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(54) Spbdsob vyroby dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej
kyseliny

(57) Rie3i sa v¢roba dimetlylaminovej soli
2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny, pridom
na neutralizdciu minerdlnych kyselin, ktoré
obsahuje 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovd kyselina
sa pouZije amoniak, uhliditan amonny,
hydroxid alebo kysli¢nik alkalického kovu
alebo kovu alkalickgch zemin. 2-metyl-4-
-chldrfenoxyoctovd kyselina sa potom ne-
utralizuje vodngm roztokom dimetylaminu.
RieZenie je moZné pouZit pri vyrobe dimetyl-
aminovej soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej
kyseliny, ktord sa pouZiva ako herbicid.
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Vyndlez sa tyka vyroby dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny.

Kyselina 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovd a jej soli sa pouffvaji ako velmi G¥inné herbicidy.
Najlastejdie sa pripravuje chlordciou 2-metylfenoxyoctovej kyseliny plynnym chldorom pri
teplote 95 a%Z 105 S¢c, ako je opisané v USSR patente 91 160. Kontinudlny spbsob chlorédcie
sodnej, draselnej alebo sodnodraselnej soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny vo vodnom roztoku
je opisany V CSSR patente 99 892, kontinuélhy sp8sob chloricie volnej 2-metylfenoxyoctovej
kyseliny plynnym chlérom opisuje ESSR patent 107 807. MoZnost kombindcie chlordcie 2-metyl-
fenoxyoctovej kyseliny plynnym chldrom s néslednym dochlérovanim chlorfanom uvédza ¢SSR
AO 172 188. Chloraciu 2-metylfenoxyoctovej kyseliny plynnym chlérom pri hodnote pH 4 aZ
6 opisuje francizsky patent 1 116 266. Chlordciu vodnym roztokom chldrianu sodného priprave-
ného vopred alebo "in situ" v reak&nej zmesi pri teplote 50 °c opisuje patent V. Briténie
722 625. Chlor&ciu suspendovanej 2-metylfenoxyoctovej kyseliny pri hodnote pH rovnej 1 v hete-
°c
opisuje DAS 1 027 680. Chlordcia sodnej soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny chlérom v pritom-
nosti hydrouhli&itanu je opisand v patente V. Britdnie 855 504. Vyrobu 2-metyl-4-chldr-

rogénnej féze za pritomnosti kyseliny chldérovodikovej chlorfianom sodnym pri teplote 20

fenoxyoctovej kyseliny pomocou chlérfianu sodného v pritomnosti minerdlnej alebo karboxylovej
kyseliny, vyrobu 2-metyl-4~chlorfenoxyoctovej kyseliny chloriciou -sodnej soli 2-metylfenoxy-
octovej kyseliny a ziskanie 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny vyzrdfanim s prebytkom
vodného roztoku minerdlnej kyseliny opisuje CSSR AO 179 200.

Nevyhodou pripravy podla &s. AO 179 200 je, Ze sa 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd kyselina
zfska z roztoku po chlordcii vyzrdZfenim z prebytku minerdlnej kyseliny, s ndslednym odfiltro-
vanim 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny od mate&ného léhu minerdlnych kyselin.

Filtradny kol&® obsahuje 30 a% 80 % hmot. fenoxyoctovych kyselin, priZom zvySok do
100 % hmot. tvorf prevaZne mate&ny roztok minerdlnych kyselin s koncentréciou 0,2 a%? 2 %
hmot. miner&lnej kyseliny. Koncentrdcia minerdlnych kyselin v mate&nom roztoku sa v uvedenom
rozmedz{ udrfiava z toho ddvodu, ¥e suspenzia 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny je v tom-—
to rozmedz{ dobre filtrovatelnd. Premyvanie filtra¢ného koldda sa nerobi z toho dévodu,
%e 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd kyselina je rozpustnd vo vode 2 aZ 10 g/1 (podla teploty),
%o mb%e zapri&init straty produktu. Pri neutralizdcii filtra&ného kold¥a neutralizadné
%inidlo okrem neutralizédcie 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny neutralizuje prednostne
minerdlne kyseliny, &im sa zapridifuje jeho strata. Toto je nevyhodné hlavne pri pouZiti

drahZich neutraliza®nych &inidiel napr. dimetylaminu.

vy&&ie uvedené nedostatky su odstrdnené . zpdsobom vyroby dimetylaminovej soli 2-metyl-
4-chlérfenoxyoctovej kyseliny. Kyselina 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd sa pripravi chlordciou
2-metylfenoxyoctanu sodného s NaClOo v pritomnosti minerdlnej kyseliny. Zo ziskaného roztoku
sa ziska 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd kyselina vyzréZfanim v prebyto&nej minerdlnej kyseline.
Zo suspenzie sa vyzrad¥and 2-metyl-4-chldérfenoxyoctovéd kyselina odfiltruje. Filtradny kol&&
obsahuje okrem 2-metyl-4-chldérfenoxyoctovej kyseliny aj matedny roztok minerdlnych kyselin
koncentrécif 0,2 a% 2 % hmot. minerdlnej kyseliny. Podstata vyndlezu je v tom, Ze sa vo
filtradnom kola&i najskdr neutralizujt minerdlne kyseliny hydroxidmi, kysliénfkmi, uhli&itan-
mi alkalickgch kovov alebo alkalickych zemin alebo amoniakom alebo uhli&itanom aménnym,
pripadne zmesou vy&¥ie uvedenych ldtok. Potom sa 2-metyl-4~chldrfenoxyoctovd kyseliny zneutra-
lizuje dimetylamfnom na dimetylaminovd sol 2-metyl-4-chlorfenoxyoctovej kyseliny.

Vghodou postupu podla vyndlezu je to, ¥e sa poufije na neutralizéciu minerdlnych kyselin
z filtradného kol&Sa 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny, lacnejSie neutraliza&né &inidlo
ako dimetylamin, pridom sa vyrobok zlacni. Na herbicidnych vlastnostiach dimetylaminovej
soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny sa ni& nezmeni. Prevedenie vyndlezu je jednoduché
d4vkovanie sa d& robit na zdklade obsahu minerdlnych kyselin vo filtr4te po filtrdcii l-metyl-

-4-chldérfenoxyoctove]j kyseliny.
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Priklad 1

2-metyl-4-chldrfenoxyoctovd kyselina sa pripravila podla &s. AO 179 200. Filtralny
kola® obsahoval 42 % hmot. fenoxyoctovych kyselin s obsahom 91,6 % hmot. 2-metyl-4-chlor-
fenoxyoctovej kyseliny a 1,8 % hmot. kyseliny chlorovodikovej. Najprv sa neutralizovala
kyselina chlorovodikové ekvimoldrnym mnoZstvom 23 $ hmot. amoniaku a potom sa zneutralizo- .o=-
vala 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd kyselina s 40,6 % hmot. vodnym roztokom dimetylamfnu. Ziska-
né dimetylaminovd sol sa upravila pridanim vody na koncentrédciu, pod ktorou sa predéva ako
vyrobok (Aminex Pur). Po dprave roztok obsahoval 28,5 % hmot. dimetylaminovej soli 2-metyl-

-4-chldrfenoxyoctovej kyseliny 2 0,2 % hmot. volného dimetylamfnu.
priklad 2

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym rozdielom, %e sa miesto amoniaku pouZil 10 %
hmot. roztok KOH. Po Uprave roztok obsahoval 29,2 percent hmot. dimetylaminovej soli 2-
-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny a 0,4 % hmot. voIného dimetylaminu.

Priklad 3

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym rozdielom, %e miesto amoniaku sa pouZil Mg(OH)z.
Po udprave roztok obsahoval 29,8 % dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chlorfenoxyoctovej kyseliny

a neobsahoval volny dimetylamin.
Priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym rozdielom, %e sa miesto amoniaku pouZil 10-%n§
roztok Na2C03. Po Uprave roztok obsahoval 28,2 percent dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chldr-
fenoxyoctovej kyseliny a 0,1 % hmot. volného dimetylaminu.

Priklad 5

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym rozdielom, Ze sa na miesto amoniaku pouZil mlety
kysli&nik vépenaty s obsahom 93,6 % hmot. Ca0. Po Uprave roztok obsahoval 29,0 % hmot. dimetyl-
aminovej soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny a neobsahoval volny dimetylamin.’

Vyndlez je moZné pouZit pri vyrobe dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovej
kyseliny, ktord sa pouZiva ako herbicid v polnohospodérstve.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby dimetylaminovej soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctove]j kyseliny neutralizéciou
2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny dimetylaminom, prilom 2-metyl-4-chlérfenoxyoctové
kyselina sa priprav{ chlordciou 2-metylfenoxyoctanu sodného s chlorianom sodnym v pritomnosti
minerdlnej kyseliny a zo zi§kaného roztoku sa vyzrdfa 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovd kyselina
v prebytku minerdlnej kyseliny a zo suspenzie sa oddelf filtréciou od mate&ného roztoku
minerdlnych kyselfin, vyznadujici sa tym, Ze sa najskdr minerdlna kyselina z filtra&ného
koléda 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny neutralizuje hydroxidom, uhli&itanom, kysli&nikom
alkalického kovu alebo kovu alkalickych zemin, amoniakom alebo uhliditanom aménnym a potom

sa 2-metyl-4-chldrfenoxyoctovd kyselina zneutralizuje dimetylaminom.
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