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Vynélez se tykd zpilisobu pFipravy herbi-
cidné& tdinnych esteril thiokarbamové kyse-
liny cbecného vzorce 1

R1 0

(1)

kde znamend

Rt ethylovou nebo n-propylovou skupinu,

Rz n-propylovou nebo cyklohexylovou sku-
pinu a

R3 ethylovou nebo n-propylovou skupinu.

Je zndmo, Ze se estery thiokarbamové ky-
seliny obecného vzorce 1 mohou pouZivat
jako herbicidni prostfedky a Ze se mohou
piipravovat riiznymi zpfisoby. Provozné po-
uZivané nejdileZit&jSi zplsoby pFipravy jsou
zaloZeny na reakci sekudarniho aminu s
karbonylsulfidem.

Podle amerického patentového spisu ¢&islo
3133947 se mohou shora uvedené estery
kyseliny thiokarhamové obecného vzorce I
pripravovat reakci odpovidajiciho aminu se
stechiometrickym mnoZstvim karbonylsulfi-
du v piitomnosti dalsi 14tky se zdsaditou
reakci pii teplot®8 —30 aZ +60°C, s vyho-
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dou 40 aZ 50°C, a vhodnym ¢iSténim a né-
sledujici alkylaci vzniklého meziproduktu.

Podle japonského patentového spisu (islo
50.86030 se nechdva reagovat amin jakoZto
pouZiid vychozi latka s karbonylsulfidem v
molarnim poméru 2:1 v organickém roz-
pousStédle, naceZ se vznikly produkt alky-
luje v organickém rozpoustédle. JakoZto
reakéniho prostiedi se pouZivad specifickych
rozpoustédel, jejichZ regenerace je ndklad-
na.

Podle némecké zvefejnéné pfihlasky vy-
nélezu DOS ¢islo 2513196 se nechdva rea-
govat 1 mol sekundédrniho aminu s 0,48 aZ
0,30 moly karbonylsulfidu v organickém
rozpouStédle jakoZto reakénim prostfedi pii
teploté 0 aZ 60°C, s vyhodou 10 aZ 15 °C,
nateZ se vznikld amoniovad sfil thiokarba-
mové kyseliny alkyluje alkylhalogenidem.

Zplisobem popsanym v némecké zvefej-
néné prihlaSce vyndlezn DOS &islo 2 743 531
a 2844305 se vytvari ester reakci s alkyl-
halogenidem pod tlakem. V prib&hu reak-
ce vznikajici aminhydrochlorid vytva¥i pev-
nou fazi a musi se z reaktoru vymyvat vo-
dou. Tento zpfhsob se miZe provadét toliko
v periodicky pracujicim zafizeni a vytvo-
Fend stl mad silné korozni phsobeni. Pod tla-
kem pracujici zafFizeni jsou velmi ndkladné.

Molarni pomé&r mezi karbonylsulfidem a
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sekundédrnim aminem se povaZuje za velmi
dileZity, protoZe by ostatné pi¥i rozkladu
amoniové soli thiokarbamové kyseliny do-
chézelo k vytvareni merkaptani, sirovodiku
a siry. Je také velmi diileZité p¥i reakci kar-
bonylsulfidu s aminem pfresné dodrZovat
reakéni teplotu, jelikoZ pf¥i teplot& nad 60 °C
dochazi k tepelnému rozkladu.

Presné dodrZovédni molarnich pomérd zté-
Zuje znalné& provozni provadéni zplisobu.
VytvoF¥ené vedlejSi produkty se jen téZko
odstraiiuji a predstavuiji zne&iStovani Zivot-
niho prostfedi. Oddélovani a neutralizace
sloudenin siry se provéddi déeln& v uzavie-
ném systému.

Reakce karbonylsulfidu s aminem probihé
v periodicky pracujicich, stejnoproudych za-
Fizenich pomalu, v prib&hu postupujici re-
akce je reakéni rychlost stdle mensi, jelikoZ
se pomé&r reakdénich sloZek v reakéni smési
zmen3uje. VytvoFend amoniovd sl thio-
karbamové kyseliny je visk6zni taveninou,
do které se karbounylsulfid miiZe zavadét a
rozptylovat toliko za pouZit{ zvia$tnich opa-
tfeni.

Cilem vynédlezu je vyvinout Kontinudlni
zpisob pro vyrobu esterti thiokarbamové ky-
seliny za odstran&ni shora uvedenych ne-
dostatkli zndmych zplsobil.

Zjistilo se, Ze hlavni podminkou vyroby
kone&ného produktu ve vysokém vytéZku a
o vysckém stupni €istoty je dodrZet pi¥i vy-
rob& amoniové soli esteru thiokarbamové
kyseliny jakoZto meziproduktu molarni po-
mér karbonylsulfidu a sekundarniho aminu
pfesné 1:2. Tento moldrni pomér se pii
vhodné reakeéni rychlosti za vyloudeni vy-
tvéfeni mezipreduktd udrZuje tak, Ze se sy-
ti tavenina amoniové soli thiokarbamové
kyseliny pfi teploté nad teplotou rozkladu
thiokarbamové kyseliny, av3ak pod teplo-
tou rozkladu amoniové soli thiokarbamové
kyseliny karbonylsulfidem. Zapojenim reaké-
ni fdze pPi teploté 60 aZ 65°C se miZe
reakce sekunddrniho aminu a karbonylsul-
fidu provad&t v protiproudu bez vytvaieni
vedlejdich produktli. Koncentrace amoniové
soli thiokarbamové kyseliny se miiZe kon-
trolovat a Fidit méfenim elektrické vodi-
vosti a timto zpfisobem je moZné udrZovat
pomér reaknich sloZek na témé¥ stalé
hodnoté. PouZivany karbonylsulfid miZe
s vyhodou obsahovat sirouhlik v mnoZstvi
nejvyse obhjemové 0,5 %. Tento karbonyl-
sulfid se miliZe pFipravovat z oxidu uhliéi-
tého a ze sirouhliku timto zplisobem: Reak-
torem se svazkem trubek se vede konti-
nuédlné piedehfivand péra sirouhliku; pfi-
tom je reaktor z chromnikiové oceli, je vy-
pluén zamma oxidem hlinitym a udrZuje se
v ném teplota 300 aZ 325°C. Soulasnd se
do reaktoru zavddi 44 kg predehidtého oxi-
du uhli€¢itého za hodinu. Vytvofend plynnd
smés se vede ze syntézniho reaktoru do
kondenzatoru, kde kondenzuje d&ast siro-
vhliku. Plynné féze, odviddénd z kondenzéa-
toru, sestdva ze smési 1 : 1 sirouhliku a kar-

4

bonylsulfidu. Z této plynné féze se siro-
uhlik selektivnim zpilisobem odstraiiuje v
praci v8Zi s vyplni smési xylenovych iso-
merfi {1200 litr@t). Z hlavy praci véZe od-
vadény karbonylsulfid (118 g] obsahuje nej-
vy§e hmotnostng 0,5 % sirouhliku.

Vynélez se tedy tyka zpisobu kontinuélni
vyroby herbicidn& Géinnych esterdi thiokar-
bamové Kkyseliny obecného vzorce I, kde
znamend Ri ethylovou nebo n-propylovou
skupinu, Rz n-propylovou nebo cyklohexy-
lovou skupinu a R3 ethylovou nebo n-propy-
lovou skupinu, reakci sekunddrniho aminu
obecného vzorce 11

Ri1
AN
NH

/
R2

(n

kde Ri a Rz majl shora uvedeny vyznam,
s karbonylsulfidem pii teploté 25 aZ 65°C
alkylaci vytvofené amoniové soli thiokarba-
mové Kkyseliny, jehoZ podstata spolivd v
tom, Ze prvni reakce probihd protiproudné
ve tfech promichavanych reakénich z6-
nach, pfiemZ se pii uvedeni sekundédrniho
aminu do prvnich dvou reakénich zdén udr-
Zuje teplota 30 aZ 50°C a p¥i uvedeni kar-
bonylsulfidu do tfeti reakéni z6ny se udr-
Zuje teplota 60 aZ 65°C, takto ziskand a
vychozich latek prostd amoniova siil thio-
karbamové kyseliny se kontinudlné odvadi
pil teplot& 60 aZ 65°C a pak se alkyluje
znémym zplsobem danym dialkylsulfdtem
neko alkylhalogenidem obecného vzorce III

R3X (111)

kde R; mé shora uvedeny vyznam, a X zna-
mend atom halogenu, alkylaci ziskana sil
esteru thiokarbamové kyseliny se oddéli
pranim vodou a ester se zbavi vody fraké&ni
destilaci.

Pomé&r vychozich ldtek se stanovi méfe-
nim elektrické vodivosti v blizkosti mista
zavddéni aminu a pomér pFiddvanych vy-
chozich latek se ¥idi v zAvislosti na zmén#&
této namérené hodnoty.

Zplisob podle vynélezu se miiZe s vyhodou
provadét v zafizeni podle obr. 1. Na obr. 2
je zavislosti elekirické vodivosti smési di-n-
propylaminu a amoniové soli thiokarbamo-
vé kyseliny na koncentraci amoniové soli
thiokarbamové kyseliny.

Zatizeni k provad&ni zpdsobu podle vy-
nélezu sestava z reaktort 1, 2, 3 kaskadové
uspofddanych, z alkylatnich reaktori 4, 5
uspofddanych za reaktorem 3, z pratky 6
pF¥ipojené na alkyla&ni reaktor 8, z odluco-
vaée 7 kone&ného produktu a z vakuové
destilaéni jednotky 8. Spodni dil pradky B
je spojen se zpracovatelskou jednotkou 9.
Reaktor 1 je k zavdd&ni aminu opatfen za-
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vadd&cim potrubim 11, k méfFeni elektrické
vodivosti za¥izenim 13 =2 provzduSitovaci
trubici 12.

V, horni &asti reaktorfii 1, 2, 3 jsou pie-
pouStéci potrubi k ordvadsni reakéni smési.

Reaktory 1, 2, 3 maji aZ ke dnu zasahujici’

trubky pro zavadé&ni plynu. Zavadécim po-
trubim 10 reaktoru 3 se do systému zavadi
plynny karbonylsulfid. Alkylaéni prostfedek
se zavddi do alkyladniho reaktoru 4 na-
trubkem 14. Ze zafizenf se potrubim 17 od-
vadi ve zpriacovatelské jednotce 8 hydroxi-
dem sodnym regenerovany a jakoZto pro-
stfedek k véazani kyseliny pouZivany amin,
potrubim 18 se odvadl odpadni voda a po-
trubim 15 se odvadi koneény produkt.

Pripomina se, Ze se popfipadé reaktory
1, 2 mohou spojit neho rozdélit na vice noZ
dvé reakéni {dze.

PFi reakci karbonylsulfidu se sekundér-
nim aminem se vytvidri amoniové siil thio-
karbamové kyseliny, pfi teplot& nad 69°C
je v8ak moZné vytvdaieni thiokarbamové ky-
seliny. Teplota rozkladu thiockarbamové ky-
seliny je niZ8i neZ odpovidajici teplota amo-
niové soli thiokarbamové kyseliny. V pfi-
padg, Ze se nechdva reagovat karbonylsul-
fid se sekunddrnim aminem pf¥i teploté vys-
81, neZ je teplota rozkladu thickarbamové
kyseliny, av8ak niz8i, neZ je teplota rozkladu
esteru thiokarbamové kyseliny, miiZe byt
karbonylsulfid v pomé&run k sekunddrnimu
aminu v reak&ni smési v nadbytku. P¥i tep-
lot& vy38i, neZ je teplota rozkladu thiokar-
bamové kyseliny, neni Z&dnd moZnost vy-
tvareni thiokarhamové kyseliny a vedlejSich
produktd, jelikoZ se v reakéni smési vy-
tvalri za rozkladu amoniova sfil thiokarba-
mové kyseliny a karbonylsulfid. Karbonyl-
sulfid mitiZe reagovat jen na takovych mis-
tech systému, kde jsou stechiometricky ale-
spoit 2 moly sekundarniho aminu, prifem?Z
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v tomto pripadé vznikd amoniovd sfil thio-
karbamové kyseliny.

JestliZe se pracuje za protiproudu, reagu-
je dale v systému amoniova sil thiokarba-
mové Kkyseliny obsahujici nadbytek aminu
se zavdd&nym karbonylsultidem. Na uréi-
tych mistech vytvofeny nadbytek karbonyl-
sulfidu zvy3uje pramérnou reakéni rych-
lost a umoZiluje soucasn& dokonalé pro-
b&hnuti reakce.

P¥i zavadé&ni karbonvlsulfidu pedle vyné-
lezu pouZivand teplota 60 aZ 65 °C a stupeil
tistoty karbonylsulfidn =zajiStuji, Ye amo-
niova stl thiokarbamové Kyseliny opousti
reaktor ve formé& jednotného, &istého a vy-
chozich latek prostého produktu.

UdrZeni rovnovdhy reakcéni smési je usnad-
ndno tim, Ze se koncentrace amoniové soli
thiockarbamové kyseliny v reak¢ni smési, to
znamend konverzni stupeil, m{iZe zcela pres-
né& stancvit méfenim elekirické vodivosti.
Nastavenim a Fizenim mnoZstvi potFebnych
vychozich latek v rovnovéaze vedené reakce
je moZno dosdhnout optimélnfho vykonu a
optimalni kapacity systému.

Na obr. 2 je ukazéno, Ze elektrickd vo-
divost smési di-n-propylaminu a amoniové
soli thiokarbamové kyseliny v urfité reak&ni
fazi, pii koncentraci 20 aZ 35 % molovych,
je silné zAavisld na koncentraci amoniové
soli thiockarbamové kyseliny. Na zékladé to-
hote poznatku se miiZe tohoto kouncentrad-
nilie ohoru {v molovych proceuntech]) po-
uZivat k regulaci reakce. Podle obr. 2 se
na osu x nanéSi molovad procenta amonivé
soli thiokarbamové kyseliny a zmény elek-
trické vodivosti {v uS/cm]) na osu y jakoZto
funkce shora uvedeného parametru.

V tabulce 1 se uvadé&ji v souhlase s obr. 2
hodnoty molovych procent amoniové soli
thiokarbamové kyseliny a odpovidajici hod-
noty elektrické vodivosti.

TABULKA I

Amoniové sl thio-

karbamové kyseliny ‘

[molové procenta) 0,60 6,40 13,36 20,90 29,10 38,15 48,00
Vodivost (uS/cm) 0,06 0,15 1,20 5,50 17,50 35,80 54,00
Amoniov4 sil thio-

karbamové kyseliny

(molovéd procenta) 59,00 71,10 84,70 100,00
Vodivost (uS/cm} 62,00 54,00 37,50 31,80

V tabulce II je uveden tepelny rozklad
thiokarbamové kyseliny a odpovidajici di-
-n-propylamoniové soli. Molarni pomér me-

zi karbonylsulfidem a aminem se mé¥ pii
riiznych teplotdch v reakéni smési, kterd je
v rovnovéaze s karbonylsulfidovou fazi.
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TABULKA 11

Teplota, °C Molarni pomé&r karbonylsulfid/
/di-n-propylamin

45 0,533
50 0,517
55 0,508
60 0,499
65 0,491
70 0,484
75 0,470
80 0,455
85 0,425
90 0,377
95 0,274
100 0,126

Ze shora uvedené tabulky II je zfejmé,
Ze se pro vytvafeni amoniové soli thiokar-
bamové kyseliny ustavuje priznivy molarni
pomér karbonylsulfid : di-n-propylamin 1:
: 2 p¥i teploté 60 aZ 65 °C.

Zptsob podle vyndlezu objasiiuji nésle-
dujici pfiklady praktického provedeni, kte-
ré v8ak vyndlez nijak neomezuji.

Prfiklad 1

Reakce se provadi v zafi{zeni podle obr. 1.
Reaktory 1, 2, 3 a alkyladni reaktory 4, 5
jsou provedeny jako nddoby o chsahu 500 ml
vyhiivatelné, popfipadé chladitelné, dvou-
plaStové a vybavené tufinnym michadlem.
V hornich &astech nddob — bangk — jsou
piepoustéci potrubi k odvadéni reakéni smé-
si. Reaktory 1, 2, 3 a alkyladni reaktor 4
jsou spojeny s nésledujicimi reaktory potru-
bim napojenym na dno néasledujiciho reak-
toru. Surovy produkt se v p¥ipad& alkylaéd-
niho reaktoru 5 odvadi pFes chladié.

Reaktory obsahuji vidy na dno zasahujici
potrubi pro p¥ivod plynu. Reaktor 3 opous-
téjici plyny vstupuji do reaktoru 2 trubici
pro zavadéni plynu. Plynové potrubi reak-
toru 2 je napojeno na trubku pro zavadéni
plynu do reaktoru 1. Vypustni potrubi pro
plyn reaktoru 1 vede do okolniho ovzdusi.
V reaktoru 1 je uspoféddéna dvojice platino-
vych elektrod, spojenych se zafizenim pro
méfeni elektrické vodivesti. Chladicim plas-
tém reaktoru 1, 2 a alkylaéniho reaktoru 4
se vede voda. Reaktor 3 a alkylatni reaktor
5 se pomoci termostatu udrZuji na kon-
stantni teploté. Alkylaéni prostfedek a roz-
poust&dlo se zavddé&ji do reaktoru riiznym
potrubim. Alkylaéni reaktor 5 opouSté&jici
produkt se po ochlazeni vede do sbh&rné né-
doby. Ziskany surovy produkt se periodicky
Zpracovava.

P¥i reakci se do reaktoru 1 zavddi 404 g
(4 moly/h) di-n-propylaminu a do reaktoru
3 plynny karbonylsulfid takovou rychlosti,
Ze v reaktoru 1 méFend elektrickd vodivost
odpovidd 10 a¥ 15 wuS/cm. Tomuto oboru
hodnot elektrické vodivosti odpovidd 25%

vyivdFeni amoniové soli thiokarbamové ky-
seliny v reaktoru 1.

Nadbytek di-n-propylaminu v reaktoru 1
zajiStuje dokonalou absorpci karbonylsul-
fidu prevddé&ného z reaktoru 2. Nadbytek
karbonylsulfidu v reaktoru 2 umoZiiuje do-
konalé zreagovani di-n-propylaminu. Reaké-
ni teplo vytvafeni soli se rozdéluje mezi
reaktory 1, 2 obecng& v souhlase se stupn&m
konverze; 75 % reakdniho tepla se uvol-
Huje v reaktoru 2 a 25 % reaké&niho tepla
se uvoliiuje v reaktoru 1. Reaktory 1, 2 se
chladi a teplota se udrZuje na 30 aZ 50 °C.
Zddany moldrni pom&r mezi sekundérnim
aminem a karbonylsulfidem se Fidi nasta-
venim teploty v reaktoru 3.

V reaktoru 3 se neuvoliiuje Z4dné vyznam-
né reakéni teplo, takZe se teplota musi
udrZovat na 65°C pomoci termostatu. Tep-
lota 65 aZ 66°C odpovidd molarnimu po-
méru karbonylsulfid : amin 0,49 : 1,00. P¥i
této teploté opousti reaktor 3 &istd amonio-
v4 stil thickarbamové kyseliny. V reaktoru
1 namdfend hodnota elektrické vodivosti
odpovidd zavéadéni 116 g plynného karbo-
nylsulfidu do reaktoru 3 za hodinu.

Z reaktoru 2 odvadé&nd di-n-propylamo-
niova siil thiokarbamové kyseliny se zavad!
do alkylatniho reaktoru 4 a priddvé se do
ni v reaktoru 4 2,1 molu/h (3,24 g/h) di-
ethylsulfatu. Teplota v reaktoru 4 se v pri-
bdhu alkylace udrZuje na 30 aZ 50°C. Al-
kylace se ukonéi v alkyla&nim reaktoru 5
zvySenim teploty na 80 °C. Alkylafni reak-
tor 5 opoustsjici surovy produkt (842 g/h)
se periodicky déle zpracovava.

V pratce 6 se 842 g surového produktu
pere vodou v mnoZstvi 500 m! p¥i teplotd
60 °C. Spodni vodnd faze se odd&li od orga-
nické vrstvy, naceZ se do vodné faze prida
hydroxid sodny a tak se regeneruje di-n-
-propylamin. Odd#&lend organickd féze se
dvakrat promyje vZdy 500 ml vody, za tlaku
0,01 MPa se zahfeje na 120°C a snadno t&-
kavé sloZky se oddéli. Ze surového produktu
ziskaného za kaZdou hodinu se po &i%té&ni
ziskd 362 g S-ethyl-N,N-di-n-propylthiokar-
bamétu o &istotd 98,2 %. VytéZek ve vztahu
na karbonylsulfid do reakce zavedeny je
97,28 %.

Pr¥iklad 2

Do reaktoru 1 podle obr. 1 se zavadi 404
g/h (4 moly/h) di-n-propylaminu a do re-
aktoru 3 116 g/h plynného karbonylsulfidu.
Alkylace se v alkylatnim reaktoru 4 prova-
di se smési 260 g/h n-propylbromidu a 500
g/h xylenu. Teplota se v reaktoru 3 udrZuje
na 64 °C.

Reakéni teplota p¥i alkylaci 40 aZ% 50°C
se udrZuje chlazenim. Alkylace se v reakto-
ru 5 ukondi pfi teplot& 80 °C. Ziskany suro-
vy produkt (1280 g/h) se promyje tF¥ikréat
vZzdy 500 ml vody, organickd fdze se oddé&ii
a za tlaku 0,01 MPa se zbavi xylenu frak-
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cionovanou destilaci. Ziskd se 377,5 g S-n-
-propyl-N,N-di-n-propylthiokarbamétu za
hodinu o d&istotd 97,3 %. VytdZek je 93,5
procenta, vztaZeno na amin zavedeny do
reakce.

Pr¥iklad 3

Do reaktoru se zavede smés 254 g N-ethyl-
cyklohexylaminu a 202 g diethylaminu a do
reaktoru 3 se zavede 116 g karbonylsulfi-
dového plynu. V reaktoru 1 se udrZuje kon-
centrace smési sestdvajici z amoniové soli
thiokarbamové kyseliny a aminu na zékladé
méFeni elektrické vodivosti na 25 aZ 30 mo-
14 %.

Teplota v reaktoru I, 2 se udrZuje chla-
zenim na 40 aZ 50 °C. Teplota se v reaktoru
3 udrZuje na 62 °C. Amoniové sill thiakarba-
mové kyseliny se v reaktoru 4 alkyluje 324
g/h diethylsulfdtu pii teplot& 40 aZ 50 °C,
nadeZ se -alkyladni reakce v reaktoru 5
ukon¢i pi¥i teplot& 80°C. Reakéni smés se
dale zpracovavéa zplsobem popsanym v p¥i-
kladu 1. Zisk4a se 394,2 g/h S-ethyl-N-ethyl-
-N-cyklohexylthiokarbamétu o &istoté 96,8
procenta. VytéZek je 91,8 % se zietelem na
amin zavedeny do reakce.

P¥iklad 4

Reakce se provAadi v zafizeni podle obr. 1.
Reaktory 1, 2, 3 a alkylatni reaktory 4, 5
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maji uZiteny objem 500 litrd a zalizeni je
dopln&no prackou 6, odludovadem 7, vakuo-
vou destilaéni jednotkou 8 a jednotkou k re-
generaci a k odvodnéni aminu.

Do reaktoru 1 se Cerpadlem zavadi 101
kg/h &erstvého di-n-propylaminu a 106 kg/h
bezvodého regenerovaného di-n-propylaminu
(obsah aminu 95 %]). Do reaktoru 3 se za-
vadi 58 kg/h plynného Kkarbonylsulfidu.
Elektrickd vodivost se udrZuje 5 aZ 30 uS
a teplota v reaktoru 3 se nastavuje na 65°
Celsia. Odvéadény meziprodukt se v alkylag-
nim reaktoru 4 pfi teploté 30 aZ 50°C al-
kyluje 162 kg/h diethylsulfdtu. Alkylace se

~pak ukonéi a dokonale probé&hne v alkylag-

nim reaktoru 3 pfi teploté 80 °C.

Alkylatni reaktor 5 opoustdjici surovy
produkt se pere 250 I/h vody a organické
a vodné fédze sc od sebe kontinudlné oddg-
luji. Do organické faze se pridavd 120 kg/h
hmotnestng 40% roztok hydroxidu sodného,
¢imZ se uvoliiuje pro vytvareni soli pouZity
di-n-propylamnin. Organickd faze se odd&li.
Obsah vody regenerovaného aminu se kon-
tinudlné odsiratinje azeotropickou destilaci.

Po propréani vodou se surovy produkt za
tlaku 0,012 MPa frakcionuje v kontinuélni
destilaéni kolon& pfFi teploté 120°C. Z jed-
notky se ziskd 180 kg/h S-ethyl-N,N-di-n-
-propylthiokarbamatu o stupni ¢&istoty 96
aZz 97 %. Vytsiek je 95 a¥ 96 %, vztaZeno
na karbonylsulfid do reakce zavedeny.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob kontinudlni vyroby herbicidné
idinnych esterli thiokarbamové Kyseliny
obecného vzorce I

R1 (0]

N—C-—SRs3

Rz
(1)

kde znamené

R1 ethylovou nebo n-propylovou skupinu,

Rz n-propylovou nebo cyklohexylovou sku-
pinu a

R3 ethylovou nebo n-propylovou skupinu,
reakci sekunddrniho aminu obecného vzor-
cell

R1

AN
NH

S
R2

(11}

kde R1 a Rz maji shora uvedeny vyznam,

s karbonylsulfidem pfi teplotd 25 aZ 65 °C
a alkylaci vzniklé dialkylamoniové soli N,N-
-dialkylthiakarbamové Kkyseliny vyznadeny
tim, Ze prvni reakce probihd protiproudné
ve tfech promichdvanych reak&nich z6-
n4ch, pfitemZ se pfi uvedeni sekundarniho
aminu do prvnicsh dvou reakénich zén udr-
Zuje teplota 30 aZ 50°C a pri uvedeni kar-
bonylsulfidu do treti reakéni zény se udr-
Zuje teplota 60 aZ 65°C, takto ziskand a
vychozich latek prostd amoniovd sbl thio-
karbamové kyseliny se kontinudlné odvadi
pii teploté 60 aZ 65°C a pak se alkyluje
zndmym zplsobem dialkylsulfatem, v némZ
alkyly jsou rovny vyznamfim R3, nebo alkyl-
halogenidem obecného vzorce III

R:X (111)

kde Rz mé shora uvedeny vyznam a X zna-
mend atom halogenu, alkylaci ziskany ester
thiokarbamové Kkyseliny se oddéli pranim
vodou a zbavi se vody frakéni destilaci.

2. Zplisob podle bodu 1, vyznaceny tim,
Ze se pouZivd karbonylsulfidu obsahujiciho
nejvyse objemovd 0,5 % sirouhliku.

2 listy vykresit
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