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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing the trisodium salt of 2,4,6-trimercapto-s-triazine, cyanuric chloride
being reacted in an aqueous medium at a temperature ot 20 to 70°C using NaSH, Na,S or a mixture of the two compounds at a pH
value of 7 to 11, and subsequently the trisodium salt of 2,4,6-trimercapto-s-triazine being precipitated and cleaved at a pH value
of > 12 and a temperature of 0 to 20°C, characterized in that after the cleavage step of the trisodium salt of 2,4,6-trimercapto-s-
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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung beschreibt ein Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes des 2,4,6- Trimercapto-s-
triazins, wobei Cyanurchlorid in einem wéssrigen Medium bei einer Temperatur von 20 bis 70°C mit NaSH, Na,S oder einer Mi-
schung dieser beiden Verbindungen bei einem pH-Wert von 7 bis 11 umgesetzt wird und anschlielend bei einem pH-Wetrt von >
12 und einer Temperatur von 0 bis 20°C das Trinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins ausgefillt und abgetrennt wird, das
dadurch gekennzeichnet ist, dass die Mutterlauge nach dem Abtrennschritt des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazin
auf einen pH-Wert von 6 bis 8 eingestellt wird, wobei das Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins ausfallt.
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Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes des 2.4,6-Trimercapto-s-triazins

Die vorliegende Erfindung beschreibt ein Verfahren zur Herstellung des

Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas).

Die Herstellung des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nasz x 9
H20) wird in der DE 37 29 029 beschrieben. Zunachst wird Cyanurchlorid im wassrigen
Medium bei Temperaturen von 20 bis 70°C mit NaSH, NaxS oder einem NaSH/Na,S-
Gemisch umgesetzt, wobei ein pH-Wert > 7 eingestellt wird. Im Anschluss an die
Reaktion wird das erhaltene Reaktionsgemisch auf 0 bis 20 °C abgekuhlt und das
auskristallisierte Trinatriumsalz (TMT-Nas) abfiltriert. Dieses Filtrat wird mittels
Salzsaure auf einen pH-Wert von 2 bis 4 eingestellt, das nun ausfallende 2,4,6-
Trimercapto-s-triazin (TMT-H3) wird abgetrennt und ohne Trocknung in eine
Natriumhydroxidlésung eingetragen. Es entsteht eine wéassrige 30 bis 40 Gew.-%ige
Lésung an dem Trinatriumsalz (TMT-Nas), die anschliel®end auf 0 bis 20°C abgekuhlt
wird, so dass nun das Trinatriumsalz (TMT-Nas) auskristallisiert, welches abgetrennt
werden kann. Das nun anfallende Filtrat wird dem Reaktor, in dem die Umsetzung des

Cyanurchlorids stattfindet, zugefuhrt.

Die EP 0 413 980 A1 beschreibt ein ahnliches Herstellungsverfahren — jedoch zur
Herstellung des Dinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Naz x 6 H20),
wobei fur die Aufarbeitung auch hier das Filtrat und das Waschwasser nach der
Abtrennung des auskristallisierten Trinatriumsalzes (TMT-Nas) mit Salzsaure
angesauert und das ausgefallene 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hz) abgetrennt wird.
Dieses abgetrennte 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) als auch das abgetrennte
Trinatriumsalzes (TMT-Nas) werden nun in Wasser eingeruhrt. Diese wassrige Losung
wird eingeengt und auf 10 °C abgekuhlt, wobei ein Feststoff auskristallisiert, der
anschlieend abgetrennt wird. Nach dem vorsichtigen Trocknen erhalt man das

Dinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nay).
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Ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-
triazins (TMT-Nas) beschreiben Liu et al. in Wuhan Huagong Xueyuan Xuebao (2005),
27(4), 8-10. Im Gegensatz zu den vorangegangen Verfahren wird hier das
Reaktionsgemisch nicht abgekuhlt, sondern die ungeldsten Stoffe werden abfiltriert, es
wird Salzsaure zugegeben, der sich bildende Niederschlag (TMT-Hs) wird ebenfalls
abgetrennt. Anschliel3end erfolgt eine Umkristallisation des 2,4,6-Trimercapto-s-triazin
(TMT-Hs) in Methanol. Dieses 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) wird nun in eine
wassrige Natriumhydroxidlosung gegeben, die nicht |6slichen Bestandteile werden
abfiltriert. Der pH-Wert wird auf 12 bis 12,5 eingestellt, man erhalt eine 15%ige Lésung
des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas).

In der koreanischen Patentschrift KR 10-0695193 wird ein Verfahren zur Herstellung
von Alkalimetallsalzen von 2,4,6-Trimercapto-s-triazin beschrieben, hierbei wird die
erhaltene Reaktionslosung mittels Zugabe von Salzsaure auf einen pH-Wert von 6 oder
niedriger eingestellt, so dass 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) sich absetzt. Dieses
wird abgetrennt, in Wasser dispergiert und mit Natronlauge versetzt, so dass sich das
das Trinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) bildet. Die L6ésung wird
eingeengt und auf 0 bis 20 °C abgekuhlt, das Trinatriumsalz (TMT-Nas) wird abgetrennt
und das Filtrat wird in das Verfahren zurackgeflhrt.

Die US 5,563,267 beschreibt ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung von
Trialkalimetallsalzen des Trimercapto-s-triazins in einem Aceton-Wasser-Gemisch. Das
Reaktionsgemisch wird auf Raumtemperatur abgekihlt und mit einer Saure versetzt.
Der entstehende Niederschlag wird abgetrennt und in eine basische Losung gegeben.
Der sich nun bildende Niederschlag (Trialkalimetallsalz des Trimercapto-s-triazins) wird

abgetrennt.

Ein Verfahren zur Herstellung von 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) beschreibt die
DE 10 2005 036 693 A1, hierbei wird das 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) bei
einem pH-Wert von 1,5 bis 2,5 gefallt.
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Es war die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung des
Trinatriumsalzes von 2,4,6-Trimercapto-s-triazin bereitzustellen, das es ermdglicht den
Verbrauch an Sauren und Basen bei vergleichbarer Ausbeute — wie beim Stand der

Technik — zu reduzieren.

Uberraschenderweise wurde ein Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes von
2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Nas) gefunden, das sich dadurch auszeichnet, dass
die Mutterlauge nach der Abtrennung des Trinatriumsalzes von 2,4,6-Trimercapto-s-
triazins (TMT-Nas) auf einen pH-Wert von 5,5 bis 8 eingestellt wird. Im Gegensatz dazu
wird bei Verfahren gemall dem Stand der Technik die Mutterlauge auf einen pH-Wert
von 2 bis 4 eingestellt, wie beispielsweise in DE 37 29 029 A1 beschrieben. Durch die
Absenkung des pH-Wertes von = 12 auf einen pH-Wert von 5,5 bis 8 ist deutlich
weniger Saure notwendig, als bei einem Verfahren, das direkt nach der Abtrennung des
Trinatriumsalzes von 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Nas) einen pH-Wert von kleiner 4
bendtigt. Bei einem pH-Wert von 5,5 bis 8 kann ebenfalls die in der Mutterlauge noch
verbliebenen 2,4,6-Trimercapto-s-triazin-Verbindungen ausgefallt werden, jedoch als
Mononatriumsalz (TMT-Na,) anstatt in Form des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Hs).
Bei dem erfindungsgemafien Verfahren wird das aus der Mutterlauge ausgefallte und
abgetrennte Mononatriumsalz (TMT-Nas) durch pH-Werterh6hung wieder in Losung
gebracht. Vorzugsweise handelt es sich hierbei um denselben pH-Wert wie er auch bei
der Umsetzung des Cyanurchlorids eingestellt wird. Auf diese Weise kann diese Losung
dem Reaktor nach der Reaktion aber vor der Ausfallung des Trinatriumsalzes (TMT-
Nas) zurtickgeflhrt werden. Bei Verfahren gemafll dem Stand der Technik wird das
2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-H3) in Natronlauge gegeben, um wiederum das
Trinatriumsalz (TMT-Nas) ausfallen zu konnen. Da das Trinatriumsalz (TMT-Nas) in der
Regel bei einem pH-Wert 2 12 ausfallt, ist nun eine pH-Werterhhung von 2 bis 4 auf 2
12 notwendig. Somit sind in den Verfahren gemaf dem Stand der Technik erhebliche
Mengen an Sauren und Basen noétig. Hingegen sind bei dem erfindungsgemaiien
Verfahren die pH-Wertanderungen kleiner und somit wird weniger Saure bzw. Base
benétigt. Uberraschend war es ferner, dass neben dem Einsparen an S3ure und Base
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auch die Gesamtausbeute an dem Trinatriumsalz (TMT-Nas) mit der Gesamtausbeute
von Verfahren gemafll dem Stand der Technik vergleichbar ist.

Weiterer Vorteil des erfindungsgemafien Verfahrens ist die Moglichkeit den bei der
Umsetzung des Cyanurchlorids entstehenden Schwefelwasserstoff zu isolieren, mit
Natronlauge umzusetzen und der Reaktion zurtckzufuhren. Auf diese Weise kann die
Wirtschaftlichkeit und die Umweltvertraglichkeit des erfindungsgemafien Verfahren

noch weiter bessert werden.

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes
des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas), wobei Cyanurchlorid in einem wassrigen
Medium bei einer Temperatur von 20 bis 70°C mit NaSH, Na.S oder einer Mischung
dieser beiden Verbindungen bei einem pH-Wert von 7 bis 11 umgesetzt wird und
anschlief3end bei einem pH-Wert von = 12 und einer Temperatur von 0 bis 20 °C das
Trinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) ausgefallt und abgetrennt
wird, das dadurch gekennzeichnet ist, dass die Mutterlauge nach dem Abtrennschritt
des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) auf einen pH-Wert von
6 bis 8 eingestellt wird, wobei das Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins
(TMT-Nay) ausfallt.

Bei der Umsetzung des Cyanurchlorids in dem erfindungsgemafien Verfahrens werden
als schwefelhaltige Komponente vorzugsweise NaSH und/oder NasS eingesetzt. Es
kann auch eine Mischung aus NaSH und Na,S eingesetzt werden, bevorzugt mit einem
molaren Verhaltnis von NaxS zu NaSH von 1:1 bis 1:4, insbesondere von 1:2 bis 1:4.
Als weitere schwefelhaltige Komponente kann auch eine wassrige Losung an NaSH,
Na2S und Natronlauge, wie sie bei der Gaswasche von Schwefelwasserstoff mittels
Natronlauge entsteht, eingesetzt werden. Vorzugsweise wird sowohl NaSH und/oder
Na.S als auch eine wassrige Losung an NaSH, Na2S und Natronlauge eingesetzt. Das
molare Verhaltnis von der Gesamtmenge an Schwefel zum Cyanurchlorid betragt bei
der Reaktion vorzugsweise mindestens 3 : 1, bevorzugt jedoch 3,5 : 1 bis 9 : 1 und
besonders bevorzugt von 4 : 1 bis 8 : 1. Die Umsetzung des Cyanurchlorids erfolgt in



WO 2009/144101 PCT/EP2009/054807

dem erfindungsgemafen Verfahren vorzugsweise bei einem pH-Wert von 9 bis 11,
bevorzugt von 10 bis 11. Die Temperatur betragt hierbei vorzugsweise 40 bis 60°C,
bevorzugt von 45 bis 55°C und besonders bevorzugt 50°C. Im Anschluss an die
Reaktion bzw. Zugabe der Edukte kann in dem erfindungsgemafen Verfahren eine
Nachreaktion bei derselben Temperatur als auch bei demselben pH-Wert wie die
Hauptreaktion durchgefihrt werden.

Damit das Trinatriumsalz des 2,4,6- Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) nahezu
vollstandig ausgefallt werden kann, wird nach der Reaktion bzw. nach der Nachreaktion
des erfindungsgemalen Verfahrens der pH-Wert der Reaktionslésung vorzugsweise
auf 2 12, bevorzugt auf einen pH-Wert von 12 bis 13,5 eingestellt. Ferner ist es
empfehlenswert die Reaktionslésung auf eine Temperatur von 5 bis 30°C, bevorzugt
auf 10 bis 20°C abzukulhlen. Das auf diese Weise ausgefallte Trinatriumsalz des 2,4,6-
Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) kann nun mittels eines Trennverfahrens abgetrennt
werden, vorzugsweise erfolgt die Abtrennung des Trinatriumsalzes in dem
erfindungsgemalien Verfahrens mittels eines mechanischen Trennverfahrens, wie
beispielsweise Filtration, Zentrifugieren oder Dekantieren.

Das Filtrat bzw. nach der Abtrennung des Trinatriumsalzes (TMT-Nas) vorliegende
wassrige Phase wird im Rahmen dieser Erfindung als Mutterlauge bezeichnet.
Vorzugsweise wird diese Mutterlauge in dem erfindungsgemafen Verfahren auf einen
pH-Wert von 6 bis 8, bevorzugt auf einen pH-Wert von 6,5 bis 7,5 und besonders
bevorzugt auf einen pH-Wert von 7 eingestellt. Der pH-Wert kann mittels einer
anorganischen Saure eingestellt werden, bevorzugt erfolgt dies mittels Salzsaure und
besonders bevorzugt mittels einer 10 bis 25 %igen und ganz besonders bevorzugt
mittels einer 16 bis 22 %igen Salzsaure. Bei diesem pH-Wert kann das
Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na1) ausgefallt werden, das
ahnlich wie das 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) eine geringe Loslichkeit in Wasser
aufweist. Vorzugsweise erfolgt diese bei einer Temperatur von 10 bis 45°C, bevorzugt
bei einer Temperatur von 30 bis 45°C.
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Das ausgefallte Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na1) kann
anschlielfend in dem erfindungsgemafen Verfahren mittels eines Trennverfahrens,
vorzugsweise mittels eines mechanischen Trennverfahrens, wie beispielsweise

Filtration, Zentrifugieren oder Dekantieren, von der Mutterlauge abgetrennt werden.

Das abgetrennte Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na1) kann
nun in dem erfindungsgemafen Verfahrens bei einem pH-Wert von 9 bis 11, bevorzugt
bei einem pH-Wert von 10 bis 11 in einem wassrigen Medium in Lésung gebracht
werden. Vorzugsweise wird hierfir Natronlauge, bevorzugt eine 5 bis 60%ige,
besonders bevorzugt eine 30 bis 55%ige Natronlauge eingesetzt. Als Temperatur kann
eine Temperatur von 20 bis 50°C eingestellt werden. Bevorzugt wird das
Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) mittels Natronlauge bei
einem pH-Wert von 10 bis 11 und einer Temperatur von 20 bis 50°C in LOsung gebracht,
wobei sich das Dinatriumsalz des 2,4,6- Trimercapto-s-triazins (TMT-Nay) bildet.

Diese wassrige Losung des Dinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-
Na2) kann nun in den Reaktor zurtickgefuhrt werden, bevorzugt erfolgt dies nach der
abgeschlossenen Reaktion und Nachreaktion des Cyanurchlorids, bevorzugt jedoch vor
der Ausfallung des Trinatriumsalzes (TMT-Nas).

Der pH-Wert des Filtrats aus der Abtrennung des Mononatriumsalzes des 2,4,6-
Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) kann nun noch weiter abgesenkt werden,
vorzugsweise auf einen pH-Wert von 0 bis 4 und bevorzugt auf einen pH-Wert von 1,5
bis 2,5. Bei diesem pH-Wert kann nun das 2,4,6- Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs)
ausgefallt und mittels eines Trennverfahrens abgetrennt werden. Dieses ausgefallte
2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) kann in den Aufarbeitungsprozess der Mutterlauge
zuruckgefuhrt werden, vorzugsweise wird dieses der Mutterlauge vor dem Ausfallen des
Mononatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) zugefuhrt.

Durch die Umsetzung des Cyanurchlorids mit NaSH, Na>S oder einer Mischung dieser

beiden Verbindungen wird Schwefelwasserstoff freigesetzt bzw. liegt in der wassrigen
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Lésung vor. Aus umweltschutztechnischen Grinden als auch um die Reinheit des
Zielproduktes zu erhdhen, wird der entstandene Schwefelwasserstoff vorzugsweise
aufgefangen und durch ein oder mehrere Gaswascher mit Natronlauge geleitet. Diese
mit Schwefelwasserstoff umgesetzte Natronlauge kann nun dem Reaktor wieder als
Edukt zurlickgefUhrt werden. Vorteilhaft ist es, der Mutterlauge vor dem Ausfallen des
Mononatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) ein Unterdruck von <
1000 mbar angelegt wird, bevorzugt wird ein Druck von 150 bis 250 mbar angelegt. Der
Druck und die Temperatur sollte so gewahlt werden, dass moglichst wenig Wasser in
die Gasphase Ubergeleitet wird, daher wird die Mutterlauge vorzugsweise bei einer
Temperatur von 10 bis 55°C, bevorzugt von 30 bis 45°C entgast. Die entweichenden
Gase werden nun vorzugsweise durch ein oder mehrere Gaswascher mit Natronlauge
geleitet. Die durch die Umsetzung von Schwefelwasserstoff und Natronlauge
entstehende wassrige L6sung an NaSH, Na,S und Natronlauge kann nun in den
Reaktor, der fur die Umsetzung des Cyanurchlorids mit NaSH und/oder Na,S dient,

zuruckgefuhrt werden.

Figur 1 zeigt ein Verfahrensfliel3bild, das die bevorzugten Verfahrensschritte und
Stoffstrome des erfindungsgemafen Verfahrens darstellt.

Die nachfolgenden Beispiele sollen das erfindungsgemalie Verfahren naher erlautern,
ohne dass die Erfindung auf diese Ausfuhrungsform beschrankt sein soll.

Beispiel 1:

In einem Reaktor werden 2,1 | einer 40 Gew.-%igen NaSH vorgelegt und 1,5 | einer 50
Gew.-%igen Natronlauge und eine wassrige Cyanurchlorid-Suspension (2,7 kg
Cyanurchlorid in 4,5 | Wasser) werden bei einem pH-Wert von 10,5 und einer
Temperatur von 50°C zudosiert. Nach der Zudosierung lasst man die
Reaktionsmischung noch weitere 30 Minuten nachreagieren. Mittels einer 50 Gew.-
%igen Natronlauge wird der pH-Wert auf 12,5 - 13 eingestellt. Man |asst die
Reaktionsmischung auf 20°C abkuhlen. Das sich nun bildende TMT-Nas wird nun
mittels Zentrifuge von der Mutterlauge abgetrennt.
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Beispiel 2:

941,2 g der in Beispiel 1 hergestellten Mutterlauge werden mittels 227,6 g einer 16,22
Gew.-%igen Salzsaure auf pH = 2 eingestellt. Bei einem Druck von 200 mbar und einer
Temperatur von 40°C wird die Mutterlauge entgast, es entweicht ein Gemisch aus
Schwefelwasserstoff und Wasser. Gleichzeitig scheidet sich TMT-H3 ab, welches man
absetzen lasst und das Filtrat anschlieRend abfiltriert. Dieser Filterkuchen (48,8 g) wird
mit 63,0 g einer 19,75 Gew.-%igen Natronlauge und 71,8 g Wasser versetzt, so dass
man einen pH-Wert von 12,5 erhalt. Bei einer Temperatur von 40 — 45°C scheidet sich
nun das TMT-Nas ab, welches wiederum mittels Filtrieren bei einer Temperatur von
20°C von dem Filtrat getrennt wird.

Der Verbrauch an HCI betragt 1,025 mol und an NaOH 0,311 mol.

Beispiel 3:

941,7 g der in Beispiel 1 hergestellten Mutterlauge werden mittels 164,4 g einer 16,22
Gew.-% igen Salzsaure auf pH = 7 eingestellt. Bei einem Druck von 200 mbar und einer
Temperatur von 40°C wird die Mutterlauge entgast, es entweicht ein Gemisch aus
Schwefelwasserstoff und Wasser. Gleichzeitig scheidet sich TMT-Na ab, welches man
absetzen lasst und das Filtrat anschlielRend abfiltriert. Das Filtrat wird nun mittels 47,7 g
einer 16,22 Gew.-%igen Salzsaure auf pH = 2 gebracht. Bei einer Temperatur von 40°C
scheidet sich nun TMT-H3 ab, welches mittels Absetzen und Filtrieren abgetrennt wird.
Der Filterkuchen mit TMT-Nas (40,5 g) und der Filterkuchen mit TMT-Hs (10,7 g)
werden vereinigt und mit 46,7 g einer 19,75 Gew.-%igen Natronlauge und 48,8 g
Wasser versetzt, so dass man einen pH-Wert von 12,5 erhalt. Bei einer Temperatur von
40 — 45°C scheidet sich nun das TMT-Nas ab, welches wiederum mittels Filtrieren bei
einer Temperatur von 20°C von dem Filtrat getrennt wird.

Der Verbrauch an HCI betragt (0,741 + 0,215) mol = 0,956 mol und an NaOH 0,230

mol.
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Die beiden Beispiele 2 und 3 zeigen, dass der Verbrauch an Salzsaure und
Natronlauge und damit die in der Anlage anfallende Kochsalzfracht in Beispiel 3

geringer ist.

Beispiel 4:

Die in Beispiel 1 hergestellten Mutterlauge wird mittels einer 12 Gew.-%igen Salzsaure
auf pH = 7 eingestellt. Bei einem Druck von 200 mbar und einer Temperatur von 45°C
wird die Mutterlauge entgast, es entweicht ein Gemisch aus Schwefelwasserstoff und
Wasser. Gleichzeitig scheidet sich TMT-Na, ab, welches man absetzen lasst und das

Filtrat anschlielRend abdekantiert.

Der Filterkuchen mit TMT-Na4 wird mit einer 50 Gew.-%igen Natronlauge versetzt und
die erhaltene Losung auf einen pH-Wert von 10,5 eingestellt. Die erhaltene Losung wird

dem Reaktorausgang vor Fallung des TMT-Na3 zugeflhrt.

Das Filtrat aus der Abtrennung des TMT-Na wird mittels einer 12 Gew.-%igen
Salzsaure auf pH = 2 gebracht. Es scheidet sich nun TMT-Hs ab, welches mittels
Absetzen und Dekantieren abgetrennt und der Mutterlauge aus Beispiel 1 zugefugt

wird.

Auf diese Weise lasst sich die Gesamtausbeute auf 92,9 % bezogen auf das

eingesetzte Cyanurchlorid steigern.
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Patentanspriche:

1. Verfahren zur Herstellung des Trinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins
(TMT-Nas), wobei Cyanurchlorid in einem wassrigen Medium bei einer Temperatur
von 20 bis 70°C mit NaSH, Na2S oder einer Mischung dieser beiden Verbindungen
bei einem pH-Wert von 7 bis 11 umgesetzt wird und anschlieend bei einem pH-
Wert von = 12 und einer Temperatur von 0 bis 20 °C das Trinatriumsalz des 2,4,6-
Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) ausgefallt und abgetrennt wird,
dadurch gekennzeichnet,
dass die Mutterlauge nach dem Abtrennschritt des Trinatriumsalzes des 2,4,6-
Trimercapto-s-triazins (TMT-Nas) auf einen pH-Wert von 6 bis 8 eingestellt wird,

wobei das Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) ausfallt.

2. Verfahren gemaf} Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,

dass die Mutterlauge auf eine Temperatur von 10 bis 45°C eingestellt wird.

3. Verfahren gemaf} Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
dass das ausgefallte Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Nay)
aus der Mutterlauge mittels eines mechanischen Trennverfahrens abgetrennt wird.

4. Verfahren gemaf Anspruch 3,
dadurch gekennzeichnet,
dass der pH-Wert des Filtrats aus der Abtrennung des Mononatriumsalzes des
2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na1) auf einen pH-Wert von 1,5 bis 2,5 eingestellt

wird.

5. Verfahren gemaf} Anspruch 4,
dadurch gekennzeichnet,
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dass das ausfallende 2,4,6-Trimercapto-s-triazin (TMT-Hs) mittels eines
Trennverfahrens abgetrennt wird und das erhaltene 2,4,6-Trimercapto-s-triazin
(TMT-Hs) der Mutterlauge vor dem Ausfallen des Mononatriumsalzes des 2,4,6-

Trimercapto-s-triazins (TMT-Na4) zugeflhrt wird.

. Verfahren gemaf Anspruch 3,

dadurch gekennzeichnet,

dass das Mononatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins (TMT-Na) mittels
Natronlauge bei einem pH-Wert von 10 bis 11 und einer Temperatur von 20 bis 50°C
in LOosung gebracht wird, wobei sich das Dinatriumsalz des 2,4,6-Trimercapto-s-
triazins (TMT-Nay) bildet.

. Verfahren gemaf Anspruch 6,

dadurch gekennzeichnet,
dass die wassrige Losung des Dinatriumsalzes des 2,4,6-Trimercapto-s-triazins
(TMT-Nay) in den Reaktor zurtickgefuhrt wird.

. Verfahren gemafl Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,
dass der Mutterlauge vor dem Ausfallen des Mononatriumsalzes des 2,4,6-
Trimercapto-s-triazins (TMT-Nay) ein Unterdruck von < 1000 mbar angelegt wird.

. Verfahren gemaf Anspruch 8,

dadurch gekennzeichnet,

dass bei einer Temperatur von 10 °C bis 55 °C die Mutterlauge entgast wird.

Verfahren gemafl Anspruch 8 oder 9,

dadurch gekennzeichnet,

dass die entweichenden Gase durch ein oder mehrere Gaswascher mit
Natronlauge geleitet werden.
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11. Verfahren gemafy Anspruch 10,
dadurch gekennzeichnet,
dass die wassrige Losung an NaSH, Na>S und Natronlauge in den Reaktor

zurtckgefuhrt wird.
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