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RieSenie sa tyka spOsobu vyroby N-(1-
-formamido-2,2,2-trichléretyl }-morfolinu re-
akciou morfolinu s 1,2,2,2-tetrachléretyl-
formamidom v organickych rozpuaStadldch.
Na viazanie reak&ného chlorovodika se po-
uZije tuhy, pra3kovy hydroxid vépenaty.
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Vynédlez sa tyka spdsobu vyroby N-(1-form-
amido-2,2,2-trichliretyl)-morfolinu. Uvedena
zlt€enina mé fungicidne G&inky.

N-(1-formamido-2,2,2-trichléretyl )-morfo-
lin sa pripravuje reakciou 1,2,2,2-tetrachlsr-
etylformamidu s morfolinem.

Pri reakcii sa uvoliiuje chlorovodik, ktory
je potrebné viazat znamym spdsocbom, po-
mocou hazicky reagujicich &inidiel. Najias-
tej§ie sa pouZivaji tercidrne aminy a dalSie
zlugeniny podobnych vlastnosti. Pri préaci v
technologickom rozsahu je potrebnd ich re-
generdcia, o vyrobu kompiikuje a zdrazuje.

VyhodnejSie je viazat reakény chlorovo-
dik pomocou alkalickych uhli¢itanov (CS AO
175 233} alebo hydroxidu sodného (CS AO
190 290) vo vodnych roztokoch. To méa vSak
za néasledok vznik neZiadacich odpadovych
vdd, obsahujicich chloridy alkalickych ko-
vov i nezanedbatelné mnoZstvo rozpustené-

ho N-(1-formamido-2,2,2-trichléretyl)-morfo-

linu. Tento mé vysoku tGéinnost na mikro-
organizmy, ¢o nesie zo sebou nebezpeden-
stvo komplikdcii pri biologickom &isteni od-
padovych vdd. Okrem toho vodné roztoky
uhli¢itanov alkalickych kovov i hydroxidu
sodného aj v ur€itom rozsahu podla pod-
mienok reaguja s 1,2,22-tetrachléretylform-
amidom, ktory je malo stabilny vo€i hydro-
1yze, ¢im sa zniZuje vytaZok.

Ak sa pouZije pri reakcii roztok 1,2,2,2-
-tetrachlgretylformamidu v organickom roz-
pustadle, ktoré sa nemie$a s vodou, moZu
nastat taZkosti s oddelenim vodnej vrstvy od
organickej vrstvy. Obe s pribliZne rovnako
sfarbené a ich hranica moéZe byt nejasnd,
najmé ak si pritomné nedistoty (napr. kl-
ky). TaZké rozliSitelnost rozhrania vrstiev
mdZe spbsobil straty tinikom &asti produktu
do odpadovych vod.

Uvedené nedostatky sa z velkej Costi da-
ja odstranit, ak sa namiesto vodného rozto-
ku alkalickych uhli¢itanov alebo hydroxidu
sodného pouZije praSkovy hydroxid sodny
alebo s vyhodou hydroxid draselny a pracuje
sa len v organickych rozpustadlédch (CS AO
218 091). Priebeh reakcie je v tomto systé-
me, tekutd fdza—tuhd fdza, hladky a rych-
ly. Vznikly chlorid draselny alebo sodny sa
vyluéi vo forme dobre filtrovatelnej suspen-
zie. Po odfiltrovani sa z filtrdtu ziska N-(1-
-formamido-2,2,2-trichléretyl }-morfolin zna-
mym spdsobom, t. j. €iasto€nym oddestilo-
vanim rozpustadla ku kryStalizdcii a odfilt-
rovanim vykryStalizovaného podielu. O nie-
¢o menej isty produkt moZno ziskat Gplnym
oddestilovanim organického rozpia$tadla.

Nevyhodou tohoto spGsobu vyroby je, Ze
pouZité — praSkové alkalické hydroxidy nie
st komeréne dostupné, ale e potrebné ich
pripravovat. St silno hygroskopické, pras-
kova forma sa vplyvom vzdu3nej vlhkosti
rychlo spekd a vytvdra na povrchu tvrda
vrstvu, ktord v dallej fdze vlhne a roztekd
sa, €o spOsobuje komplikdcie pri ich prak-
tickom pouZiti.

Teraz sa zistilo, Ze je moZné pripravit
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N-(1-formamido-2,2,2-trichljretyl}-morfolin
reakciou morfolinu s 1,2,2,2-tetrachléretyl-
formamidom v organickych rozptstadlach,
sp6sobom podla vynélezu.

Podstata vyndlezu spotiva v tom, Ze na
viazanie reak&ného chlorovedika sa pouZije
tuhy, praSkovy hydroxid vapenaty.

Hydroxid vépenaty je moZné pouZi. od
mnoZstva menSieho ako vyZaduje stechio-
metria, aZz po lubovolny prebytok. Najvy-
hodnejSie je pouZit muoZstvo v rozsahu od
stechiometrického mnoZstva aZ po 100 %-ny
prebytok. Reakcia prebieha v Sirckom rozsa-
hu teplét od —20 aZ 120 °C, resp. do teploty
varu pouZitého rozpusStadla, najvyhodneijsie
v. rozsahu 15 aZ 30 °C.

Ako vhodné rozpustadld moZno pouZil
aromatické uhlovodiky (benzén, toluén, xy-
1én, chlérbenzén), alifatické chlorované
uhlovodiky [(dichléormetdn, trichldrmetén,

“tetrachlormetdn, dichléretdn, trichléretdn)

a ketdony (aceton, metylketdn, cyklohexa-
nén) a dalSie inertné rozpugiadla.

Vyroba sa najjednoduch3ie uskutotiiuje
tym spOsobom, Ze do suspenzie hydroxidu
vidpenatého vo vhodnom organickom roz-
pistadle, obsahujicom potrebné mnozstvo
morfolinu, sa pridd vo zvolenom d¢asovom
intervale roztok 1,2,22-tetrachléretylform-
amidu v rovnakom rozptsStadle (moZné je i
v inom). Po skon&eni reakcie sa odfiltruje
vépenatd sol a pripadny prebytok hydroxi-
du véapenatého, najlepsie pri zvySenej teplo-
te okolo 60 °C. Z filtrdtu sa izoluje N-(1-
formamido-2,2,2-trichléretyi)-morfolin  zné-
mym sposobom, tj. ¢iastoénym oddestilova-
nim rozpuiStadla, najlepSie za zniZeného tla-
ku, ku krystalizdcii a odfiltrovanim vykrys-
talizovaného podielu alebo tplnym odesti-
lovanim rozpdsStadla.

Vyhodné je priprava N-(1-formamido-2,2,2-
-trichloretyl}-morfolinu tym spdsobom, Ze sa
vychddza z formamidu vo vhodnom orga-
nickom rozpustadle, pdsobenim chloralu sa
ziska 1-hydroxy-1-formamido-2,2,2-trichlér-
etdn (chloralformamid}, ktory sa bez izolé-
cie pridanim tionylchloridu za tepla preve-
die na 1,2,2,2-tetrachléretylformamid. Tento
so oddestilovanim ¢asti rozptStadla za zni-
Zeného tlaku zbavi kyslych plynov a zahus-
teny roztok sa pridd uZ vpredu opisanym
sposobom do suspenzie hydroxidu véapena-
tého v organickom rozpidStadle a v pritom-
nosti potrebného mnoZstva morfolinu. Izo-
lacia produktu sa vykond zndmym postu-
pom.

Vyhodou spdscbu vyroby N-(1-formamido-
2,2,2-trichléretyl)-morfolinu podla vynélezu
je predov3etkym skutoénost, Ze nevznikaji
odpadové vody a s tym sivisiace problémy
ekologické a ekonomické. Dalia jeho vyho-
da je v tom, Ze pouZitim praSkového hydro-
xidu vdpenatého sa dosiahne vy33i vytaZok.
PouZitie praSkového hydroxidu védpenatého,
je vyhodnejSie z toho dévodu, Ze je na.trhu
beZne dostupny vo vysoko jemnej forme, je
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lacny a predov3etkym nie je hygroskopicky,
takZe sa s nim lahko manipuluje.

Predmet vyndlezu ilustruji ale neobme-
dzujd nasledujice priklady.

Priklad 1

Do 500 mi trojhrdlovej banky s mieSad-
lom, teplomerom, spdtnym chladifom a
kvapkacim lievikom, sa navaZi 13,4 g mor-
folinu (98 %-ného). Pridd sa 50 ml toluénu
a 13.6 g hydroxidu véapenatého (84,7 %-né-
ho). Za mieSania a chladenia vodou tak, aby
teplota bola 20—25 °C, sa prikvapkd pocas
1 h roztok, obsahujici 31,6 g 1,2,2,2-tetra-
chléretylformamidu v 200 ml toluénu. Po
prikvapkani sa mieSa eSte 1 h pri takej istej
teplote, potom sa obsah banky zahreje na
cca 60 °C a odfiltruje sa nerozpustna vape-
natd sol. Z [filtr4tu sa ziska odparenim to-
luénu za zniZeného tlaku 37,4 g N-(1-form-
amido-2,2,2-trichléretyl}-morfolinu  (prepo-
¢itané na zadklade analyzy plynovou chroma-
tografiou), t. j. vylaZok 954 % tedrie.

Priklad 2

V pokuse vykonanom za rovnakych pod-
mienok ako v priklade 1, ale pri pouZiti
6,8 g hydroxidu véapenatého (84,7 %-ného)
sa ziska 36,0 g N-(l1-formamido-2,2,2-tri-
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chloretyl)-morfolinu (prepocitané na zé-
klade analyzy), t. j. vyiaZok 91,8 % tedrie.

Priklad 3

V pokuse vykonanom s rovnakymi mnoZ-
stvami reagencii ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, Ze roztok 1,2,2,2-tetrachldretylform-
amidu sa neprikvapkdva 1 hodinu, ale sa
vieje do reakénej banky naraz, ziska sa
32,0 g N-(1-formamido-2,2,2-trichléretyl)-
-morfoliny, t. j. vytaZok 816 % teodrie.

Priklad 4

Do 500 m! trojhrdlovej banky s mieSad-
lom, teplomerom, spédtnym chladifom a
kvapkacim lievikom sa navaZi 31,6 g 1,2,2,2-
-tetrachloretylformamidu a prileje sa 200 ml
toluénu. Po rozpusteni sa prisype 13,6 g
praSkového hydroxidu vdpenatého a ihned
sa pocas 5 minut prikvapkd za mieSania pri
teplote 20—25 °C roztok 13,4 g morfolinu
v 50 ml toluénu. MieSa sa eSte 1 hodinu, za-
hreje sa na 60 °C a adiiltruje sa véapenata
sol. Z filtratu sa izoluje rovnako ako v pri-
klade 1, produkt o hmotnosti 31,8 g (na zéa-
klade analyzy) N-[{1-formamido-2,2,2-tri-
chléretyl)-morfolinu, t. j. vytaZok 82,1 %
tedrie.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob vyroby N-(1-formamido-2,2,2-tri-
chléretyl)-morfolinu reakciou morfolinu s
1,2,2,2-tetrachloretylformamidom v organic-

kych rozpustadlach vyznacujici sa tym, Ze
na viazanie reak&ného chlorovodika sa po-
uzije tuhy, prdSkovy hydroxid vépenaty.
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