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RieSenie sa tyka spodsobu pripravy 2,2'-di-
benzotiazolyldisulfidu reakciou 2-merkapto-
benzotiazolu s oxidadnym &inidlom vo vod-
nom prostredi. za pritomnostt aminov pri
teplate 30 aZ 80 °C. Oxidacia sa uskuto€-
iiuje vo vode s obsahom aminu menej ako
1 % hmot. a s vychodiskovau koncentraciou
2-merkaptobenzotiazolu 4,0 a¥ 16,0 % hmaot.
Oxiddciu je moZné uskutaénit aj vo vode z
regenerdacie vodnych roztokov aminev, ako
st napr. 2-propylamin, Z2-aminoetancl, 1,1-
-dimetyl-1-etylamin, cyklohexylamin, morfo-
lin atd. RieSenie je moZné vyuZit v chemic-
kom priemysle.
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'Vynalez sa tyka spbsobu prtpravy 2 2 d1-
benzotiazolyldisulfidu vzorca 1.

oxiddciou 2-merkaptobenzotiazolu vo vod-
nom prostredi za pritomnosti aminov. 2,2
-dibenzotiazolyldisulfid sa pouZiva ako u-
rychlovaé vulkanizdcie prirodného a synte-
tického kauduku.

Pri jeho priprave se vychéddza z 2-merkap-
tobenzotiazolu, resp. zo soli Z2-merkaptoben-
zotiazolu. Aby sa dosiahol uspokajivy vyta-
Zok a selektivita reakcie, je nevyhnutné za-
bezpetit urditd, minimdlnu rozpustnost 2-
-merkaptobenzotiazolu v reakénom prostre-
di. V praxi sa tdto podmienka realizuje bud
pouZitim organickych rozpistadiel, v kto-
rych sa 2-merkaptobenzotiazol rozptsta, ale-
bo vodnych roztokov soli alkalickych kovov,
kovov alkalickych zemin, amoniaku alebo
aminov s 2-merkaptobenzotiazolom.

Podla postupu popisaného v DE 2 349 314
sa oxiddcia uskuto&iiuje v roztoku nasyte-
ného alifatického alkoholu, napr. metylal-
koholu, 2-propylalkoholu pomocou peroxidu
vodika. 2,2'-dibenzotiazolyldisulfid sa podla
SU 575 348 pripravuje katalytickou oxidéa-
ciou 2-merkaptobenzatiazolu kyslikom v or-
ganickom rozptiStadle za Xkatalyzy {ftalo-
cyaninsulfondtu kobaltu. Patentovy spis DE
2944 225 uvAdza sp6sob pripravy disulfidov
oxiddciou 2-merkaptotiazolov kyslikom v or-
ganickych rozpastadldch (alkoholy, aroma-
tické uhlovodiky) s tym, Ze ako katalyzéato-
ry pouZiva tercidrne aminy a taZké.kovy zo
skupiny tvorenej chrémom, mangédnom, ko-
baltom, medou.

Podla pateutu DE 3329 976 sa 2,2°-diben-
zotiazolyldisulfid ziska oxiddciou sodnej so-
i 2-merkaptobenzotiazolu chlérom a vzdu-
chom vo vytaZku 98,0 %. Vv €S AO 182579
je popisand priprava 2,2'-dibenzotiazolyldi-
sulfidu z aménnej soli 2-merkaptobenzotia-
zolu roztokom chlérnanu sodného. Rozto-
kom peroxidu vodika, ktory obsahuje mdlo-
vy ekvivalent kyseliny sirovej vztiahnuty na
mnoZstvo 2-merkaptobenzotiazolu, sa oxidu-
je roztok sodnej soli 2-merkaptobenzotiazo-
lu v pritomnosti trichléretylénu podla po-
stupu v JP 80 160 040.

Priprava 2,2‘-dibenzotiazolyldisulfidu oxi-
d4ciou 2-merkaptobenzotiazolu s hydroxyper-
oxidmi vo vodnom roztoku aminu je popisané
v EP 112794. MnoZstvo aminu v reakénej
zmesi sa méZe menit v intervale 5 aZ 300 %
mglovych vztiahnutych na mnoZstvo 2-mer-
kaptobenzotiazolu. Minimélne poZadované
mnoZstvo je ale 10 % molovych amoniaku,
hoci vécSina experimentov sa uskutofnila
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az s 20 % molovymi. Typické aminy pouZité
v procese sii amoniak, metylamin, dimetyl-
amin, etylamin, dietanolamin, pri¢om prefe-
rovany je amoniak. Regeneracia amoniaku

 sa. realizuje po uprave pH filtratného roz-
‘toku na hodnotu vy33iu ako 8.

Vietky uvedené spdsoby maji spolofni
nevyhodu, ktord spodiva v pouiZiti dalSich
pomocnych l4tok. Bud su to organické roz-
paitadla, alebo rozne typy aminov, ktoré je
nevyhnutné regenerovat alebo hydmxmly al-
kalick§ch kovov, kovov alkalickych zemin
a minerdlne kyselmy, v désledku €oho vzni-
k4 znatné mnoZstvo soli ako vedlaj§ich pro-
duktov.

Teraz sa zistilo, Ze 2,2'-dibenzotiazolyldi-
sulfid vzorca I

(1)

vo vysokom vytazku a kvalite moZno pripra-
vit reakciou 2-merkaptobenzotiazolu s oxi-
datnym ¢inidlom vo vodnom prostredi za
pritomnosti aminov pri teplote 30 aZ 80 °C
spdsobom podla vyndlezu. Podstata vyndle-
zu spodiva v tom, Ze sa oxiddcla 2-merkap-
tobenzotiazolu uskutotni vo vode s obsahom

‘aminu menej ako 1 % hmotnostns, pricom

moldarny pomer 2-merkaptobenzotiazolu a
aminu je 1 : 0,02 aZ 0,05 a koncentracia
2-merkaptobenzotiazolu v predloZenej sus-
penzii je 4,0 aZ 16 % hmot. Zistilo sa, Ze
je vyhodné, ak sa oxidédcia uskutoliiuje vo
vode z regeunerdcie vodnych roztokov ami-
nov. Ako priklady pouZitych aminov moZno

uvies! 2-propylamin, 2-aminoetanol, 1,1-di-

metyl-1-etylamin, cyklohexylamin, morfolin
a daldie primarne a sekundérne aminy zo
skupin acyklickych a cyklickych uhlovodi-
kov. Oxida&né ¢inidlo, ktoré mdZe byt napr.
peroxid vodika, chlérnan sodny alebo kys-
11k, sa do zmesi 2-merkaptobenzotiazol—
amin—voda pridéva v priebehu 2 aZ 6 ho-
din.

Prednost spésobu podia vynédlezu spoc€iva
v zniZeni mnoZstva pomocnych latok, vstu-
pujicich do procesu, na minimum. Kon-
centrdcia pouZitého aminu — menej ako
1 % hmotnostné — je postadujica na vy-
tvorenie tioldtového aniénu, ktory dalej
reaguje s oxidadnym d&inidlom za vzniku
2,2'-dibenzotiazolyldisulfidu vo vysokom vy-
tazku. V doésledku nizkej koncentracie po-
uZitého aminu je jeho regenerdcia ekono-
micky nezaujimavd a matetny roztok sa po
odfiltrovani produktu a po tprave mobZe lik-
vidovat. Dalou vyhodou je, Ze oxiddcia 2-
-merkaptobenzotiazolu sa dé uskutofnit v
odpadovej vode z regenerdcie vodnych roz-
tokovo aminov, ktord obsahuje menej ako
1 % hmotnostného aminu, 8o znamend, Ze
2,2'-dibenzotiazolyldisulfid sa moéZe vyhodne
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vyrébat spolu so sulfénamidmi, najmé s ta-
kymi, pri vyrobe ktorych sa pouZity preby-
tok aminu musi regenercvat. Konceniréacia
aminov v odpadovej vode je spravidla bliz-
ka hodnote 0,1 % hmotnostnych. Podmienky
spbdsobu podla vyndlezu umoZiuji pouZif
Iubovolné oxidaéné Ginidlo.

Uvedenéd priklady ilustruji, ale neobme-
dzuji predmet vyndlezu.

Priklad 1

42,2 g 2-merkaptobenzotiazolu (0,25 moln,
obsah U¢innej latky 99,0 %) sa suspenduje
v. 220,5 g vody s obsahom 0,54 % hmotnost-
nych cyklohexylaminu. Do tejto suspenzie,
v ktorej hmotnostnd koncentrdcia 2-merkap-
tobenzotiazolu je 16,0 %, sa za misSania
priddva 85,5 ml roztoku chlgérnanu secdného
(0,138 molu aktivného chloru, 11,42 g C1*/
/100 ml) pocas 3 hodin pri teplote 55 a¥
60 °C. Po vydavkovani oxidatného inidla sa
reakéna zmes mieSa eSte 0,5 hediny pri rov-
nakej teplote, potom sa ochladi na teplotu
20 az 25 °C. Vylieny produkt sa odfiliruje,
premyje vodou a vysuSi. Ziska sa 40,5 g
(97,5 %) 2,2"-dibenzotiazolyldisulfidn.

Priklad 2

42,2 g 2-merkaplobenzotiazolu (0,25 m:lu,
obsah uéinnej latky 99,0 %) sa suspenduje
v 1012,8 g vody s obsahom 0,08 % hmot-
nostnych 1,1-dimetyl-1-etylaminu. Do tejto
suspenzie, v ktorej hmotnostnd koncentracia
2-merkaptobenzotiazolu je 4,0 %, sa za mie-
Sania priddva 46,9 g roztoku peroxidu vodi-
ka (0,138 mdlu, koncentracia 10,0 % hmot-
nostnych) poCas 2 hodin pri teplote 45 aZ
50 °C. Po vydavkovani oxidatného &inidla
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sa reaktnd zmes mie3a este 0,5 hodiny pri
rovnakej teplote, potom sa ochladi na tep-
lotu 20 aZ 25 °C. Vvlideny produkt sa od-
filtruje, premyje vodou a vysuSil. Ziska sa
40,7 g (97,7 %) 2,2'-dibenzotiazolyldisulfidu.

Priklad 3

33,8 g 2-merkaptobenzotiazolu (0,20 mdlu,
obsah U¢innej latky 99,0 %) sa suspenduje
v 520,0 g vody s obsahom 0,1 % hmotnost-
nych morfolinu. Pridd sa 0,07 g oxidatného
katzlyzdteora na baze kobaltu a molybdénu
a reak&nd zmes sa vyhreje na teplotu 60 °C.
Autoklav sa potom natlakuje kyslikom na
tlak 0,4 MPa. Reak&néd zmes sa vdrZuje pri
tychto podmienkach dovtedy, k¥ym sa spo-
trebovdava kyslik, potom sa ochladi na tep-
lotu 20 a% 25 °C. Vylideny produkt sa od-
filiruje, premyje vodou a vysuSl. Ziska sa
32,5 g (97,8 %) 2,2°-dibenzotiazolyldisulfidu.
Priklad 4

42,2 g 2-merkapiobenzotiazoln (0,25 mé-
lu, obsah ufinnej latky 99,02 %) sa sus-
penduje v 700,0 g odpadovej vody z regene-
récie morfolinu s obsahom 0,1 % hmotnost-
ného morfolinu. Do tejto suspenzie, v kiorej
hmotnosing koncentréacia 2-merkaptobenzo-
tiazolu je 5,7 %, sa za mieSania pridiva
58,7 g roztoku peroxidu vodika (0,138 molu,
koncentracia 8,0 % hmotnostnych) podas
4 hodin pri teploie 65 aZ 70 “C. Po vydavko-
vani oxidatného Cinidla sa reahfnd zmes
mieSa eSte 0,5 hodiny pri rovnakej teplote,
potom sa ochladi na teplotn 20 aZz 25 °C.
VyliCeny prodonkt se cdiiliruje, premyie vo-
dou a vysusi. Ziska sa 41,0 g (98,6 %) 2,2'-
-dibenzotiazolyldisulifidn,

PREDMET VYNMNALEZU

1. Sposob pripravy 2,2-dibenzotiazolyldi-
sulfidu vzorca 1

reakeion 2-merkaplobenzotiazoln s oxided-
ayim Cinidlom vo voeduom prostredi za pri-
fomnosii aminov pri teplote 30 2% 80 °C, vy-
zuafujuci sz tym, Ze oxidédcia sa usluitod-
tuje vo vode s obsahom aminu moenej ako
1 % hmot. & s vjchodiskovou koucenirdaciou
2-merkaptobenzotiazolu 4,0 aZ 16 % hmot.
2. Sposob podla bodu 1 vyznacujici sa
tym, Ze oxiddcia sa uskutoliiuje vo vode
z regenerédcie vodnych roztokov aminov ako
st 2-propylamin, 2-aminoetanol, 1,1-dimetyl-
-1l-etylemin, cyklohexylamin, morfolin.
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