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(54) Sposob Eistenia technického 0,0-dimetyl-0-(2-dietylamino-4-metyl-6-pyri-

midinyl)-tiofosfatu

1 r'v'Vynélez sa tyka nového sposobu Eistenia téch—_
nického produktu 0,0-dimetyl-0- (2-diety1amino-

: -4-metyl- -pyrimidinyl)-tiofosfatu, ktory je zna-

my 1y ako vynikajiici insekticidny prostriedok s rela-

| tivne malou toxicitou voéi teplokrvnym Zivocichom.

0,0-dimetyl-0- (2-d1ety1ammo -4-metyl-6-pyri- |

' midmyl) tiofosfat sa pripravuje znimym spdso-
bom, reakciou 2- -dietylamino-4-hydroxy-6-metyl-

pyrimidinu a 0,0-dimetylchlértiofosfatu v pritom-

nosti alkalickych uhli¢itanov, alebo z alkalickej soli

2-dietylamino-4-hydroxy-6-metylpyrimidinu (pri-

pravenej reakciou uvedeného hydroxypyrimidinu

a hydroiddu sodného, alebo draselného) a 0,0-di-

metylchlértiofosfatu v bezvodom prostredi. Ziska-

ny produkt je zna¢ne znedisteny vychodzimi suro-

| vinami. Eahko sa z produktu odstrafiuje nezreago-
‘vany 2-dietylamino-4-hydroxy-6-metylpyrimidin,

‘cez sodni sof premyvanim 3%-nym- hydroxidom

. sodnym. ObtiaZnost &istenia zostdva v odstrdneni
. nezreagovaného 0,0-dimetylchlértiofosfatu a 0,0-

3 mmetyltmfoﬁétu ktory vznikd ako vedIajsi pro-

"dukt pri vyrobe 0,0-dimetylchiértiofosfatu. Pre ich
maly rozdiel v teplotdch varu nedaj sa rektifika-
| ciou oddelit.

_Sposob ¢istenia technického produktu 0,0- dime-

I tyl-(2-d1ety1ammo-4-metyl— -pymmdmyl)—tlofos-

["fatu popisany v DOS 1,445.949 a v britskom

| patente & 1,019.227 je zaloZeny na oddestilovani |
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|

; 0,0-dimetylchlértiofosfitu z produktu, za zniZzené-
' ho tlaku dvojhodinovym zahrievanim pri
"t 75—80 °C a tlaku 0,0266 kPa. Popisany spdsob
* distenia je ndrodny na zariadenie a nedostatone
"aéinny. Ziskany produkt zapacha po 0,0-dime-
tylchlortiofosfate, resp. trimetyltiofosfite. V Csl.
patente ¢. 154 596 je popisané docisfovanie tech-
nického produktu zahrievanim v priebehu 2 hodin
pri teplote 75°C a tlaku 0,0266 kPa, aby sa
odstranil  nezreagovany  0,0-dimetylchlértio-
fosfat.
“"Teraz bol zisteny spdsob. Cistenia surového pro-
duktu 0,0-dimetyl-0-(2-dietylamino-4-metyl-6-
" pyrimidinyl)-tiofosfatu jeho stripovanim vodnou
" parou protipridne v kolénke za normalneho, alebo
zniZeného tlaku do 2 kPa. Z produktu sa azeotro-
‘picky  oddestiluja = 0,0-dimetylchlértiofosfat
' a 0,0,0-trimetyltiofosfat, ¢im sa ziska 0,0-dimetyl-

i -0-(2-dietylamino-4-metyl-6-pyrimidinyl) vo vy-

sokej Cistote.

Vyznam nového spdsobu gistenia podla vynalezu
spodiva v jednoduchosti pouZitého zariadenia na
jeho prevadzanie.

Vyhoda nového spdsobu Cistenia podla vyndlezu
spoéiva v lepSej G¢innosti ¢istiaceho sposobu.
Produkt prakticky neobsahuje 0,0-dimetylchlor-
tiofosfat, pripadne 0,0,0-trimetyltiofosfat.

Dale] _vyznam nového spdsobu Cistenia podla
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vynilezu spotiva v mozZnosti pouitia technického
0,0-dimetylchlértiofosfatu na pripravu 0,0-dime-
tyl-O-(2-diety1amino-4-metyl-6-pyrimidinyl)-tio-

' fosfatu s akymkolvek obsahom 0,0,0-trimetyltio-

fosfatu.
Sposob &istenia technického produktu 0,0-dime-

? tyl-O‘-(2—dimetylarnino-4-metyl-6-pyrimidinyl)-
tiofosfatu podla vynalezu objasiiuji ale nijako ‘

neobmedzuji nasledujice priklady.

+ Piiklad 1

39,5 g 76,8%ného 0,0-diretyl-0-(2-dietylami-

no-4-metyl-6-pyrimidinyl)-tiofosfatu — zvy¥ok do
100 % je hlavne 0,0-dimetylchlértiofosfat a 0,0,0-
trimetyltiofosfat sa rozpusti v toluéne a stripuje

~ vodnou parou pretipridne v kolonke zanormdlne-

ho tlaku. Totuén, 0,0-dimetylchlértiofosfét

a 0,0,0-trimetyltiofosfat sa azeotropicky oddestilo-

vévaju a z kolonky stekajuci produkt sa extrahuje
benzénom. Po Qggzggni benzénu do sucha ziska sa
30g 0,0-dimetyl-O;(2-dietylamino-4-metyl-6-py-

" rimidinyl)-tiofosfatu o &istote 99,2 %, stanovenej
~ plynovou chromatografiou. :

P

Sposob &stenia technického 0,0ﬁihétyﬁ’(){i-' '

_-dietylathino-4-metyl—6-pyr_imidinyl)-tiqfosfétuv '
znedisteného 0,0-dimetylchlértiofosfét@m a 0,0,0-

‘ -tﬁxiiétyltfdfosfétom_vym'qééhého tym, Ze sa tech-

PR‘E‘.‘DM‘E,T VYNALEZU

Priklad 2 , ,
. 39,5g75.8 %-ného0,0-dimetyl-0-(2-dietylami-
no-4-mety1—6-pyrimidinyl)-tiofosfétu rozpustené-
ho v toluéne sa stripuje vodnou parou akovprikla- |
de 1, ale za zniZeného tlaku 2 kPa. Ziskasa 30,7 g

produktu o &istote 96,9 %.

' Priklad3 -
g“. 39,5 g'.fl’6’,8"'%-"n'élﬂio'o,o-dimetyl-O-(2-diety1ami-
i no~4-me -pyrimidinyl)-tiofosfétu bez pouZitia
| rozpi 83 stripuje vodnou parou v kolonke za

: normﬂlneho tlaku. Ziska sa 30,5 g produktu o Cis-

\ tote 97,5%-nej.

Ptiklad 4 (porovnavaci, podla &sl. pat. & 154 596)

. Znamym.spodsobom z 2-dietylamino-4-metyl-6-
“hydroxypyrimi {midinu a0,0-dimetyichlértiofosfatusa
ziska 239,35 g 12,6%-ného toluénového roztoku
0,0-dimetyl-0-(2-dietylamino-4-metyl-6-hydro-
xypyrimidinyl)-tiofosfatu. Po odpareni rozpui$tad-
1a toluénu surovy produkt sa zahrieva 2 hpri 75 °C,
za tlaku 0,0266 kPa, aby sa odstranil 0,0-dime-
tylehlértiofosfat. Ziskasa3 1,5 g produktu o &istote
91%-nej.

e

’nﬁfyﬁﬁf—odhit__(iofdﬁhetﬂ-m@-dietylam ino-4-
-mqtyl-ﬁ-pyrhlﬁdinyl)-ﬁofogtétsttiplljevodnoupaj
rou protipridne za norméineho, alebo znizeného
tlaku do 2 kPa- '
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