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(54)(57) СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ N-ОКСАДИ- 
ЭТИЛЕНБЕНЗТИАЗОЛИЛ-2-СУЛЬФЕНАМИДА 
взаимодействием 2-меркаптобензтиазо- 
ла с морфолином, взятым в избытке, 
в присутствии окислителя, отли­
чающийся тем, что, с целью 
упрощения технологии и улучшения ка­
чества продукта, в качестве окислите 
ля используют перекись водорода и 
процесс ведут путем добавления пере­
киси водорода в морфолине к смеси
2-меркаптобензтиазола  и морфолина.
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Изобретение относится к усовер­

шенствованному способу получения N- 
;-оксадиэтиленбензтиазолил-2-сульфен-  
амида(сульфенамида М) .который использу­
ют в химической промышленности в качест-5 
ве ускорителя вулканизации каучуков 
общего назначения.

Известен способ получения сульфен- 
амйда М, заключающийся в том, что 
смесь 2-меркаптобензтиазола и морфо- 10 
лина подвергают вазимодействию с 
окислителем в присутствии воды [1]> 
В качестве окислителей используется 
хлор, бром, йод или гипохлорид щелоч­
ного металла. Окисление проводят при 15 
температуре 25-40¾ в течение 10- 
20 мин. Соотношение 2-меркаптобенз- 
тиаэол:морфолин равно 1:(8-10). Вы­
ход 94-96%. Т.пл. 85°С.

Недостатком указанного способа яв-20 
ляется использрвание в процессе гало­
гена, трудности регенерации избыточ­
ного морфолина ввиду получения 
большого количества минеральных со­
лей. 25

Цель изобретения - упростить тех­
нологию получения сульфенамида М 
и улучшить качество продукта.

Для этого смесь 2-меркаптобенз­
тиазола с морфолином обрабатывают 30 
перекисью водорода в морфолине.

Если перекись водорода добавлять 
к смеси 2-меркаптобензтиазола и 
морфолина без предварительного 
смешения ее с морфолином, то деле- $ 
вой продукт получается с низким 
выходом (70%, т. пл. 83-84 °C). Про­
ведение реакции через продукт вза­
имодействия морфолина с перекисью 
водорода исключает ряд побочных 
реакций, в результате чего повыша­
ется выход продукта и улучшается его 
качество (выход 90-94%, т. пл. 86- 
87*С)·.

Для проведения реакции 2-меркап- 
тобензтиазол растворяют в морфолине 
(соотношение 2-меркаптобензтиазол: 
морфолин 1:5,6^ и добавляют к полу­
ченному раствору смесь морфолина 
и перекиси водорода Г соотношение мор-
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фолин:перекись водорода 1:(2,7-4/} 
в течение 5-7 мин.

Морфолин регенерируют с выходом 
95% на колонне с затопленной насадкой 
в токе углекислоты, которая циркули­
рует в замкнутом цикле.

Пример 1. В трехгорлую кол­
бу емкостью 350 мл, снабженную мешал­
кой и термометром, загружают 20 г 
(0,12 г-мол) 2-меркаптобензтиазола 
и 60 мл (0,68 г-мол) морфолина. 
Смесь нагревают до 60°C и выдержива­
ют при этой температуре 10 мин. По­
лученный раствор охлаждают до 20 °C 
и добавляют смесь 60 мл (0,68 г-мол) 
морфолина и 15 мл (0,168 г-мол) пере­
киси водорода в течение 5 мин. Тем­
пература в реакционной смеси подни­
мается до 75-80°С. Получают 28,4 г 
сульфенамида И (выход 94%, считая 
на 2-меркаптобензтиазол) с 
т. пл. 87°C.

Для выделения сульфенамида М из 
морфолинового раствора к последнему 
в течение 10 мин при 20-25 °C при­
бавляют воду в количестве, равном 
количеству морфолина, которое ос­
тается в реакционной массе после 
окончания реакции окисления. Полу- 
ченн/ю суспензию отфильтровывают, 
промывают до рН-9 и сушат при 50°C.

Пример 2.В трехгорлую 
колбу, снабженную? мешалкой и термо­

метром, загружают 20 г (0,12 г-мол) 
2-меркаптобензтиазола и 60 мл 
(0,68 г-мол) морфолина. Смесь нагре­
вают до 60°C и выдерживают при этой 
температуре 10 мин. Полученный раствор 
охлаждают до 20 °C и добавляют смесь 
40 мл (0,456 г^мол) морфолина и 15 мл 
(0,168 г-мол) перекиси водорода в 
течение 7 мин. Получают 27,2 г суль­
фенамида М (выход 90%, считая на 
2-меркаптобензтиазол), т. пл. 86°C. 
Продукт выделяют как описано в при­
мере 1.

Предлагаемый способ позволяет вес­
ти процесс непрерывно, обеспечивает 
получение целевого продукта высокого 
качества без дополнительной очистки 
(т.пл. 86-87бС).
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