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(54) Sposob odstraiiovania chlérkrezolov a &istenie taveniny po chloracii
2-metylfenoxyoctanu alkalického kovu

Vynéalez sa tyka spodsobu odstratiovania
chlorkrezolov a éistenie taveniny po chloricii
2-metylfenoxyoctanu alkalického kovu.

Vynalez rie§i odstrafiovanie chlérkrezolov
a Cistenie taveniny 2-metyl-4-chlérfenoxyoc-~
tovej kyseliny po chloracii 2-metylfenoxy-
octanu alkalického kovu.

Tavenina,  2-metyl-4-chlérfenoxyoctove;j
kyseliny sa destiluje s vodnou parou, pri-
¢om sa oddestiluju chlérkrezoly. Zo zmesi vo-
dy a taveniny sa oddeli sedimentéiciou voda
obsahujdca rozpustené neéistoty.

Vynalez moZno vyuZif pri ¢isteni kyseliny
2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej, ktorej soli sa -
vyuZzivaja na vyrobu herbicidov.
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Vynalez sa tyka spdsobu odstrariovania
chlérkrezolov z taveniny a éistenie po chlora-
cii. 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny
MCPA sa pripravuje dvomi spdsobmi:
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Zavéadzanie chléru do vodného roztoku sod-
nych, draselnych alebo sodnodraselnych soli
2-metylfenoxyoctovej kyseliny (MPA) pri
teplote 0—120°C a hodnota pH 3—4 chrani
€s. pat. 91160, Nepretrzitd chloricia chlérom
v koléne je dana ¢s. pat..99692. Roztok alkalic-
kej soli MPA a roztok krezolatu alkalického
kovu sa kondenzuje v kaskade reaktorov za
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Orto-krezol sa chléruje s chlérom, sulfuryl-
chloridom (SO,Cly), alebo chlériianom. Chlo-
raciu so sulfurylchloridom v chlorovanych
uhlovodikoch udédva rakusky patent 260910,
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vzniku alkalickej soli o pH 6—7, ktord sa ne-
pretrzite odkrezoluje na koléne priamou pa-
rou a chléruje sa za vzniku MCPA, ktora vo
forme taveniny sa nepretrzite neutralizuje na
alkalickd sol ako udava ¢s. pat. 107807. Chlo-
raciu v parafine chrani §véd. pat. 154441, chlo-
raciu vo vodnom roztoku hydrogenuhliéitanu
sodného Velkej Britanie pat. 855504,

OH

CH
©/ 3+ 101 5/
Cl
ONa
CH :
@/ S+H,0  /8/
Ci
OCHZCOONa
| cH, ‘
+ NaCl /6/

©)

Cl

chloraciu za pritomnosti organickych zlu¢enin
dusfka chrani rak. pat. 262265.. Pripravu 4-
-chlérortokrezolu za pritomnosti chloridov Ze-
leza, hlinika, titdnu, cinu, zinku udava patent



V. Brit. 926014. Tavenina po chloracii podla
. pat. 99892 obsahuje asi 2,5—5 %, hmot.
chlorovanych krezolov a 80—889%, ,sumy
fenoxyoctovych kyselin“. Suma fenoxyocto-
vych kyselin obsahuje 5—15 % hmot. MPA,
55—170 9/, hmot. MCPA, 5—10 %, hmot. 2-me-
tyl-4,6-dichlérfenoxyoctovej kyseliny a urci-
té mnozstvo nedefinovanych latok.

Vys$ie uvedené nedostatky st odstrénené
podla vynélezu, podstata ktorého je v tom, Ze
sa na taveninu obsahujicu 0,5 az 99 %, hmot-
nostnych 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyse-
liny pdsobi vodnou parou. Voda vzniknuta
kondenzaciou pary rozpusti v tavenine obsa-
hujuce nedistoty.

ZniZenim obsahu chlérkrezolov v tavenine
fenoxyoctovych kyselin sa zvysi kvalita vy-

robkov vyrabanych na bize MCPA. Z chlér-

krezolov sa dajt kondenzaciou chléroctanom
alkalického kovu pripravit fenoxyoctové ky-
seliny s obsahom MCPA 50—80 %, hmot.

Priklad 1

Do 500 ml trojhrdlovej banky opatrenej
teplomerom, chladi¢om a hrubou fritou na
vhananie vodnej pary sa dalo 250 g vzorky
taveniny s obsahom ,sumy fenoxyoctovych
kyselin® 82,6 hmot. a chlérkrezolov 3,8 %
hmot. Po vyhriati na 90 °C sa fritou vhaérala
vodna para teploty 100 °C. Chlérkrezoly sa
zachytavali v kondenzate. Po skonfeni vyha-
hania sa ku kondenzatu pridal 20 %, hmot.
roztok hydroxidu sodného na upravu hodnoty
pH na 9. Potom sa ku kondenzitu pridalo ek-
vimolarne mnoZstvo chléroctanu sodného.
Kondenzat sa zahrieval 1 hodinu pod spdtnym

chladi¢om pri teplote 98—100 °C. Obsah chlor-
kre%olov v kondenzate klesol o 17 %, pdévod-
nej hodnoty. Tavenina po odkrezolovani ma-
la hmotnost 234 g, obsah chlérkrezolov 2,6 %,
hmot. a sumy fenoxyoctovych kyselin 79,8 %,
hmot. Obsah MCPA v tavenine sa zvysil
0 1,8 % hmot.

Priklad 2

Do 500 ml trojhrdlovej banky opatrenej tep-
lomerom, chladi¢om a hrubou fritou na vha-
fianie vodnej pary sa dalo 250 g vzorky tave-
niny s obsahom ,,sumy fenoxyoctovych kyse-
lin“ 84,5 %, hmot. a chlérkrezolov 2,98 hmot.
Po vyhriati na 90 °C sa fritou vhana prehria-
ta vodna para teploty 105—110 °C. Chlérkre-
zoly vyhnané vodnou parou kondenzovali
v chladi¢i, kde tuhli. ZvySenim teploty sa roz-
topili a stiekli do kondenzatu. 40 %, hmot.
vodnym roztokom NaOH sa upravila hodnota
pH na 9-10. K destilatu sa pridalo 1,5 ekvi-
molarne mnoZstvo chléroctanu sodného a za-
hrievalo sa pri teplote 98—100°C pod spat-
nym chladi¢om 2 hodiny. Obsah chlérkrezo-
lov v kondenzate klesol o 54 %, hmot. povod-
nej hodnoty. Tavenina po odkrezolovani ma-
la hmotnost 228 g, obsah chlérkrezolov 1,3 %,
hmot. a ,,sumy fenoxyoctovych kyselin“ 84,6
0/, hmot. obsah MCPA v tavenine sa zvysil
0 3,2 %, hmot. .

ZniZenim obsahu chlérkrezolov v tavenine
fenoxyoctovych kyselin sa zvysi ich kvalita.
Obsah chlérkrezolov je jednym z kvalitativ-
nych ukazovatelov herbicidnych vyrobkov
pripravenych na baze MCPA.

PREDMET VYNALEZU-

Sposob odstrafiovania chlérkrezolov a Cis-

tenié taveniny po chlorécii 2-metylfenoxyoc-
tanu alkalického kovu, vyznacujuci sa tym,
¥e sa na taveninu obsahujucu 0,5 az 99 %,
hmotnostnych 2-metyl-4-chlérfenoxyoctove]

LI )

kyseliny pdsobi vodnou parou a voda obsahu-
juca rozpustené neéistoty sa od taveniny 2-
-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny oddeli
sedimentéciou.
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