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(54) Sposob pripravy 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny

Vyniélez sa tyka sposobu pripravy 2-metyl-
. -4-chlérfenoxyoctovej kyseliny.

Vynélez rie§i vyrobu 2-metyl-4-chlérfeno-
xyoctovej kyseliny z 2-metylfenoxyoctanu
alkalického kovu alebo z 2-metylfenoxyocto-
vej kyseliny chloraciou chlérom a chlérfia~
nom sodnym. -

Roztokom alkalickej soli 2-metyl-4-chlér-
fenoxyoctovej kyseliny, vzniknutej chlora-
ciou vodného roztoku 2-metylfenoxyoctanu
alkalického kovu alebo suspenzie 2-metylfe-
noxyoctovej kyseliny a 2-metylfenoxyocta-
nu alkalického kovu vodnym roztokom
chlérianu sodného, sa poésobi na emul-
ziu alebo na suspenziu 2-metyl-4-chlérfeno-
xyoctovej kyseliny v zriedenej kyseline chlé-
~ rovodikovej, vzniknutej chloraciou alkalicke]
soli. 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny
chlérom. Vyslednd hodnota pH je 3 az 6. 2-
-metyl-4-chlérfenoxyoctova kyselina sa od
reakéného roztoku oddeli po. ochladeni fil-
traaiou.

Vynalez mozno vyuzif pri vyrobe herbi-
cidnych pripravkov na baze 2-metyl-4-chlor-
fenoxyoctovej kyseliny.
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Vynalez sa tyka spdsobu pripravy 2-metyl-
-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny (MCPA vys-
Sej cistoty, ako sa dosahuje v stidasnosti tym-

CH
(3
OH + NaOH-—>

to spésobom vyroby, pri najniZ$ich nakladoch
ha zmenu sucasnej technolégie.
MCPA sa pripravuje podla tychto reakeii:

&

CH3

- ONa  + H,0 /1/

2 CICH,COOH + Na;C05——>2 C1CH,COONa + Hy0 + Co, /2/

ONa

OCHZC OONe

l .
O CHy + CLOH,CO0H ——> 6/ CHy + NaCl
O /3/

OCHi,COONe OCH,COOH

O “5 * oL— O % + v /47
a

OCH,COONe OCH,COOH

CH3 * 50,01, —> cH3 + S0, + NeC1 /5/

9))

Cl

OCH,COOH

CH; + NaCl0 —>

Zavadzanie chléru do vodného roztoku
sodnych, draselnych alebo sodnodraselnych
soli 2-metylfenoxyoctovej kyseliny (MPA) pri

teplote 0—120 °C a hodnote pH 3—4 chrani

¢s. pat. 91 160. Nepretrzitd chloricia s chlé-
rom v koldéne je dand &s. pat. 99 892. Roztok
alkalickej soli kyseliny monochléroctovej
(MCA) a roztok krezolatu alkalického kovu
sa kondenzuje v kaskdde reaktorov za vzni-
ku alkalickej soli MPA o hodnote pH 6—7,
ktord sa nepretrZite odkrezoluje na koléne

OCHzc,OONa
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Cl

priamou parou a chléruje za vzniku MCPA,
ktord vo forme taveniny nepretrzite sa
neutralizuje na alkalicktl sol ako udava d&s.
pat. 107 807. Chloriciu v parafine chrani
Svéd. pat. 154 441, chloriciu vo vodnom roz-
toku NaHCOj3 udava V. Brit. pat. 855 504.
Ciastoéné nachlérovanie MPA chlérom a do-
chlérovanie chlérfianom sodnym udava ¢&s.
autorské osvedéenie 172 188.

Tavenina po chlordcii podla ¢s. pat. 99 892
obsahuje 2,5-—5 %, hmot. chlérovanych kre-



Bt

zolov a 80—85 9/ hmot. sumy fenoxyocto- .

vych kyselin, ktora sa skladd z 5—15 9,
hmot. MPA, 60—70 %, hmot. MCPA, 5—10 %,
hmot. 2-metyl-4,6-dichlérfenoxyoctovej ky-
seliny a ur¢ité mnoZstvo nedefinovanych
organickych; latok. Vodna emulzia taveniny
mé pH 0—2. Emulzia taveniny tuhne pri
teplote 75—85 °C.

Vyssie uvedené nedostatky su odstranené
spbésobom vyroby 2-metyl-4-chlérfenoxyocto-
vej kyseliny podla vynalezu, ktorého podsta-
ta spofiva v tom, Ze sa roztokom alkalickej
soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny,
ktora wvznikla chlordciou vodného roztoku
2-metylfenoxyoctanu alkalického kovu alebo
vodnej suspenzie 2-metylfenoxyoctovej ky-
seliny a 2-metylfenoxyoctanu alkalického
kovu, vodnym roztokom chlérfianu sodného,
poésobi na emulziu alebo suspenziu 2-metyl-
~4-chlérfenoxyoctovej kyseliny v zriedenej
kyseline chlérovodikovej, vzniknutej chlora-
ciou alkalickej soli 2-metylfenoxyoctovej ky-
seliny chlérom. Vyslednd hodnota pH je 3
az 6. Vzniknut4 2-metyl-4-chlérfenoxyoctova
kyselina sa oddeli od reakéného roztoku po
ochladeni filtraciou.

Novy ucinok spodiva v tom, e sa jedno-
duchym zésahom, s malymi nikladmi do su-
Casnej technoldgie zvysi obsah MCPA v sume
fenoxyoctovych kyselin nad 75 %, hmot., ob-
sah chlérkrezolov 1—2 9/, hmot. Okrem toho
sa zleps$i kvalita odpadnych véd zniZenim
kyslosti v6d po oddeleni taveniny fenoxy-~
octovych kyselin. Na jednotku produkcie sa
zniZi mnoZstvo odpadnych vod a mnoZstvo
soli v odpadnych vodach.

Priklad 1

Sodné sol MPA o hodnote pH 9, koncen-
tracie 14 %, hmot. sa protipridne chléruje na
népliiovej koléne. Ziska sa emulzia taveniny
vio vode teploty 85—90 °C. Podiel MCPA bol
68,3 9. Druhy podiel sodnej soli MPA sa
chléroval v trojhrdlej banke opatrenej mie-
Sadlom, teplomerom & deliacim lievikom na
prikvapkavanie roztoku chlértianu sodného.
Po pridani celkového mnoZstva sa roztok 2
hodiny miegal pri teplote 35°C. Potom sa
prilieval do emulzie taveniny po chlorécii,
aby vysledna hodnota pH bola 4—5 a teplota
neklesla pod 80 °C.

Tavenina sa oddelila od vody a z taveniny
sa oddestilovali chlérkrezoly na néaplriovej
koléne vodnou parou. Ziskana tavenina ma-

la obsah fenoxyoctovych kyselin 87 %, hmot.,
z ktorych bolo 74,2 %y MCPA. Obsah chlér-
krezolov bol 1,17 %, hmot.

Priklad -2

Sodnéd sol MPA o hodnote pH 9 a koncen-
tracie 14 9%, hmot. sa chlérovala protipridne
na kolone. Ziskala sa emulzia taveniny s vo-
dou.. Tavenina mala obsah fenoxyoctovych
kyselin 80,1 %, hmot., z ktorych bolo 68,6 %,

"MCPA. Druhy podiel suspenzie MPA v sod-

nej soli MPA o hodnote pH 6,5 sa chléroval
v trojhrdlej banke opatrenej mieSadlom, tep-
lomerom a deliacim lievikom na davkovanie
chlérnanu sodného. Po pridani celkového
mnozstva chlérfianu sodného sa roztok 2,5
hodiny mieSal. Potom sa prilial do emulzie
taveniny po chloracii chlérom, aby vysledna
hodnota pH bola 5 a teplota nepoklesla pod
80 °C. Tavenina sa oddelila od vody a odkre-
zolovala na koléne vodnou parou. Vysledna
tavenina obsahovala 87,39, hmot. fenoxy-
octovych kyselin, z ktorych bolo 75,70/,
MCPA, obsah chlérkrezolov bol 1,32 %, hmot.

Priklad 3

Sodné sol MPA o hodnote pH 10 a koncen-
tracie 16 % hmot. sa chlérovala protipriadne
na koléne. Ziskala sa emulzia taveniny
MCPA s vodou. Druhy podiel suspenzie MPA
v sodnej soli MPA o hodnote pH 6 sa chléro-
val alkalickym chlérfianom v trojhrdlej ban-
ke opatrenej miefadlom, teplomerom a de-
liacim lievikom na dévkovanie chléritanu
sodného. Po pridani chlériianu sodného sa
roztok 2,5 hodiny mie$al. Potom sa prilial
do emulzie taveniny po chloracii chlérom,
vysledné pH malo hodnotu 5 a teplota bola
83 °C. Tavenina sa oddelila od vody a chlér-
krezoly sa oddestilovali vakuovou destildciou
pri tlaku 800—1000 Pa.

Tavenina obsahovala 85,2 9/, hmot. fenoxy-
octovych Kkyselin, z ktorych bola 74,3,
MCPA, obsah chlérkrezolov bol 1,53 9, hmot.

Podla vynalezu sa da vyrobit kyselina
2-metyl-4-chlérfenoxyoctova o Sistote 75 ay
85 % hmot., obsahu chlérkrezolov 1 a3 2 %
hmot:. MCPA sa pouZiva na pripravu alka-
lickych, aménnych, aminovych soli alebo
esterov, ktoré maji herbicidne Géinky.

Z chlérkrezolov sa po oddeleni a zalkali-
zovani kondenziciou s chléroctanom sodnym
daju pripravif fenoxyoctové kyseliny.
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PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy 2-metyl-4-chlorfenoxy-
octovej kyseliny spotivajuci v pésobeni chlé-
ru na vodny roztok alkalickej soli 2-metyl-
fenoxyoctovej kyseliny za vzniku emulzie
alebo suspenzie 2-metyl-4-chlérfenoxyoctove]
kyseliny v zriedenej kyseline chlérovodiko-
vej hodnoty pH 0 aZ 5,5, priCom na druhu
¢ast vodného roztoku alkalickej soli 2-metyl-
fenoxyoctovej kyseliny alebo suspenzie 2-
-metylfenoxyoctovej kyseliny vo vodnom
roztoku 2-metylfenoxyoctanu alkalického
kovu sa pdsobi vodnym roztokom chlérfianu
sodného za vzniku alkalickej soli 2-metyl-4-
-chlérfenoxyoctovej kyseliny, vyzhacujuci sa

Vytlagili TSNP, n. p., Martin

tym, Ze sa roztokom alkalickej soli 2-metyl-
-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny, vzniknutej
chloraciou vodného roztoku 2-metylfenoxy-
octanu alkalického kovu alebo vodnej sus-,
penzie 2-metylfenoxyoctovej kyseliny a 2-
metylfenoxyoctanu alkalického kovu vod-
nym roztokom chlériianu sodného, pdsobi na
emulziu alebo suspenziu 2-metyl-4-chlérfe-
noxyoctovej kyseliny v zriedenej kyseline
chlérovodikovej vzniknutej chlordciou alka-
lickej soli 2-metylfenoxyoctovej Kkyseliny
chlérom, pricom vyslednad hodnota pH je 3
az 6 a vzniknutad 2-metylienoxyoctovd ky-
selina sa oddeli od reakéného roztoku.

Cena Kés 2,40
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