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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania sSrodka
powierzchniowo-czynnego z grupy alkiloarylosulfo-
nianéw, w ktérym grupg arylowg jest merkapto-
benzotiazol.

Znane $rodki powierzchniowo-czynne, nalezgce
do grupy alkiloarylosulfonowych, przewaznie za-
wierajg lancuchy weglowodorowe o 12-tu i wiecej
atomach wegla, co ma zasadniczy wplyw na wy-
sokie koszty produkcji tych zwigzkéw. Wlasciwosci
tych produktéw rzadko skupiajg w sobie wszyst-
kie cechy dobrego $rodka powierzchniowo-czynne-
go. Na przyklad zwigzek wykazujacy dobre wlasci-
wosci emulgujgce nie posiada dostatecznych wlasci-
wosci pienigcych itd.

Celem wynalazku jest wytworzenie nowego Srod-
ka powierzchniowo-czynnego nalezacego do grupy
S§rodkéw alkiloarylosulfonowych, ktéry wykazywal-
by bardzo dobre wla$ciwo$ci emulgujgce, pienigce,
piorace, dyspergujace, zwilzajace, czyszczace i my-
jace. .

Stwierdzono, Ze mozna uzyskaé¢ Srodek powierz-
chniowo-czynny, ktéry wykazuje wspomniane ko-
rzystne wlasciwoSci przy znacznym zmniejszeniu
dlugosci lancucha bocznego, nawet do weglowodo-
ru zawierajgcego 5 atomow wegla, jezeli podda sie
kondensacji kwas 2-merkaptobenzotiazolo-5-sulfo-
nowy (korzystnie jego sél alkaliczng) z weglowodo-
rami o lancuchach prostych lub rozgalezionycli, za-
wierajacymi co najmniej jeden atom chlorowca
w lancuchu i ewentualnie grupe lub grupy eterowe
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lub hydroksylowe, w $rodowisku wodnym, alka-
licznym lub w zalkalizowanym $rodowisku alkoho-
lu ewentualnie pod zwiekszonym ci$nieniem i otrzy-
mane kwasy 2-alkilomerkaptebenzotiazolo-5-sulfo-
nowe przeprowadzi si¢ w sole amonowe lub
w sole metali alkalicznych lub w sole amin aroma-
tycznych lub w sole monoetanoloaminy.

W sposobie wedlug wynalazku stosuje sie 86l
alkaliczng kwasu 2-merkaptobenzotiazolo-5-sulfono-
wego korzystnie otrzymang z kwasu para-chloro-
benzenosulfonowego, stanowigcego produkt odpado-
wy przy wytwarzaniu DDT, kolejno przez nitracje,
przeprowadzenie otrzymanego kwasu 1-chloro-2-
-nitrobenzeno-4-sulfonowego w s6l sodowg kwasu
1-tiofenolo-2-amino-4-sulfonowego przez traktowa-
nie wodorosiarczkiem sodowym i poddanie tej
ostatniej kondensacji z dwusiarczkiem wegla.

Do kondensacji z otrzymang solg stosuje sie we-
glowodory zawierajgce w lancuchu 5—10 atomoéw
wegla. W celu uzyskania dobrej wydajnoéci proce-
su kondensacji, konieczne jest dluzsze ogrzewanie
obu komponentéw, przy stabym wrzeniu zalkalizo-
wanego Srodowiska alkoholowego lub wodnego,
przy czym Kkorzystne jest prowadzenie procesu
w zalkalizowanym $rodowisku alkoholowym. SKroé-
cenie czasu reakcji mozna spowodowaé przez pod-
wyzszenie temperatury procesu, np. prowadzac go
w zamknietym autoklawie, pod ci$nieniem. Po za-
konczeniu reakecji kondensacji (wydajnosé 92—95%
teorii) odzyskuje sie alkohol (denaturat) przez od-
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destylowanie, a nadmiar alifatycznego chlorowco-
weglowodoru na drodze destylacji z parg wodna.

Produkt kondensacji stanowi roztwér wodny soli
sodowej kwasu 2-alkilomerkaptobenzotiazolo-5-sul-
fonowego, ktéory moze byé produktem handlowym

po zatezeniu, wzglednie po wytraceniu z roztworu -

na drodze wysalania w postaci proszku. W przy-
padku ofrzymywania soli aromatycznych lub mono-
-etanoloaminy, roztwér soli sodowej kwasu 2-alkilo-
merkaptobenzotiazolo-5-sulfonowego zadaje sie chlo-
“ppwodorkiem aminy aromatycznej lub chlorowodor-
nastepnie wysala,
‘wzglednie roztwér zateza.

Jako s$rodek powierzchniowo-czynny otrzymywa-
ny sposobem wedlug wynalazku na szczegéllne
wyréznienie zastuguje s6l sodowa kwasu 2-oktylo-
merkaptobenzotiazolo-5-sulfonowego.

Przyklad. Do kolby szklanej o pojemnoéci 1,5 li-
tra zaopatrzonej w mieszadlo z zamknieciem her-
metycznym, chlodnice zwrotng, termometr i wkrap-
lacz, wprowadza sie 341 g kwasu parachloroben-
zenosulfonowego i 480 ml kwasu siarkowego o ste-

. zeniu 95—96%. Nastepnie uruchamia si¢ mieszadlo
i mieszajagc zawarto§é kolby doprowadza do catko-
witego rozpuszczenia kwasu parachlorobenzeno-
sulfonowego w kwasie siarkowym. Po tej czynnosci
ustala sie temperature mieszaniny na poziomie
20°C i rozpoczyna wkraplanie 120 ml 69—70%-wego
kwasu azotowego z taka szybkoScia, by temperatu-
ra medium reakcyjnego: utrzymywala si¢ w grani-
cach 20—30°C. ‘

Catkowity czas mitracji wynosi 6 godzin (prébke
redukuje sie pylem cynkowym i dwuazuje). Na-
stepnie mase reakcyjng wlewa sie do 2000 ml zim-
nej wody (zlewka pojemnos$ci 10 litré6w), po czym
dodaje 1000 ml 5%-wego mleka wapiennego i 50 g
siarczanu sodowego w przeliczeniu na bezwodny.
W czasie dodawania mleka wapiennego do masy.
reakcyijnej temperatura mie moze przekroczyé 70°C.
Dalszymi porcjami 30%-wego mleka wapiennego
zobojetnia sie mieszanine (warto§é pH = 7—38) utrzy-
mujac temperature maksimum 70°C i energicznie
mieszajac zawarto§é zlewki. Po zakonczeniu pro-
cesu zobojetnia sie i odfiltrowuje wytracony siar-
czan 'wapnia przemywajac go 500 ml wody, za$
filtrat zateza przez oddestylowanie nadmiaru wody
do ilo$ci 2 litré6w roztworu wodnego soli sodo-
wej kwasu 1-chloro-2-nitrebenzeno-4-sulfonowe-
go. Otrzymany jeszcze gorgcy roztwor przenosi sie
nastepnie do  kolbki szklanej o pojemmnosci
5 litr6w, zaopatrzonej w mieszadlo z zamknie-
ciem hermetycznym, chlodnice zwrotng, termo-
metr i wkraplacz, po czym =zawartoSé kolbki
zakwasza- si¢ do wartoSai pH = 6—7 i podgrzewa

do temperatury 85°C ciagle mieszajac. Po osigg-.

nieciu temperatury 85°C rozpoczyna sie¢ wkrap-
lanie pierwszej porcji roztworu wodnego . wodo-
rosiarczku sodowego o stezeniu NaSH 240 - g/litr,
w\ilo§ci 400 ml. Wkraplanie wodorosiarczku sodo-
dowego prowadzi 'sie w czasie wpieciu godzin
utrzymiujac temperature  85—88°C. Nastepnie tem-
perature medium reakcyjnego podnosi- sie -do
90—95°C i wkrapla sie drugg porcje wodorosiarcz-
ku: sodowego w ilo$ei 750. mil (stezenie: NaSH
240 g/litr) w czasie jednej godziny. Po wkropleniu
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drugiej porcji wodorosiarczku sodowego zawarto§é
kolbki miesza si¢ jeszcze trzy godziny utrzymujgc
temperature masy reakcyjnej 95°C. W wyniku
reakcji wodorosiarczku sodowego z sola sodowg
kwasu 1-chloro-2-nitrobenzeno-4-sulfonowego o-
trzymuje sie rozpuszczalng w $Srodowisku reakcji
s6l sodowa kwasu 1-tiofenolo-2-amino-4-sulfono-
wego, ktéra po ostudzeniu do temperatury 30°C
zadaje sie 150 ml dwusiarczku wegla utrzymu-
jac temperature¢ masy reakcyjnej 30—33°C. Po
wkropleniu calej porcji dwusiarczku wegla, tem-
perature medium reakcyjnego podnosi sie do
50°C i utrzymujgc ja miesza zawarto§é kolbki
jeszeze 5 godzin. Reakcja soli sodowej kwasu
1-tiofenolo-2-amino-4-sulfonowego 2z dwusiarcz-
kiem wegla, daje w wyniku rozpuszezalng w $ro-
dowisku reakcji s61 sodowa kwasu 2-merkapto-

. benzotiazolo-5-sulfonowego z wydajnoScia 85—

—92% teorii.

W celu odpedzenia nadmiaru dwusiarczku we-
gla, do kolbki doprowadza si¢ pare wodng i wraz
z nig wykrapla sie przechodzgce przez chlodnice
pary dwusiarczku wegla. Odzyskany dwusiarczek
wegla moze byé uzyty do mastepnej szarzy. Na-
stepnie mase reakcyjng studzi sie do temperatury
20°C i zakwasza do warto§ci pH = 1, przy czym
wydziela si¢ obficie siarkowodér, ktéry kieruje
sie do piluczki ze stezonym roztworem lugu sodo-

wego (odzysk). Po zakwaszeniu korzystne jest
przedmuchanie masy wredkcyjnej powietrzem.
Kwas -2-merkaptobenzotiazolo-5-sulfonowy jest

trudno rozpuszczalny w zimnej wodzie w odréz-
nieniu od kwasu 2-merkaptobenzotiazolo-6-sulfo-
nowego, w zwigzku z czym, zakwaszenie nalezy
prowadzié stopniowo, aby wytracajacy sie osad
nie wyplywal w postaci piany mna powierzchnie
roztworu. Po tej operacji alkalizuje sie §rodowtisko
lugiem sodowym (20—30%-wym) do wartoSci
pH = 8—9 i miesza w temperaturze 70°C zawarto$é
kolbki do catkowitego przejScia kwasu 2-merkap-
tobenzotiazolo-5-sulfonowego w rozpuszczalng w
Srodowisku reakcji s6l sodowg tego kwasu.
Otrzymany roztwoér poddaje sie mastepnie pro-
cesowi filtracji a filtrat wlewa do kolbki szkla-
nej o pojemnosci 6 litrow, zaopatrzonej w mie-
szadlo z zamknmieciem hermetycznym, chtodnice
zwrotna, termometr i wkraplacz. Do kolbki do-
daje sie mastepnie 2000 ml etanolu skazonego
i 280 g 2-chlorodoktanu, doprowadza wode do chio-
dnicy oraz podgrzewa wcalo$é ciggle mieszajgc do
temperatury wrzenia $rodowiska {(okolo 83—=88°C).
W tej temperaturze rozpoczyna sie reakcja kon-
densacji, w wyniku ktérej powstaje sél sodowa
kwasu 2-oktylomerkaptobenzotiazolo-5-sulfonowe-
go. Proces kondensacji prowadzi sie okolto 20 go-
dzin, utrzymujgc temperature wrzenia masy reak-
cyjnej. W czasie prowadzenia reakcji kontroluje
si¢ okresowo $rodowisko reakcji i je§li zachodzi
potrzeba dodaje sie wodny roztwoér wodorotlenku
sodowego (20%-wy), w celu utrzymania wartoSci
pH w granicach 8—9. Po zakonczeniu procesu
kondensacji oddestylowuje sie ‘etanol, po .czym
oddestylowuje sie z parg weodng resztki alko-
holu i nadmiar 2-chlorooktanu, ktére moga by¢
uzyte do nastepnej szarzy. Produkt stanowigcy
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roztwor soli sodowej kwasu 2-oktylomerkaptoben-
zotiazolo-5-sulfonowego zadaje sie nastepnie
chlorkiem sodowym az do calkowitego wysolenia
produktu. Proces wysalania przebiega bardzo
sprawnie, w zwigzku z czym nalezy NaCl daw-
kowaé¢ stopniowo by wraz z produktem nie wy-
tracito sie zbyt wiele soli kuchennej. Otrzymana
s6l sodowa kwasu 2-oktylomerkaptobenzotiazolo-
-5-sulfonowego po wysuszeniu stanowi bialy sypki
proszek wykazujacy doskonale wlasnoSci powierz-
chniowo-czynne.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania $rodka powierzchniowo-
-czynnego z grupy alkiloarylosulfonianéw, zna-
mienny tym, Ze poddaje sie kondensacji kwas
2-mericaptobenzotiazolo-5-sulfonowy, korzystnie
jego s6l1 alkaliczng, z weglowodorami o lancu-
chach prostych lub rozgalezionych, zawiera-
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jacymi co najmniej jeden atom chlorowca
w lancuchu, ewentualnie grupe lub grupy ete-
rowe lub hydroksylowe w §rodowisku wod-
nym, alkalicznym lub zalkalizowanym $rodo-
wisku alkoholowym ewentualnie pod zwiekszo-
nym ci$nieniem i otrzymane kwasy 2-alkilo-
merkaptobenzotiazolo-5-sulfonowe przeprowa-
dza w sole amonowe lub w sole metali alka-
licznych lub w sole amin aromatycznych lub
sole monoetanoloaminy.

]
. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamjenny tym, ze do

procesu kondensacji stosuje sie weglowodory,
zawierajagce w tancuchu 5—10 atoméw wegla.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

kondensacji poddaje sie kwas 2-merkaptoben-
zotiazolo-5-sulfonowy otrzymany z kwasu pa-
rachlorobenzenosulfonowego, stanowigcego pro-
dukt odpadowy przy wytwarzaniu DDT.
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