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(54) Sposob pripravy 2=chlor-s-etylamino=6-
~{zopropylamino-1,3,5-triazinu

(57) Riedenie sa tyka spdsobu pripravy
2=chlor=4~etylamino=6~izopropylamino~
=1,3,5=triazinu kontinudlnou dvojstup~
novou reakciou kyandrchloridu s alkyl-
aminaf pri teplote 10 C aZ 50 "C v pp~
vom reakéno- stupni a pri teplote 20 "C
a2 80 "C v druhom reakinom stupni,

v pritomnosti ¥inidla viaXGceho chloros
vodik. V prvom stupni sa nechd reagovat
kyanGrchlorid a fzopropylaminom za {zo0-
termickych podmienok, oddeld sa vodné
taza, organickd fiza sa v druhom stupni
nech4d reagovat s etylaminom v adfabatic~
kom reiime a kone¥ny produkt ss z reak-
Enej zmesi {zoluje zpndmym sposobom. Rie-
denie je mo2né vyulit v chemickom prie-
nysle & vysledny produkt v polnohospodar~
stve,
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Vyndlez sa tyka apSSObu pripravy 2-chldr-4-etylamino~6~tzopropylamino=-1,3,5-tria~
zinu kontinudlne dvojxtupﬁovou reakciou kyanurchloridu s alkylaminmi, Uvedens zlGlenina
sa pouliva v polnohospodarstve ako herbicidy.

1 Literatlry s 2néme rdzne spésoby jeho pripravy. V IT 1586 7 B49 je opissny spé-
sob pripravy 2-chloro-4~-etylamino-é6-{izopropylamino~1,3,5-triazinu /atrazinu/ v jednom
alebo v dvoch trubkovych reaktoroch pri teplote v prvom stupni 30 a% 90 °C a v druhoa
stupni pri teplote ~ 20 a% + SO OC, v druhom stupni pri teplote 10 a3 90 % za pritom-
nosti{ amoniaku ako ¢inidla viaZiceho kyselinu v bezvodom prostredti.

Y CS 194 827 je opisany spatob pripravy 2-chloro~4,6~dialkylamino~s~triazinov
pri teplote 90 a3 200 °
za normélneho tlaku a 28 100 X-ného nadbytku prisludného alkylaminu v druhom stupni.
Cs 174 107 chréani spSsob pripravy reakciou kyanurchloridu s amoniakom alebo aminom v zme~

¢, tlaku 0,1 a% 1,0 MPa v prvom stupni a pri teplote 40 ai 100 °C,

s{ vody a organického rozpaitadla &iastoine rozpustného vo vode, vriaceho pri teplate SO
at 120 °C, fnertného vol{ reakénym 2L02kém, Reakcia sa uskutodnuje diskontinuilne, adia-

baticky, v rozmedzi -~ 4 ai + 60 oC.

V €S 163 216 je opi:any'spésob pripravy mono-alkylamino-derivatov-s-triazinu aspon
dvojxtupﬁovou reakciou, v prvom stupni pri teplote - 5 at + 60 °c, priton hydroxid alkalic=
kého kovu viaZGci kyselinu sa do prvého stupna prididva v mnoistve at 97 X potrebného mnoi-
stve a zbytok sa rozdeli do dat#ich reakZnych stupnov.

Pod{a €S 156 446 sa mono-alkylamino-derivit-s-triazinu pripravuje adifabaticky, pri-
tom alkylemin a Einidlo viaZlGce kyselinu sa pridévaja naraz, zmied3ané v jednom pruide,

Znadme sG aj dal3ie postupy pripravy bez organfckého rozptitadla, v prostredi vody
resp, vodného roztoku anorganickej sold,

Vietky uvedené postupy maji urdité Specifické nevyhody. Pri :pésoboch s poulitia
organického roxpaitadla vznika dvojszovslsastava, pridom vodnd fdza 2z prvej amindcie sa
neoddeluje a v daliom postupe predstavuje jalovi zloZku sustavy zapritinujlcu energetické
straty pri ohrievani a doprave; okren tohn, pretole obsahuje chlorid alkalického kovu resp,
chlorid amonny, zvyduje znelistenie produktu a vyZaduje dokladnejiie premyvanie produktu
pri filtrécii.

Sp3soby bez poulitia organického rozpUitadla maja v dosledku zhorkeného prestupu
hmoty a tepla v suspenzibch dlhd reaként dobu a vytalok produktu max, 92 X.

Nevyhodou diskontinudinyth sp350bov~je {¢h zvylend-pracnost a dlh¥fa celkovd reake - -
é¢nd doba, spssobent medzioperainymi manipuliciami s médiami,

Uvedené nedostatky odstranuje :pgsob pripravy Z-chl6r-A-etyL-anino-é-{zopropylani-
no-1,3,5-triazinu /atrazinu/ kontinudlnou dvojstupnovou reakciou kyanurchlorédu s alkyl-
aminmi pri teplote 10 %% a2 50 % v prvom reaknom stupni a pri teplote 20 % a3 80 %

v druhom reak&nom stupni, v pritomnosti &inidla viaZtceho chlorovodik podla vynilezu,
Podstata vynidlezu spofiva v tom, e v prvom stupni sa nechd reagovat kyanGrechlorid s izo-
propylaminom za {zotermickych podmienok, oddeli sa vodnd fiza a organické fiéza sa v dry-
hom stupni nech& reagovat s etylénnninom v adiabatickom reiime. Konedny produkt sa z reak-
tnej zmesi i{zoluje zniaym sposobom - azeotropickou destildciou sa odstréni organické roze

péétldlo, suspenzia sa odfiltruje a vysudi,

Sposob pripravy atrazinu podla vyndlezu md oproti predchadzajlucim spasobon viaceré
vyhody.

Izotermickym vedenim prvého stupna sa obmedzuje rozpuitanie organického rozpuitadla
vo vode, %o sa pri oddeleni faz v delilke prejavi ni%%im obsahom rozp¢itadla vo vode,
ni234imi nhkladmi na &istenie odpadovej vody a ni23imi stratami rozpuitadla, Oddeleninm
vodnej f4zy za prvym stupnom sa zni2ia energetické ndklady na dopravu, prikon miedadietl
v apardtoch za delifkou, znfiia sa ndroky na velkost apardtov, zni%i sa celkovy obsat
soli v systéme 2 tym aj znelistenie produktu, %o sa prejavi v znilteni ndkladov na jeho




2 Cs 268 595 81

preayvanie, Podstatne sa viak zni%i spotreba energie pri destilécii organického rozplGi-
tadla 20 zmesi - v samostatnom adiabaticky vedenom druhom reakinom stupni sa teplota zvy-
§1 o vyZiiu hodnotu ako v postupoch bez oddelenfa vodnej fizy, pretole teplo, ktoré by sa
spotrebovalo na ohriatie tejto zLlofky sa vyulije na ohriatie celého systému a pri azeotro~
pickej destilacif organického rozptitadla zo systému je potrebné dodat mnofstvo tepls
2mendentd o teplo potrebné na ohriatie oddelenej vodne§ fdzy. Pri pomerne vysokej tepelnej
kapacite vody sa jednd o vyznamné pololky.

Adfabatické vedenie druhého stupﬁa sa takisto prejavuje energetickymi Gsporami, pre-
tote uvolnené reak&né teplo sa vyuifje na ohrev reakinej zmesi a tym aj na destilaciu orga-
nického rozpGitadla, Zvydenie teploty v druhom rezkinom stupni vedie aj ku zvySeniu reak~
¢nej rychlosti a k vyif{emu mernéau vykonu reaktora,

Uvedeny priklad flustruje, ale neobmedzuje predmet vyndlezu,

Priklad

2-chlor-4=etylamino=6-izopropylamino-1,3,5-triazin bol pripraveny v laboratérnych
modelovych podmienkach v kontinudlnej linke, pozostévajlicej z miedantho reaktora pre prvy
stupen, deliiky fiz a z mie3aného reaktora pre druhy stupen. Reaktor 1., stupna bol chlade-
ay vodnym kGpelom na 20 °c, reaktor 2. stupna bol zaizolovany proti stratim tepla.

Do temperovaného reaktora 1. stupna sa ferpadlami davkoval 17,5 X=-ny roztok kyantr-
chloriduy v toluéne v mnolistve 568 ml/h.-a zmes 20 X-ného vodného roztoku {zopropylaminu »
10 X~ného NaOH v celkovom mnoZstve 331 ml/h/molovy pomer NaOH : {zopropylaminu = 1,01 : 1/.
pavkovanie surovin bolo riadené poZiadavkou.
Mg = Pgpa F Mgpa =131 20
= polet malov kyanarchloridu /fzopropylaminu,  etylaminu/ 28 hodinu

'

Nge/1PA, ETAY/

Strednd 2drind doba zmesi v reaktore 1, stupna bola 60 minGt. Zreagovans zmes postupo~
vala do delitky taz, kde sa kontinudlne oddelovala vodna faza od toluénovej, Z vodnej
faozy sa pravidelne odoberal{ vzorky na stanovenie obsahu toluénu a fzopropylaminu. Tolu-
énovd faza, obsahujGeca reakiny medziprodukt, prepadala do reaktora druhého stupna, kam sa
ddvkovala aj zmes 20 X~ného vodného roztoku etylaminu s NaOH. Izolovany reaktor ss ohrie-
val reakinym teplom, jeho teplota sa ustadlila na cca 60 °c. Doreagovansd reakind zmes pre~
padala do z4sobnika produktu. Vzorky sa odoberali aj z reakinej zmesf 2 posledného reaktora,
{zoloval sa 2 nich produkt oddestilovanim toluénu vo forme azeotropu toluén - voda

pri cca 80 °c, vodnd suspenzia produktu sa ochladila, produkt sa odfiltroval a vysudil,
Stanovil sa v nom obsah atrazinu, 2-chL6r-4,6-d11zopropyl-an1no-1,3,5-tr1021nu /propazin/
a 2-chlor~4,6-dietytamino-1,3,5-triazinu /simazin/.

Priebeh pokusu a vysledky 3G uvedené v nasledujicej tabulke,
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Tabulka
E"/nin. Relktor‘ Reaktor. Zlotenie produk:u Zlotenie vodnej fazy
‘ 1. stupna 2. stupna Sommoossses -
% X X {zopropyl- X tolué~
atrazinu propazinu simazinu aminu nu
0 26,5 25
30 29 25
60 21 25
90 18,5 25
120 16,8 25
150 16,5 25
180 16,5 54,8
210 16,5 63
240 13 57
270 16,5 54
300 17 42
330 17 49
360 17 56
390 20 58
420
ustalovanie podmienok
870 18 52,2 95,18 1,59 2,15 0,12 0,0018
900 18 57,5 ' )
930 18,5 56 96,59 1,57 3,57 0,10 © 0,023
960 18,5 53,5 .
990 18,5 56 95,04 1,13 3,65 0,074 0,014
1 020 18,5 53,5
1 050 18,3 55,3 94,90 0,62 3,70 0,072 0,0056
1 080 .
1 110 18,0 52,5 94,37 0,83 3,09 0,069 0,016
1 140 18,5 50,5 :
1 170 18,5 44,5 97,51 0,46 4,39 0,081 0,0011
1 200 19,2 47,5 :
1 230 19,5 59 95,14 0,54 4,27 0,091 0,0020
1 290 19,5 51,7 94,76 0,43 4,99 0,11 0,0010
1 320 19,5 54,6
1 350 19,5 52,5 95,69 0,79 4,04 0,13 0,0050

-are —>-—— - L T

PREDMET VYNALEZU

Sp3:ob pripravy 2=chlor=-é-etylam$no~6~izopropylamino~1,3,5-triazéinu kontinuitnou dvoj~
stupﬁovou reakciou kyanhrchloridu s alkylaminai pri teplote 10 % a2 50 % v prvoa reak-
&nom stupni a peri teplote 20 °C a2 80 °C v druhom reakinom stupni, v pritomnosti{ &inidla
viaZdceho chlorovodik, vyznadujtci sa tym, %e v prvom stupni sa nechd reagovat kyanGre
chlorid s fzopropylaminom za fzotermickych podmienok, oddel{ sa vodnd fiza, organicki
faza sa v druhom stupni nechd reagovat s etylaminom v adiabatickom refme a koneiny proe-
dukt sa 2 reakinej zmesi izoluje znimym spSsobow.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

