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Sposob izolécie 2-izopropylemino-4~etylamino-6-chlor-s-triazinu

nynélez riedi pripravu 2-izopropylamino-
~4-etylamino-6-chlor-s-triazinu reakciou

- kyeanirchloridu s etylaminom, izopropyl-
eminom, hydroxidom sodnym v pritomnosti
s vodou nemiesatelného rozpistadla v pri-
tomnosti tenzidu a/alebo odpenovala.
Vynélez moino pouZif pri vyrobe 2-izo-
propylamino-4-etylamino-6-chlor-s-sriazi-
nu, ktorj se poutiva ako herbicid v pol-
nohospoddrstve najméd v kukuridnych po-

restoch.
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Vyndlez sa tyka spésobu izolicie Q-iZOpropylamino-#-etyl-
amino-§-chlér-s-triazinu pripraveného reakcion kyamircbloridu
s vodnymi roztokmi etylaminu izopropylamini & hydroxidu sodné-
ho v prostredi organického rozpistadls nemiesiteineho s vodou,
v pritomnosti tenzidun a odpeiiovacda, '

Vadzi nejzndme j8ie a najviac vyrdbané s—triazinové nherbici-
éy patri §-izopropylamino-ff-etylamino-§-chlér-s-triazin /atra= .
z1in/. Herbicidné Uéinky boli objavené v roku 1954 vo Svajéiarskn
a su popisané v Svajciarskom patente 229 227. Priprava atrazinu
reakecio'r kyanircnloridu, etylaminu, izopropylaminu a nydroxidu
sodného v vodrochldrtenzémovon prostredi je bopisané v ¢sl.pat,
110 352, Priprava atrazinu reaxcior xyanurcnloridu s etylaminon,
izopropylaminom v prostredi Lezvodého organickeno rozpustaula
pri¢om na viazanie vzniklého chlorovodika sa ponzije bezvd&ého
amoniaxn popisnje &vajuiarsky patent 508 040, Zisxany produkt
ocsannde 92 % atrazinu, Vplyv nodnoty pH na vytazok atrazimi po-
pisujd patentové spisy NDR a NSR., Podia NDR pat. 51 646 sa naJlep~
31 vytazok dosianne ak v prvom reskcnom stvpni, t.j. po pridani
prvého aminu & nydroxidu alkalickeho kovu sa ndriuje.nodnota pd
@ az 8,v drmnom reakénor siupni, t.g. po pridani druného aminw
a nydroxidu alzalicxého kovu s& ndrznje hodnota pH na 8,5 az 9,
Vyﬁazok atrazin- je 906w, V NSR pztente 2 032 861 sa ddva nodnota
pH v prvom siupni 6,5 aZz 10, V USA pat., 3 328 399.a 3 586 679 je
popisany spdsob pripravy atrezimu z &ysndrchloridn, 2tylamimi,
izoysropylaninu v bezvodom prostredi pri teplote 140-17000 za od=-
destilovania vzniklého chlorovodika, Vyhods spcsobu je, ze od= -
padne problém odpaunych vod s obsahom minerdlnych soli, V Svaj=-
tiarskom patente 546 247 sa popisnje adiebaticky.spoésob vyroby
atfazinu VO vodonerozpusinom :ozpustedle reaskcion etylaminu, izo-
propyleminu, alkelického hycroxidn s kyanirchloridom, Vo tfranc,
pat. ¢ ¢96 628, rnm.pat. 60 016, jap. pat. 131.592 /1577/ sa dopo-
rénje pri davkovani aminov pri vyrob: atrazina ddvkovat srvy
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izopropylamin, Banks C a spol. J. am. Chem. Soc. 66 , 1771
/1944/ a Friedneim B., J. Am. Chem. Soc. 66 1725./1344/ do-
porninji pri prvom reakénom sthpni vyroby atrazimm teglotu
okolo 0°C a druhy reakdny stupedt pri teplotéch 30 az 50°C.

Pri prvom reakénom stnpni sa zko reakéné prostradie ponziva
zmes vody a ladu, pripedne voda, lad a or.anické rozpustadlo.
V literérnych odkazoch sa.nevemgje pozornost rozr Seniu.peny
atrazinu, vznikajicej po “kondenf reakcie iyanirchloridu, etyl-
aminu,.izopropyleminu, alkalického hydroxidu v prostred{ vodo=-
nerozpustného organickébo rozpiitedla a jeho nédslednym oddes=-
tilovanim s vodnou psrou. Pena atrazimm spdsobuje problémy pri
doprave atrezinu a jeho oddelovani od reakiného roztoku,

Vyssie uvedené nedostatky su odstrénené spbsobom izoldcie
ﬂ-izopropylamino-‘-etylamino-‘-chlér-s-triazim, podstata kto-

rého spotiva v tom, Ze sa pripravi l-izoprOpylamino-‘-etylami-
no§-chlér-s-triazin reakcion kyamirchloridu s vodnymi roztok-
mi etylamiru, izopropylamimu a hydroxidu sodnéno v prostredl
orgenického rozpudtadla nemiesitelného s vodou, ktoré.sa po.
nkonteni reakcie z reakinej.zmesi oddestiluje s vodnou parou.
Vznikne zmes peny, vodnej s—spenzie l.—izoprOpylamino-‘-etylami-
no-§-chlér-s-triazim & reakéného roztoku. Vodnd suspenzia sa
po odsedimentovani oddeli od peny. K pene sa pridé tenzid a/ale-
bo odpetiovad, pricom sa pena rozrunSi a vznikléd snspenzia Q-izo-
propylamino-‘Letylamino-‘Lchlér—s-triazinn sa spracnje beZnym
sposobom.

Z tenzidov se& vynodnme ponzije anionaktiivny tenzid.

Po rozrwSeni peny snsvenzia ﬁ-izopropylamino-‘Letylamino-
~$-chlér-s-triazim sa odfiltrnje a filtra&ény kold& sa premyje
vodorre . :

Po rozruSeni peny suspenzia leizopropylamian'-etylamino-
-6-chlér-s-triazinu dekantuje vodou. .

Po rozrudeni peny zo0 vzniklej suspenzie sa oddelis vacsdie
dastice ’,-izOpropylamino-’-etylamino-‘-‘c'nlér-s-triazinu s vyho-
dou sedimentécion,
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Postnpom podla vyndlezu.pri izoldcii ﬂrizopropyleminOa‘-
-etylamino4lechlér-s-triezim1 sz dosishne rozrnéenie peny a j2j
premeny pe suspenziu A-izopropylamino-#f-etylemino-§-chlor-s-
-triezinu. Svwspenzia sa rozdeli nejmerej na dve frakcie. Oddele-
né nejjemne j8ie Castice lfizopropylamino-'—etylamino-‘-chlér-s-
-triezinu nemnsia ist na mletie, ale sa mdin sprecovat priamo
ne prislndny pripravok, iym sa zniZi energe tickd ndrocnost vy-
roby. Obmedzenim mletia se zniZia prevédzikové ndklady o mnozstivo
emisii vznikajicich pri mleti suchéno atrazinm, &im sa zlepsi
kvalita pracovmého prostredia. RozrwSenim peny a jej premenou na
snspenziu sa swspsnzia stéva homogenne j8ia, ¢im sa.zlz2pdnje od=-
" delovanie reskénéno roztoku.od strezinn. Vzhiadom k tomn, Ze
reakénd zmes neobsanuje panu zlepsl ss jej dograva a pri cerpa=-
ni sa nemnsi priddvat k pene voda a nezevzandinju sa nlavne od-
 stredivé Eerpadld, ‘

Priklad 1

. Lo reekéného kotlike sa dalo 500 g tecnnického kyanurchlo-
ridn, 3 500 ml tolnénu & postnpne sa priddvalo 803 g vodnéno
roztoku 19,9 % hmot. izopropylaminu, 1120 g 10,1 m.nmot. vodné-
ho roztoknm NaOH, 300 g 40,1 » nmot, vodnéno roztoku etyleminu &
1030 g 10,1 % hmot. vodnéné roztoku NzOH. Po zreagoveni sa z
reakéného kotlika odobral cca 1 liter reaskCnej zmesi..imes sa
nechela 30 mimit stét, pricom sa rozvrstvila, Na vrecion bolo cca
480 ml peny atrazim, v strede bolo cca 430 ml vody a na spodu
bolo.cca 30 ml swspenzie, Pena sa oddelila od vrecnnej vrsivy a
od snsgenzie, Potom sa k nej pridsel 1 ml 30» hmot. roztoku dode-
cylbenzénsnlfonanu sodného, preddvconeno pod obchodnym ndzvom
Abesqn’NAM. Pena sa premiesala,.x pene sa pridalo 0,01 g odpeiio=-
vata na bdze polydimetylsiloxanm, zndmeno pod obcnodnym nédzvom
Lnkosan a 311, Zmes sa premie3ala a.nechala st4at 10 minit, dokial
sa pane rozrazila, Vzniklo 220 ml s»spenzie. Po 30‘minﬁ£ovej'se-
dimentécii mnoZstvo snspenzie kleslo na 80 ml a 140 ml vodného
roztokiu, Vddné vrstva sa opatrne zliala e suspenzis sa odfiltro-
vela na Bichnerovom lievikw a premyla 2 krdt s 500 ml vody.
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Sitovon_anelyzon riltracnéno koldca sa zistilo, Ze J3,lw rnot.
atrazimm melo vacsie ¢astice ako 40 mikrometrov.

Priklad 2.

Postupovalo sa podla prikladn 1 , s tym rozdielom, Ze po
pridani.odpejovata sa vznikld snspenzia nechsala sedirantovat,
Prvych nsadenych cca 50 ml suspenzie se& oddelilo, 40 zvysnej
snspenzie sa oduelil atrszin filtrdcion a premyl vodou, Sitovon
analiyzou filtra¢néno xolaca sa zistilo, Ze iba 0,Z » nmot, Ces=-
tic atreziny bolo velkosti nad 40 nikrometrov,

Priklad 3. ‘

Postnpovelo sa podla prikledn 1, s tym rozdielom, Z2e sa por=-
2ila zmes 1 ml dodecylbenzénsulfonanu sodného a 0,3 g polydime=
tylslloxann. Po odfiltrovani atrazim: zo suspcnzie mal flltrqcny
kolAc 2,9 hmot. éastic nad 40 mikromeirov, ’

Priklad 4.

Postvpovalo sa podla.priikladn 1 s tym rozdielom,.ze sa k p2=-
ne pridalo 4 ml kopolymérn etylénoxidu a propylénoxicu v o. jemo=~
vom pomere 1 i 1, znémym pod obecnodnym ndzvom Slovinig a. 60 a
Slovenik 1 610, Potom sa suspenzia necnala sedimzntovat 4 unodiny
a dekantovala sa 3 krdt s 400 ml vody. Potom sa s»spanzia od- .
filtrovala, Sitovon analyzou se zistilo, ze 2,4 »© hmot, atrazinn
bolo nad 40 mikrometrov, '

Priklad 5. .

Postvwpovalo sa podla prikladn l; s tym rozdieslom, Ze swspen-
zia po rozruseni peny sa rozdelila na dve ¢asti. Po 10 ninitove]
sedimentdcii sa z vrcnnej éasti odobralo 30 ml jemne jsej suspen=-
zie & zvysok vol <00 ml hribsej.sspenzia. Obe casti swspenzie
sa separdtne riltrovali, Sitovou analyzow sa zistilo, Ze v nornej
vrstve bolo O,¢ » nmot, ¢astic atirazimm velkosti nad 40 mikromet-
rov, V spodnej vrstve bolo 3,7 » hmot, Castic atrczinn velkosti
nad 40 migrometirov. |
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Priklad 6..

Postnpovalo sa podla prikladn 5, s tym rozdizlon, Ze sa .o
10 mindtovej sedimentdcii odobralo 450 ml jemnej suspenzie 2
horne j casti a zvy3ok bol 140 ml hrvb&ej snspenzie. V hormej vrstve
snspenzie bolo 0,3 % hmot. castic atrzzinm nad 40 mikrometirov a
v spodnej vrstve 3,9 » hmot. gastic atrazinu velkosti nad 40
mikrometrov.

Priklad 7- ,

Postnpovalo sa.podla prikladn 1 s tym rozdielom, Ze sa "\ro-
bil prevédzkovy pokns, s 1000 ndsobnym amoinostnym mnoistvom lé-
tok ako v priklade 1. Celkove mno:sivo reckénej zmesi po oddesti-
loveni.toluénu bolo cca 5 mi. Po 30 minutovom sténi sa usadend
cast suspenzie odstredila na odstradivke. Vodnd vrstiva sa odpns-
tila do odpadnych vode K pane sa pridalo b 1 abesorm NaM a po
10 minitovom.miedani se pridalo 10 ml oupeiiovaca na véze polydi-
metylsiloxamm, zndmeno pod obchodnym ndzvom Lnkosan S, Zmes sa
po rozrazeni peny odstredile na odatredivkéch, Potas odstreuova=
nia sa kazdych 5 mindt odoberala priemerné vzorka filtrétin z ods~
trediviek., Vo vzorze sa stapmovoval nerozpnstiny atrezin, Prevadzko-
vy pokns sa porovmnal s posinpom bez pridania tenzidn a odpe.;ovata,
Vysledky su v tebulke ¢, 1

- ~

postnp bez priddvania tanziduy ~ Postnwp s pridanim tenzidu

a_odpefovacs ___ oo ceeeeeeee a_0dpeiiovats o e -

Cas od zad, Konc :ntrécia - soncentrdcia nerozpnstnéio
odstred, /min/ nerozp.atrazimm atrazinmm . /mg/l/ |
Y 4 . T-74 VA e e ———————————
5 460 | 300

10 - 950 ‘ 120

15 : 490 120

20 2120 140

25 900 110

30 490 : 80

35 910

40 , - 70
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Cas od zaciatku woncentrécia Koncentrdcia narozp.
premyv. 8 voGou nerozp.ctrezi- atrezin  /mg/1/

/min/ ) n  /mg/l/

5 : 900 350
10 110 60
15 410 ¢50
20 : : 00 : -~ 600
¢5 440 420
30 - 20

- - o D D D G WD D P G G Y W D T D A D D W D D U WD D G WD WD WD WD D G D G WP GNP WD D WS WP D B
-

wabnuika &, 1 Straty atruzinug vo filtréte pri odstredovani a
premyveni s vodou,

Vyndlez mozno powuzit pri vyrobe ﬁ.-izo;JrOpylamino-‘-etylami-
no-@#-cnlor-s=-triuazinu, Struty pri novom sposobe su mensie axo
pri dotergjsom spusobe, priom nomogennoston suspenzie sa zaurs-
ni tzv. preplianin oustredivky, pri ktorom filtrovany mecieridl
neprechdaza cez filtracnd placietku ele mimo, ZniZeninm objemu
8nspanzie sa dosianne tieZ zniZenie str4t atrazinn pri odstredo-
veni,
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1. Sposob izol4cie lrizoprOpylamino-'-etylaminp-‘Lchl6r-s-
=triazinu pripraveného reakciou'Kyanurcnlqridn-s vodnymi
roztokmi etyleminn, izopropylaminn a nyuroxid sodnéno.v
oroatredi orguanickéno rozpustadla nemiesitelnéno s voaa,
ktoré sa.po nkonceni rzekcie z reskcnej zmesi oduestiluje,

s vyhodo'r 8 VOdnon DpLrovn, vyznaénjuci sa tym, e sa vznikly
!-izopropylamino-‘-etylamino-‘-cnlér-s-triazin vo forme vod-
na; svwspenzie po odsedimentovani oddell od §-izopropylamino=
-“-et;,'la;nl’no-‘-cnlér-s-triazim: vo [orme »2ny, £ peoe sa
pridg tenzid a/slebo odpefiovac, pricom sa pena rozr»3i a
vznixlé s'vspanzia‘l-izopropylam'fnd‘*'-’e‘tylﬁmino-‘-chlér -S=
-trizzimm sa spracwje.

2..5pusob podia boan 1 vyzcractjucl sa tym, 22 sa €,¥yhodcﬂ(
ponzije anionaxtivny tenzid.

3. Spisob podla bodn 1 vyznaco juci se iy, <e sa po ro.rvsend
peny s—spsnzia L—izopropylamino-#-e tylamino-@-calor-s-triszi-
ny odfiltr—je & fiitiaény 0ld¢ sa prenyje vodou, ”

4. Spusob.pod.a bodn 1 vyznactnjici sa tym, Ze sa po rozruse=
ni _.eny snspenzia }-izopropy zzmino-‘-ntylamino-‘-cnlér-s-
~triszinn dakertnje vodon,

5. Spusob podia bodov 1, 2, 3, 4 vyznacnjuci sa tym, <se se&
po row.ruseni peny zo vzniklej suspenzie oudelia vécsie Cas=
tice s vyhodou sedimentdcion.

Vytiskly Moravské tiskafské zavody, , Cena. 240 K¢&s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc '
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