexylamoénium-2-henzotiazolyl-
mevkaptid reakciou 2-merkaptobenztiazolu
s cyklohexylaminom, ktory sa nidsledne oxi-
dnje chlornanom sodnym pri teplote 20 aZ
70 °C.

Iny postup je predmetom &s. AO 225 046,
ktorédho podstata spodiva v sp8sobe pripra-
vy N-cyklohexyl-2-benzotiazolylsulfénami-
du reakciou nerafinovaného 2-merkapte-
benztiazolu, cyklohexylaminu a chlérnanu
scedného bhez predbeZnej pripravy cyklo-
hexylamo6nium-2-benzotiazolylmerkaptidu v
jednej technologickej operédcii pri teplote
40 a% 60 °C. VytaZnost produktu sa pohybu-
je na hranici 91 % teérie na 2-merkapto-
henztiazol.

V postupoch pripravy N-cyklohexyl-2-ben-
zotiazolylsulfénamidu podla ¢s. AO 215179
a v ¢s. AO 225 046 sa oxida&n4 premena cyk-
lohexylamdnium-2-benzotiazolylmerkaptidu
na N-cyklohexyl-2-benzotiazolylsulfénamid
uskutoéiiuje v koncentrovanom roztoku cyk-
lohexylaménium-2-henzotiazolylmerkaptid
v cyklohexylamine pri sicasnej kryStaliza-
cii findlneho produktu, o méd za nésledok
- relativne zniZenie stability aminickej zloZ-
ky matetnych roztokov po separdcii pevnej
fazy v dosledku sekunddrnych vplyvov re-
dox systému tvoreného radom réznych oxi-
datnych stuptiov merkaptidickej siry 2-sub-
stituovaného benzotiazolu a v kontinudlnom
prevedeni postupni tvorbu inkrustov na
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teplovymennych plochdch chladenych. reak-
torowv. -

Teraz sa zistilo, Ze N-cyklohexyl-2-benzo-
tiazolylsulfénamid s wvysokou d&istotou, vo
vy8Som vytaZku a s vyhodnymi fyzikdlno
chemickymi vlastnostami suspenzie N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu v dvoj-
fdzovej kvapalnej stistave moZno pripravit
reakciou 2-merkaptobenztiazolu vo forme ne-
rafinovanej taveniny s chlérnanom sodnym,
pri molovom pomere 2-merkaptobenztiazo-
lu ku chiérnanu sodnému 1:1,2 aZ 1,3, v
nadbytku 2,6 aZ 2,9 mélu cyklohexylaminu
na 1 mol 2-merkaptobenztiazolu v jednom
reakénom stupni su€asnym davkovanim
vSetkych troch reakénych komponent spd-
sobom podla vynélezu.

Podstata vyndlezu spotiva v tom, Ze oxi-
datnd premena primdrne vzniknutého cyk-
lohexylaménium-2-benzotiazolylmerkapti-

-du -na N-cyklohexyl-2-benzotiazolylsulfén-

amid sa uskutofni v heterogénnej siistave
pri teplote 10 aZ 50 °C a pri koncentrécii
volného cyklohexylaminu v reak¢nej zmesi
po oxidacii 1,1 aZ 1,5 mélu na 1 liter emul-
govanej kvapalnej fdzy.

Prednost nového spdsobu spodiva v tom,
Ze zniZenim koncentracie cyklohexylaminu
sa oxidatnd premena primdrne vzniknutého
cyklohexylamonium-2-benzotiazolylmer-
kaptidu uskutoni v heterogénnej stustave,
pritom koncentracia volného cyklohexyl-
aminu v heterogénnej sustave po oxidéacii
1,2 aZ 1,5 moélu na liter emulgovanej kva-
palnej fazy pri teplote 10 aZ 50 °C zabezpe-
¢1 vy38iu stabilitu aminickej zloZky v emul-
govanej kvapalnej sustave mate€nych roz-
tokowv ziskanych odfiltrovanim suspenzie N-
-cyxlohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu, z
ktorej sa regeneraciou ziskava cyklohexyl-
amin a opédtovne pouZiva k vyrobe N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu.

Tiez vytaZnost procesu vyroby N-cyklohe-
xyl-2-benzotiazolylsulfénamidu podla vyné-
lezu je o 1,0 aZ 1,5 % vy33ia.

Vyhodou spdsobu pripravy N-cyklohexyl-
-2-benzotiazolylsulfénamidu podla vynédlezu
je tieZ zminimalizovanie moZnosti tvorby
inkrustov na teplovymennych plochéch
chladenych reaktorov pri diskontinudlnom
i kontinudlnom prevedeni procesu.

Filtraény odpor suspenzie N-cyklohexyl-2-
-benzotiazolylsulfénamidu, pripraveného
spb6sobom podla vynélezu, zostdva optimél-
ny (1,5.102m-2), &im je zabezpefend rych-
la a jednoduchd separdcia vzniknutého pro-
duktu.

Vyhodnost spdsobu pripravy N-cyklohe-
xyl-2-benzotiazolylsulfénamidu podla vyné-
lezu vyplyva zo zrovnania mnasledujicich
prikladov, ktoré objasiiuji ale neobmedzuji
predmet vynélezu.

Priklad 1

Do 500 ml reak&nej banky s mieSadlom sa
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predlozi 58 g (0,585 molu) cyklohexylaminu
vo forme 50 %-ného vodného roztoku. Po
vyhriati na 50 °C sa v priebehu 1 hodiny za
mieSania a chladenia reak&nej zmesi pri-
dédva stibeZne 36,3 g (0,20 m6lu) 2-merkapto-
benztiazolu vo forme roztaveného nerafino-
vaného produktu a 118 ml chlériianu sod-
neho s obsahom 150 g aktivneho chléru na

liter technického roztoku. Teplota v celom -

priebehu reakcie sa udrZuje v intervale 40
aZz 47 °C. Za podmienok oxid4cie priméarne
vznikajiceho cyklohexylaménium-2-benzo-
tiazolylmerkaptidu jprebieha tvorba N-cyklo-
hexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu v roztoku
a izolacia produktu sa méZe uskuto&nit a¥
po krystalizacii postupnym ochladenim zme-
si na 15 °C. Vyslednd koncentrdcia volného
cyklohexylaminu je 1,80 mélu na liter e-
mulgovanej kvapalnej fazy findlnej reakg-
nej zmesi. Po separdcii pevnej fazy filtr4-
ciou, premyti kold¥a 10 g cyklohexylaminu
vo forme 10 %-ného vodného roztoku a 200
mililitrov vody sa prdukt vysu$i do kon-
Stantnej vahy.

Ziska sa 48,1 g N-cyklhexyl-2-benzotiazo-
lylsulfénamidu, o predstavuje 91 % teérie
na vloZeny 2-merkaptobenztiazol.

Obsah t&innej 1atky je 98,8 %, teplota to-
penia 101 aZ 102 °C. Obsah nerozpustného
zvySku v etanole 0,07 % hmot. Zo spojenych
mate¥nych roztokov sa destildciou za nor-
mélneho tlaku ziska 48,3 g cyklohexylami-
nu vo forme zriedeného vodného roztoku,
ktory sa po tprave koncentrdcie pouZije k
pévodnému uelu. Spotreba cyklohexylami-
nu predstavuje 0,41 hmot. dielov na 1 hmot-
nostny diel findlneho produktu.

Kontinualizdciou postupu pripravy N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu za pod-
mienok uvedenych v priklade 1 dochédza v
cykle 240 hodin k zniZeniu vyta¥nosti pro-
cesu o 1 a% 2 % vztahované na 2-merkapto-
benztiazol pri postupnom néraste spotreby
cyklohexylaminu aZ do 0,50 vdhovych die-
lov na 1 diel findlneho produktu ako désle-
dok chemickych zmien v mate&nych rozto-
koch vyvolanych sekunddrnymi vplyvmi re-
dox systému tvoreného radom réznych oxi-
da¥nych stupiiov merkaptidickej siry 2-sub-
stituovaného benzotiazolu, pri zhorgeni
technologickej schodnosti oxiddcie cyklohe-
xylaménium-2-benzotiazolylmerkaptidu in-
krustdciou teplovymennych ‘pléch chlade-
nych reaktorov. To mé za nésledok preru-
Sovanie kontinuédlneho procesu, zbavovanie
sa inkrustov rozpustenim, resp. roztavenim
za vys3ich teplot. Cistenie teplosmennych
ploch mé vyznamny dopad na zniZenie fon-
du pracovnej doby a stdasne mé dopad na
daldi nédrast spotreby do reakcii vstupuja-
cich surovin.

Priklad 2
Do 500 ml reak&nej banky s mieSadlom

sa predloZi 58 g (0,585 m6lu) cyklohexylami-
nu vo forme 30 %-ného vodného roztoku.

V priebehu 1 hodiny sa za mie$ania a
chladenia reak&nej zmesi pridédva stbe¥ne
36,3 g (0,20 m6lu) 2-merkaptobenztiazolu vo
forme roztaveného nerafinovaného produk-
tu a 118 ml chlériianu sodnéhc s obsahom
150 g aktivneho chléru na liter technického
roztoku. Teplota v priebehu reakcie sa u-
drZuje v intervale 40 aZ 47 °C. Za podmie-
nok oxid4cie primérne vznikajiceho cyklo-
hexylamo6nium-2-benzotiazolylmerkaptidu
prebieha tvorba N-cyklohexyl-2-benzotiazo-
lylsulfénamidu v suspenzii, takZe nasledné
ochladenie zmesi na 15 °C nie je pre stuperi
kryStalizdcie prvoradou podmienkou. Vy-
slednd koncentrdcia volného cyklohexyl-
aminu je 1,36 moélu na liter emulgovanej
kvapalnej fazy findlnej reak&nej zmesi. Po
separacii pevnej fazy filtraciou, premyti ko-
lada 10 g cyklohexylaminu vo forme 10 %-
-ného vodného roztoku a nésledne 200 ml
vody sa produkt vysusi do kon$tantnej vahy.
Ziska sa 48,7 g N-cyklohexyl-2-benzotiazo-
lylsulfénamidu, &o predstavuje 92,1 % te6-
rie na vloZeny 2-merkaptobenztiazol. Obsah
ucinnej latky je 98,6 %. Teplota topenia 100
az 102 °C. Obsah nerozpustného zvysku v
etanole 0,11 hmot.

Zo spojenych matefnych roztokov sa des-
tildciou za atmosférického tlaku ziska 49,4
gramov cyklohexylaminu vo forme zriede-
ného vodného roztoku, ktory sa po aprave
puZije k pOvodnému tddelu. Spotreba cyklo-
hexylaminu po prepod&te predstavuje 0,38

- hmotnostnych dielov: na 1 hmotnostny diel

findlneho produktu.
Priklad 3

Do 500 ml! reak&nej banky s mie$adlom sa
predloZi 58 g (0,585 m6lu) cyklohexylaminu
vo forme 30 %-ného vodného roztoku. Za
podmienock ako v priklade 2 sa pridd 90 ml
chlérnanu sodného s obsahom 197 g aktiv-
neho chléru na liter technického roztoku.
Teplota reakcie sa udrZuje v intervale 20 a¥
30 °C.

Za podmienok oxiddcie primédrne vznika-
jiceho cyklohexylaménium -2-benzotiazolyl-
merkaptidu prebieha tvorba N-cyklohexyl-2-
-benzotiazolylsulfénamidu v suspenzii rov-
nako ako v priklade 2. Vysledn4d koncentrs-
cia volného cyklohexylaminu je 1,5 mol na
liter emulgovanej kvapalnej fazy findlnej
reakgnej zmesi. Suspenzia sa v daldom spra-
cuje ako v priklade 2. Ziska sa 48,9 g N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu, &o pred-
stavuje 92,5 % teérie na vloZeny 2-merkap-
tobenztiazol. Obsah G&innej latky 98,6 %. )
Teplota topenia 100 aZ 102 °C. Obsah ne-
rozpustného zvySku v etanole 0,11 hmot.

Zo spojenych mate€nych roztokov sa des-
tildciou za atmosférického tlaku ziska 49,3
gramu cyklohexylaminu wvo forme zriede-
ného vodného roztoku.

Spotreba cyklohexylaminu je 0,38 hmot-
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nostnych dielov na 1 hmotnostny diel finél-
neho produktu,

Kontinualizdciou postupu pripravy N-cyk-
lohexyl-2-benzotiazolylsulfénamidu za pad-
mienok v prikladoch 2 a 3 nedochédza v
cykle 240 hodin k meratelnému zniZeniu

vytaZnosti procesu vyjadreného mernou
spotrebou 2-merkaptobenzotiazolu,  resp.
cyklohexylaminu ani k zjavnej inkrustacii
teplov§mennych pléch chladenych reakto-
rov.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy N-cyklohexyl-2-benzoti-
azolylsulfénamidu vzorca

o
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reakciou nerafinovanej taveniny 2-merkap-
tobenztiazolu s chlérnanom sodnym pri
molovom pomere 2-merkaptobenztiazolu ku

Severografia, n. p. zévod 7, Most

chlérnanu sodnému 1:1,2 aZ 1,3, v nadbyt-
ku 2,6 aZ 2,9 m6lu cyklohexylaminu na 1
mol 2-merkaptobenztiazolu, v jedinom re-
akénom stupni si¥asnym dévkovanim v3et-
k¢ch troch reakingch komponent vyzna-
tuja sa tym, %e primdrne vzniknuty cyklo-
hexylam6nium-2-benzotiazolylmerkaptid sa
oxiduje na N-cyklohexyl-2-benzotiazolylsul-
fénamid v heterogénnej ststave pri teplo-
te 10 a¥ 50 °C a pri koncentrécii 1,1 aZ 1,5
mélu volného cyklohexylaminu v reakE-
nej zmesi po oxidécii na liter emulgovane]j
kvapalnej fazy.

Cena 2,40 K&s
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