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Vynélez sa tyka spdsobu vyroby 4-chlor-
-2-metylfenoxyalkdnovych kyselin konti-
nudlnou chlordciou vodného roztoku sodnej
soli 2-metylfenoxyalkdnovej kyseliny chlor-
nanom sodnym za pritomnosti minerdlnej
kyseliny a zariadenia na vykonavanie toho-
to spdsobu.

Zname su spodsoby 4-chlér-2-meylfenoxy-
octovej kyseliny zo sodnej soll 2-metylfen-
oxyoctovej kyseliny diskontinuélnou chloré-
ciou chlérnanom sodnym (Brit. pat. &.
729 625; USA pat. & 2770652; Rak. pat. C.
193 370; Cs. aut. osv. 179 200), ktorjch pod-
mienkou je prdca pri nizkych koncentra-
ciach, z oho vyplyvaji velké objemy a teda
technologické prevedenie je obtiaZne a na-
kladné.

TieZ je znama kontinudlna chlordcia sod-
nej soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny plyn-
nym chlérom (Cs. pat. & 91160) nevyhoda
ktorej spodiva v tom, Ze sa ziskava tech-
nicky produkt s relatfvne nizkym obsahom
4-chiér-2-metylienoxyoctovej kyseliny a s
obsahom volnych fenolov aZ do 9 %, pofi-
tané na 4-chlor-2-metylfenoxyoctovi kyseli-
nu. Okrem tohto tymto spdsobom sa ziska-
vajti technické produkty obsahujice fareb-
né nedistoty, ktoré ich neZiadGcim_sposo-
bom zafarbuji do hneda a¥ &ierna. CiastoC-
né zlepsenie kvality sa da dosiahnut do-
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chlérovanim nezreagovaného podielu 2-me-
tylfenoxyoctovej kyseliny chlérnanom sod-
nym (Gs. AO & 172188). AvSak ani jeden
zo spdsobov kontinudlnej chlorécie sodnej
soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny plynngm
chlérom nedédva produkt, ktory by vyhovo-
val poZiadavkdm FAO [FAO Specification
for pesticides, Herbicides (1977)], podia
ktorych technicky produkt mé obsahovat
minimélne 83 04 4-chlér-2-metylfenoxyocto-
vej kyseliny zo sumy fenoxyoctovych kyse-
lin a volnych fenolov pod 1,5 %.

Teraz se zistilo, e 4-chlor-2-metylienoxy-
alkdnové kyseliny vSeobecného vzorca I

0 ——-—-————CIH~C\’:’
CH, R OH
@)
ct
(1)

v ktorom R znamen& vodik alebo metylsku-
pinu, je vyhodné vyrébat kontinudlnym spo-
sobom chlordciou vodného roztoku sodnej
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soli 2-metylfenoxyalkdnovej kyseliny chlor-
nanom sodnym za pritomnosti minerédlnej
kyseliny podla vyndlezu.

Podstata vynélezu spofiva v tom, Ze vod-
né roztoky sodnej soli 2-metylfenoxyalkdno-
vej kyseliny vSeobecného vzorca II

O M"’“C{H"COOH

o

v ktorom R ma uZ uvedeny vyznam,
chiérnanu sodného a minerdlnej kyseliny
sa nepretrZite davkuji do cirkulatného o-
kruhu v ekvimoldrnych pomeroch 1 : 1,2 aZ
1,65 : 0,75 a% 1; pH reak¢nej zmesi sa udr-
Zuje na hodnote 7 aZ 10 a teplota reakénej
zmesi mé byt 15 aZ 35 °C.

Zistilo sa tieZ, Ze je vyhodné, ak sa pH
reaktnej zmesi udrZuje na hodnote 8 aZ 9
a teplota je 25 °C.

4-chlor-2-metylfenoxyalkdnové kyseliny je
mo¥né pripravit na zariadeni podla vyné-

(n)

lezu, ktoréhio podstata spotiva v tom, Ze po- .

zostdva z ddvkovacich ¢lenov pre kontinu4l-
ne ddvkovanie reak&nych zloZiek do cirku-
lagného okruhu odstredivého cerpadla pre
cirkuléciu reakénej zmesi, priCom do cirku-
laného okruhu je zaradeny v§mennik tepla
a zéasobnik reakénej zmesi, za ktorym je u-
miestneny vymennik tepla a zréZaci kotol
pre vyzrazanie technického produktu.

Vyhoda spdsobu kontinudlnej vyroby a
zariadenia podla vyndlezu spociva v tom,
%e sa ziska jednotny technicky produkt vy-
hovujiaci kvalitativnym poZiadavkam FAO
Specifikdcie a-gzariadenie mé oproti diskon-
tinudlnemu spdsobu nepomerne vy3si vykon.

- Zariadenie podla vyndlezu je schématic-
ky ‘zndzornené na pripojenom vykrese.

Zariadenie pozostiava z ddvkovacich cle-
nov 4 pre kontinudlne dévkovanie reaké-
nych zloZiek do cirkulatného okruhu, od-
stredivého ferpadla 1 pre cirkuléciu reaké&-
nej zmesi, vymennika 2 tepla cirkulaného
okruhu, zdsobnika 3 reaknej zmesi, vymen-
nika 5 tepla a zréZacieho kotla 6 pre vyzré-
Zanie technického produktu.

Reakéné zlozky st do cirkulagného okru-
hu ddvkované davkovacimi ¢lenmi 4, cirku-
lacia reakénej zmesi je zabezpefend odstre-
divym &erpadlom 1. Teplota reak&nej zmesi
sa udrZuje pomocou vymennika 2 tepla cir-
kulatného okruhu na potrebnej hodnote.
Reak®nd zmes potom odteka do zésobnika 3
reakénej zmesi, odkial sa €ast vracia spét
do cirkulatného okruhu a cGast odtekd do
vymennika 5 tepla a z vfmennika 5 tepla od-
chddza do zrédZacieho kotla 6 pre vyzrédZa-
nie technického produktu.

Uvedené priklady objasiiuji, ale neob-
medzujd predmet vynélezu.

Priklad 1

Do cirkulatného okruhu pozostdvajaceho
z 1 1 §tvorhrdlej banky opatrenej prepadom
a bo¥nym vypustom, odstredivého Cerpadla
a chladia sa postupne potas 42 minat dav-
kovalo jednotlivo 3,10 kg 15,1 %-nej sodnej
soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny (2,5 mol},
2,08 kg 13,41 %-ného chlérnanu sodného
(3,74 mol) a 0,26 kg 35,1 %-nej kyseliny
chlorovodikovej (2,5 mol), &o odpovedalo
mol4drnym pomerom dédvkovania 1 : 1,48 : 1
a zabezpetovalo udrZanie pH v hraniciach
8 aZ 9. Teplota neprevysila 25 °C, pri¢om si-
gasne bo&nym prepadom na 1 1 banke od-
tekala reakénd zmes do 2 1 banky. Reak&né
zmes sa v 2 1 banke premie3avala a udrZo-
vala na teplote 22 °C a po jej naplneni od-
tekala bo&énym prepadom do zréZacej na-
doby, v ktorej bolo predloZené 2,8 kg
5 %-nej kyseliny chlorovodikovej. Vznika-
jaci technicky produkt v suspenznej forme
bol premie3avany. Takto vzniklo 8,25 kg
suspenzie, z ktorej sa ziskalo po odstrede-
ni na odstredivke 696 g mokrého kolala
technickej 4-chlor-2-metylfenoxyoctovej ky-
seliny (stanovenie GLC — plynovou chroma-
tografiou) o zloZent:

62,6 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctove] kyse-
liny
3,1 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny
5,6 % 6-chlor-2-metylfenoxyoctovej kyseli-

ny

0,8 % 4,6-dichldr-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny

0,6 % volnych fenolov, poitané na
4-chlér-2-metylfenoxyoctovil
kyselinu.

Suma fenoxyoctovych kyselin v produkte
bola 72,1 % a podiel 4-chlér-2-metylfenoxy-
octovej Kyseliny z nich 86,8 %. VytaZok 4-
-chlér-2-metylfenoxyoctovej kyseliny, poti-
tany na 2-metylfenoxytoctovi kyselinu bol
86,9 %.

Priklad 2

Pracovny postup a navadZky boli zhodné
s postupom v priklade 1 s tym rozdielom,
%e teplota v cirkulatnom okruhu bola do
30 °C.

Ziskalo sa 8,2 kg suspenzie a z nej 703 g
mokrého koldada o zloZeni:

61,1 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctove;j

kyseliny

5,1 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny

5,8 % 6-chlér-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny ‘

0,7 % 4,8-dichlor-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny

0,31 % volnych fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 72,7 %
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a podiel 4-chior-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 84,0 %. VytaZok 4-chlér-2-metyl-
fenoxyoctove]j kyseliny bol 85,9 %.

Priklad 3

Na aparatire ako v priklade 1 sa postup-
ne potas 182 mindt jednotlivo dévkovalo:
10 kg 15 %-nej sodnej soli 2-metylfenoxy-
octovej kyseliny (7,97 mol], 6,78 kg 14,1
04-ného chiérnanu sodného (12,84 mol} a
1,23 kg 22 %-nej kyseliny chlorovodikove]
(7,42 mol), &o odpovedalo moldrnym pome-
rom davkovania 1 : 1,61 : 0,93, pri ktorom
pH reakénej zmesi sa udrzovalo v rozmed-
zi 7 a¥ 10 a teplota do 24 °C. V zrédZacej na-
dobe bolo predlo¥ené 4,35 kg 9,4 Y%-nej ky-
seliny chlorovodikovej. Vzniklo 22,36 kg
~ suspenzie, z ktorej sa ziskalo 2,7 kg mokré-
ho koldta o zloZeni:

46,2 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej

kyseliny

1,7 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny

5,2 % 6-chlor-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny

1,3 % 4,6-dichl6r-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny '

0,39 % volnych fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 54,4 %
a podiel 4-chlor-2-metylfensxyoctovej kyse-
liny z nich 84,9 %. VytaZok 4-chlér-2-metyl-
fenoxyoctovej Kyseliny bol 78,0 %.

Priklad 4

Navazky a postup boll zhodné s postupom
v priklade 3 s tym rozdielom, Ze 2 1 banka
pola nahradend rarkovym chladifom s ob-
jemom 50 ml a reakfnd zmes z neho vystu-
povala ochladend na 20 °C.

vzniklo 21,9 kg suspenzie, z ktorej sa zis-
kalo 2,77 kg mokrého koldfa o zloZeni:

44,2 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny
1,8 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny
4,4 % 6-chlor-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny
0,7 % 4,6-dichlér-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny
0,52 % volngch fenolov.

Suma fenoxyoctov§ch kyselin bola 51,1 %
a podiel 4-chlor-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 86,5 %. VytaZok 4-chlér-2-metyl-
fenoxyoctovej kyseliny bol 76,4 %.

Priklad 5

Na aparattre ako v priklade 4 sa postup-
ne potas 120 mindt jednotlivo davkovalo:
57 kg 15 Y%-nej sodnej soli 2-metylfenoxy-
octovej kyseliny (4,54 mol), 3,75 kg 14,24
0p-ného chlornanu sodného (7,17 mol] a
1,12 kg 15,45 %-nej (1,77 mol) kyseliny si-

rovej, $o adpovedd molarnym pomerom dav-
kovania 1 : 1,58 : 0,39. V zraZacej nadobe
bolo predlozené 35 kg 10 %-nej kyseliny
sirovej. Vzniklo 14,01 kg suspenzie, Z ktorej
sa ziskalo 1,36 kg mokrého kolaca o zlo-
Zeni:

51,3 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny
1,5 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny
4,5 Y% 6-chlér-2-metylfenoxyoctovej -
kyseliny
0,8 % 4,6-dichlér-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny
0,55 % volnych fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 58,1 %
a podiel 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 88,3 %. VytaZok 4-chlor-2-metyl-
tenoxyoctovej kyseliny bol 76,5 %.

Priklad 6

Na aparattre ako ukazuje vykres so sché-
matom, kde zdsobnik 3 reakfnej zmesi bol
odstréaneny a vymennik 5 bol rdrkovy chla-
di&, sa postupne potas 58 mintt jednotlivo
nadéavkovalo: 2,99 kg 16,28 %-nej sodnej so-
i 2-metylfenoxyoctovej kyseliny (2,67 mol)
1,79 kg 13,36 %-ného chlérnanu sodného
(3,21 mol) a 1,03 kg 7,55 %-nej kyseliny
chlorovodikovej (2,13 mol), ¢o odpovedalo
molédrnym pomerom dédvkovania 1: 1,2 : 0,8,
pri teplote neprevy3ujtdcej 20 °C. V zréZacej
nadobe bolo predloZené 1,35 kg 8,15 %-nej
kyseliny chlorovodikovej. Vzniklo 7,16 kg
suspenzie, z ktorej sa ziskalo 695 g mokré-
ho kol4ta o zloZeni:

56,2 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny
4,9 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny
3,3 % 6-chlor-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny
0,78 % volnych fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 64,4 0
a podiel 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 87,3 %. VytaZok 4-chlér-2-metyl-
fenoxyoctovej kyseliny bol 74,0 %.

Priklad 7

Na aparattire sa ako v priklade 1 postup-
ne potas 48 mindt jednotlivo naddvkovalo:
4,03 kg 12,54 %-nej sodnej soli 2-(2-metyl-
fenoxy )propiénovej kyseliny (2,5 mol), 2,08
kg 13,43 %-ného chlornanu sodného (3,75
mol) a 0,73 kg 10 %-nej kyseliny chlorovo-
dikovej (2,0 mol), &o odpovedalo moldrnym
pomerom dévkovania 1 : 1,5 : 0,8. Pracovny
postup bol zhodny s postupom Vv priklade 1.

Vzniklo 9,3 kg suspenzie, z ktorej sa zis-
kalo 670,3 g mokrého koldta o zloZeni:

58,2 % 2-(4-chlér-2-metylfenoxy )propiono-
vej kyseliny
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3,3 % 2-(2-metylfenoxy)propionovej
kyseliny
3,6 % 2-(6-chlér-2-metylfenoxy)propiéno- -
vej kyseliny
0,48 % volngch fenolov.

Suma fenoxypropiénovych kyselin bola
65,1 % a podiel 2-(4-chlor-2-metylfenoxy}-
propiénove] kyseliny z nich 89,4 %. Vyta-
7ok 2-(4-chlér-2-metylfenoxy }propionove]j
kyseliny bol 72,7 %.

Priklad 8

Do cirkuladného okruhu pozostédvajiceho
z 10 1 skleneného kotlika opatreného prepa-
dom a bo&nym vypustom, odstredivého Cer-
padla a vymennika tepla sa postupne pofas
360 minut jednotlivo davkovalo: 143,4 kg
17,32 %-nej sodnej soli 2-metylfenoxyocto-
vej kyseliny (0,132 kmol}, 161,0 kg 9,76
%-ného chlérnanu sodného (0,211 kmol) a
38,7 kg 10 %-nej kyseliny chlorovodikovej
(0,106 kmol], €o odpovedalo moldrnym po-
merom davkovania 1 : 1,6 : 0,8, pri teplote
neprevysujtcej 24 °C a pH v rozmedzi 8 aZ
9. Reak&na zmes z cirkulatného okruhu od-
tekala do 20 1 skleneného kotlika opatre-
ného duplikdtorom, chladend ra 24 °C za
stitasného premiedavania, odkial po naplne-
ni dalej do zraZacieho 400 1 kotla. V 400 1
kotli bolo predloZené 23,2 kg 30,7 %-nej ky-
seliny chlorovodikovej a 51 kg vody. Vzni-
kajdci technicky produkt v suspenznej for-
me bol premieSavany. Vzniklo 417,3 kg sus-
penzie, z Kktorej sa odstredenim ziskalo
39,6 kg mokrého kolaga o zloZeni:

54,4 % 4-chlor-2-metylfenoxyoctovej
kyseliny

8

2,0 % 2-metylfenoxyoctovej kyseliny
5,6 % 6-chlér-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny
0,66 % volngch fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 62,0 Yo
a podiel 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 87,7 0. VytaZok 4-chlor-2-metyl-
fenoxyoctove]j kyseliny bol 81,1 %.

Priklad 9

Na zariadeni ako v priklade 8 sa postup-
ne pofas 306 mintdt jednotlivo ddvkovalo:
143,4 kg 17,32 %-nej sodnej soli 2-metylfe-
noxyoctovej kyseliny (0,132 kmol), 123,7 kg
11,92 %-ného chlérnanu sodného {0,198
kmol) a 86,6 kg 5 %-nej kyseliny chloro-
vodikovej (0,119 kmol), €o odpovedalo mo-
larnym pomerom davkovania 1 : 1,5 : 0,9;
pH sa wudrZovalo Vv rozmedzi 8 aZ 9.
Do zraZacieho kotla sa predloZilo 23,2 kg
30,7 %-nej kyseliny chlorovodikovej a 50
kg vody. Vzniklo 426,9 kg suspenzie, z kto-
rej sa ziskalo 34,2 kg mokrého kolacda o zlo-
Zeni:

59,1 % 4-chlér-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny
4,7 % 2-metylfenoxyoctovej Kkyseliny
6,4 % B-chlor-2-metylfenoxyoctove]
kyseliny
0,5 % volnych fenolov.

Suma fenoxyoctovych kyselin bola 70,2 %
a podiel 4-chlér-2-metylfenoxyoctovej kyse-
liny z nich 84,1 %. VytaZok 4-chlor-2-metyl-
fenoxyoctove] kyseliny bol 76,33 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Sposob vyroby 4-chlér-2-metylfenoxy-
alkanovych kyselin v3eobecného vzorca I

0
P
O———cH-cZ
I ~QH
Hac R
Cl (1)

chloraciou vodného roztoku sodnej soli 2-me-
tylfenoxyalkanovych kyselin,

v ktorom R znamend vodik, alebo metyl-
skupinu,

chlérnanom sodnym za pritomnosti mineral-
nej kyseliny, vyzna€ujaci sa tym, ze vodné
roztoky sodnej soli 2-metylfenoxyalkdnovej
kyseliny vSeobecného vzorca Il

0
| 0—CH-CZ
H3C @ ;‘2 \OH
i)

v ktorom R méa uZ uvedeny vyznam, chlor-
nanu sodného a minerélnej kyseliny sa kon-
tinudlne davkuji do cirkuladného okruhu
v ekvimolarnych pomeroch 1 : 1,2 aZ 1,65 :
: 0,75 aZ 1, pritom pH sa udrZuje na hodno-
te 7 az 10, s vyhodou 8 aZ 9 a teplote re-
akénej zmesi na hodnote 15 aZ 35 °C.

2. Zariadenie na vykondvanie spdsobu vy-
roby 4-chlér-2-metylfenoxyalkdnovych kyse-
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lin podla bodu 1, vyznacujice sa tym, Ze po-
zostdva z davkovacich élenov (4) pre kon-
tinudlne davikovanie reakénych zloZiek do
cirkulagného okruhu, odstredivého terpadla
(1) pre cirkuldciu reak&nej zmesi, pritom

10

do cirkulatného okruhu je zaradeny vymen-
nik (2) tepla a zésobnik (3) reaklinej zme-
si, za ktorym je umiestneny vymennik (5)
tepla a zrdZaci kotol (6) pre vyzraZanie
technického produktu.

1 list vykresov
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