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Verfahren zur Herstellung von Dichloralharngtoff

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Dichloral-
harnstoff, insbesondere fir die Zubereitung hochkonzentrierter Her-
bizidformulierungen.

- Charakteristik aer bekannten technischeh Lésungen

chhloralharnstoff 1288t sich bekanntlich durch Umsetzung molarer
Mengen Harnstoff und Chloral bzw, Chloralhydrat in wiBriger Lo- .
sung in Gegenwart von Mineraslsiuren als Katalysator herstellen,
Die Verwendung von Ldsungsmitteln, insbesondere von Wasser, fuhrt
aber zu deutlich langeren Reaktionszeiten, )

Es ist ferner bekannt, technisches Chloralhydrat ohne Losungsmittel
direkt mit Harnstoff umzusetzen (DD-PS 131646)
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Es wurde ﬁberraschend'gefunden,‘daB die durch das erfindungsge-
%méﬁe’Verfahren'erzielbére hohe Raum/Zeit-Ausbeute eine konti-
nuierliche Gestaltung des Verfahrens ZUléBt, wobei in jedenm
Falle die zur Hérstellung hoch&ohientrierter Herbizidfornulierun-
,;gen:notwendige Reinheit des' Dichloralharnstoffs erreicht wird,
DiesermUmstand'ist deshalb von besonderer Bedeutung, da das tech-
nische Chloralhydrat in selner Zusammensetzung bestimnten Schwan-
kungen unterworfen 1st

\

_ kégsfﬁhrungsbeisbielﬁ

Das erfindungsgemase Verfahren soll durch folgendes Ausfuhrungs-,

belsplel ngher erlautert werden: o

34,7 kg technisches Chloralhydrat mit einem Chloralgehalt von

- ca., 85 % werden bei 65°C in einem Rihrbehalter mit 6 kg Harnstoff

in 15, 5 1 Wasser (Temperatur der Harnstofflosung ca, 60-85°C)

- rasch verrihrt, Nach elner‘Induktlonsperlode von ca. 1-2 m1n
steigt die Innentemperatur auf 75° "C, Nach weiteren 2-3 min be-
~ginnt das Produkt auszufallen, Um ‘eine hohe Ausbeute zu erzielen
gistaés zweékméBig, die,ReaktianSmiSChung in einen Nachreaktions-

behalter mit langsam laufendem Rihrwerk zu Gberfihren, von dem das

~ Produkt nach mehreren Stunden (ca., 4-12 h) abgesaugt werden kann,

' Nach Trocknen auf 1,5 % Restfeuchte werden 30,5 kg (86 % d.Th.)

" Endprodukt erhalten, welches 96,1 % DCU und 0,09 % HCl enthalt,

- ‘Nach einmaligem Verrihren mit 12 1 Wasser und erneutem Trocknen
- liegen 30,1 kg (84,9 % d, Th ) Produkt. vor, mit einem DCU-Gehaltf
von S7,8 % und einem HCl-Gehalt <'0 05 %.
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Von Nachteil ist aber der Umstand daB der erstarrte chhloral-
harnstoff betrachtllche Mengen Verunrelnlgungen elnschlieBt

Die Aufarbeitung der u,a. Monochloralharnstoff Amﬂonlumchlorid
und Salzsdure enthaltenden telglgen Reaktionsmasse bereltet er=-
hebllche Schwzerigkelten

Ziel der Erfindunq' | v BN

Ziel der Erfindung ist es, ein einfaches, von technischem‘Chlo-
ralhydrat ausgehendes Verfahren zur Herstellung von mindestens
95 %igem Dichloralharnstoff zu entw1ckeln, das 51ch insbesondere
zur erkstoffherstellung far. hochkonzentrlerte Herblzldformu-
llerungen eignet, '

Darlegung des Wesens der Erfindung

Diese Aufgabe'wird erfindungsgemdB dadurch geldst, daB man 1 Mass

Cteil technisches Chloralhydrat mit 0,1 bis 0,3 Masseteilen Harnst

der-in 0,3 bis 1 Massetellen Wasser gelost ist, bei Temperaturen
zw1schen 60°C und 80°C umsetzt und den auskristallisierenden Di-
chloralharnstoff nach 3 bis 5 Stunden in bekannter Weise von der
waBrlgen Phase abtrennt, v

Als technisches Chloralhydrat wird in dlesem Zusammenhang ein Pro.
dukt bezeichnet, das bei der Chlorierung von Ethanol bzw, Acet=-

| aldehyd entsteht und aus dem man durch Behandlung mit konz, H,SO

2774
Reinchloral gewinnt, Es enthilt zwischen 75 und 90 % Chloral

das zum grdBten Teil als Hydrat vorllegt. bis zu 5 F HCl und ma-
ximal 10 ¥ andere chlorlerte aliphatlsche Verbindungen, -
Besonders vorteilhaft ist es, technisches Chloralhydrat bei einer

~ Temperatur zwischen 60°C und 80°C sehr schnell mit einer geséttig
. ten waBrigen Harnstoffldsung zu einer homogenen Mischung zu ver-

rihren und nach 3 bis 5 Stunden die waBrige Phase vom ausfallgnde
Reaktionsprodukt abzutrennen, |
Die wlchtigsten Verunreinigungen wie HCl NH Cl Monochloralharn-
stoff und nicht umgesetzte Ausgangsstoffe beflnden sich im Filtra
der erhaltene Dichloralharnstoff ist nach der Trocknungvgs %ig
und hat einen HCl-Gehalt unter 0,15 Masseprozent,
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’=Erfindungsahsgfu6h

_ Verfahren 2urlHerétellung von‘DichloralHaénstdff /insbesondereb

zur: Zubereltung hochkonzentrlerter Herblzldformulierungen, durch
Umsetzung von Chloralhydrat und Harnstoff in Gegenwart von Was-

ser als Losungsmlttel gekennzeichnet dadurch, daB man 1 Masseteil

technisches Chloralhydrat mit 0,1 bis 0,3 Masseteilen Harnstoff

~der in 0,3 bis 1 Masseteilen Wasser geldst ist, bei'Temperaturen
”zw1schen 60 °¢ und 80 °C umsetzt und den auskrlstalllslerenden

chhloralharnstoff nach 3. bls 5 Stunden in bekannter Weise .von

der waBrigen Phase abtrennt,
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