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Vynélez se tyké zplsobu vyroby 0,0-dime-
thyl-O-(2,2-dichlorvinyl)fosfdtu, organocfos-
fatového insekticidu s trividinim nézvem di-
chlorvos. Latka nachézi Siroké upotfebeni
v hubeni rostlinnych $kidcid, veterindrnil
medicing a humdénni hygieng.

. Jsou znémy dva zdkladni zpiisoby vyroby
dichlorvosu. Prvni je napiiklad popsdn v
patentovych spisech USA &is. 2 899 456,
2956 073 a spotivd v reakci trimethylfosfo-
ritanu s chloralem. Reakce probihd s vel-
kym vytéZkem, cca 90 %, a vznikly produkt
lze snadno vydistit od tékavych necistot,
takZe ziskany koncentrat dichlorvosu se vy-
znacuje vysokou jakosti. Za nevyhodu uve-
deného zpflisobu lze povaZovat nutnost po-
uZiti trimethylfosforitanu a chloralu o vy-
sokém stupni &istoty, coZ zvySuje néklady
na vyrobu dichlorvosu.

U druhého zphsobu, zndmého mezi jinym
Z patentovych spisi NSR ¢is. 1003720 a
francouzského ¢is. 1550 237, se vyuZivd re-
akce 0,0-dimethyl-(2,2,2-trichlor-1-hydro-
xyethyl)fosfondtu, insekticidu s trividlnim
ndzvem trichlorfon, s dichlorvosem owvliv-
nénim bazickych ¢inidel, napiiklad vodnych
roztokit hydroxidii nebo uhliitantt alkalic-
kych kovli a amoniaku. Je to sloZity po-
chod, zahrnujici reak¢ni stupné odnéti mo-
lekuly chlorovodiku z molekuly trichlorfo-
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nu, jakoZ i intramolekuldrni pfesmyknuti na
dichlorvosovou strukturu. Rychlost pfemé-
ny trichlorfonu na dichlorvos se zvySuje se
stoupa’ici bazicitou &inidla, vdzajicitho chlo-
rovcdik a se stoupajici teplotou. P¥i Zadou-
c¢i pfeméné trichlorfcnu na dichlorvos v
pfitomnosti bdze vznikajl vedlejSi reakce, -
pfedeviim hydrolytické a dealkylalni re-
akce. Zejména dichlorvos je citlivy na hyd-
rolyticky rozklad v bazickych roztocich a
jeho polotas rozpadu, pfi teploté 28°C a
pH 11, ¢ini 12 minut. VytéZek dichlorvosu
z trichlorfonu zdvis{ hlavné od pribghu
vedlejsich reakci a existuje proto né&kolik
variant tohoto zplsobu za pouZiti podminek,
kieré jsou pro omezeni vedlejSich reakci
priznivé, napfiklad sniZeni teploty, zkréce-
ni reakéni doby, volby piislusné niZ8ich
koncentraci a bazického &inidla, pouZiti or-
ganického rozpoustédla nemisitelného s vo-
dou a ‘podobné. Takto dosahovany vytdZek
dichlorvosu z4sadné neprekratuje 60 % a
produkt obsahuje vice necistot neZ produkt
ziskany z fosforitanu a chloralu. Nizké vy-
robni néaklady, ve srovndn{ s postupem z
fosforitanu a chloralu, jakoZ i snadnost pro-
vadeéni procesu pfemény trichlorfonu na di-
chlorvos, prispély k tomu, Ze uvedeny zpi-
sob naSel vzdor nizkému vytéZku Siroké
pouZiti.
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Utelem vynélezu je vypracovani zpéisobu
vyroby dichlorvosu z trichlorfonu, umoZiiu-
jictho dosghnout vy$§Siho v§t&Zku premény
neZ dosud.

Predmétem vyndlezu je zplsob vyroby
0,0-dimethyl-0-(2,2-dichlorvinyl )-fosfatu
plsobenim bazickych &inidel na O,0-dime-
thyl-(2,2,2-trichlor-1-hydroxyethyl )fosfo-
nat v pritomnosti organického, s vodou ne-
misitelného rozpoust&dla, jehoZ podstata
spofiva v tom, Ze se reakce provadi v pii-
tomnosti kvartérni amonné soli a/nebo ter-
cidrntho aminu v mno#stvi 0,1 aZ 10 % hmot-
nostnich, vztaZeno na 0,0-dimethyl-(2,2,2-
-trichlor-1-hydroxyethyl)-fosfonat.

Ve zplisobu podle vynélezu se mohou po-
uZit libovolné kvartérni amoniové soli v ka-
talytickych mnoZstvich, zejména v8ak tako-
vé kvartérni amoniové soli, které obsahuji
v molekule alespoii jeden alkylovy radikal
s vice neZ 6 atomy uhliku a/nebo polyoxy-
ethylenovy radikél sloZeny z nejméng 3esti
skupin —OC2H4—.

Je vyhodné pouZit jako tercidrni aminy
trialkanolaminy.

Zpisob vyroby dichlorvosu podle vynéle-
zu spociva v pfeméné trichlorfonu pisobe-
nim bazickych €inidel, vazajicich chlorovo-
dik jako hydroxidii nebo uhli¢itanfi alkalic-
kych kovii, nap¥iklad sodnych, draselnych
nebo téZ amonnych nebo vdpenatych, které
se mohou pouZivat ve formé& vodnych roz-
tokdt v Sirokych mezich koncentraci. Nej-
vhodnéjsi je koncentrace v rozsahu 5 a¥ 25
proc. hmotnostnich bazického ¢&inidla ve
vodném roztoku. Pro zaji§t&ni sprdvného
prib&hu se pouZivd prFebytek bazického &i-
nidla v pomé&ru k pouZitému trichlorfonu.
MnoZstvi bdze potiFebné k p¥em&ns trichlor-
fonu na dichlorvos zavisi od druhu a kon-
centrace bazického ¢inidla, jakoZ i od tep-
loty a reakéni doby. Vhodny molérni po-
meér k trichlorfonu &ini obvykle 1,2 +~ 1,6 az
1.

Zplisob vyroby dichlorvosu z trichlorfonu
podle vyndlezu se miiZe provadsdt v Sirokém
teplotnim rozsahu, to je od —20 a% 100 °C,
coZ pFedevSim zavisi od druhu a koncen-
trace bazického ¢inidla. Nejp¥Fizniv&jsich vy-
sledkii se dosdhne, provddi-li se pFeména
trichlorfonu v pritomnosti hydroxidii alka-
lickych kovi pfi teploté 0 aZ 50 °C, v pritom-
nosti uhlic¢itandl alkalickych kovd p¥i teplo-
t& 30 aZ 80 °C.

Ve zpasobu podle vynalezu se pouZivé or-
ganickych, s vodou nemisitelnych rozpous-
tédel, které v teplotnim rozsahu —20 aZ 100
st. Celsia nereaguji s hydroxidy nebo uhli-
Citany alkalickych kovii, nap¥iklad benze-
nu, toluenu, chlorbenzenu, methylenchlori-
du, trichlorethylenu, chloridu uhligitého a
jingch. Zvl&st vhodnd jsou rozpoustddla, v
nichZ je rozpustnost trichlorfonu a dichlor-
vosu pomé&rng vysoka.

MozZnost vést proces s urychlenym priibé-
hem reakce p¥i pom&rn& vysoké teploté a
tim usnadnéném odvadéni tepla, jakoZ i ma-
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14 citlivost dichlorvosu na hydrolytické 3t&-
peni v bazickém prostfedi v piitomnosti
kvartérni amoniové soli a/nebo tercidrniho
aminu podmiiiuje, Ze lze pouZit zpféisob po-
dle vynélezu v periodickém nebo kontinual-
nim pochodu a Ze je pfi praktickém pouZi-
ti v provoznim méfitku pohodln&jsi, vydat-
néjsi a méné zavisly od nepfiznivého vlivu
ndhodnych zmén parametrii, v porovnéni se
zndmymi zpasoby vyroby dichlorvosu.

Zpisob vyroby dichlorveosu podle vynéle-
zu je déle bliZe objasnén na zékladé& piikla-
dd.

Pfiklad 1

Do sklené&né baiiky 200 ml s michadlem,
teplomérem a kapaci nédlevkou se vpravi
27,1 g trichlorfonu s obsahem 95 % 0,0-di-
methyl-(2,2,2-trichlor-1-hydroxyethyl)-
fosfonatu, 100 ml miethylenchloridu a 0,8 g
triethanolaminu. Obsah baiiky se michd pii
teplotd 20°C a b&hem 10 minut se pfikape
56,1 g 20%' vodného roztoku hydroxidu dra-
selného za chlazeni ve vodni lazni, nafeZ
se obsah bailky michd pii stejné teploté
dal8ich 30 minut. Vrstvy se odd#li a orga-
nickd vrstva se odpafi v rotadni odparce
pri 50°C a 2,7 kPa. Ziska se 30,3 g dichlor-
vosu s obsahem 96 % O,0-dimethyl-O-(2,2-
-dichlorvinyl)-fosfatu s vytézkem 88 %. Pro-
dukt se identifikuje pomoci magnetické pro-
tonové a fosforové rezonance a kvantitativ-
né stanovi infrafervenou spektrofotometrii.

PFi shora uvedeném postupu, avSak bez
pridavku tercidrniho aminu, bylo “ziskédno
13,4 g 86% dichlorvosu s vytéZkem 52 %.

Priklad 2

Do baiiky vybavené jako v piikladu 1 se
vpravi 27,1 g 95%) trichlorfonu, 100 ml chlo-
roformu a 0,8 g methyl-di(polyoxyethylen]-
stearylamoniumchloridu (s 11 polyoxyethy-

‘lonovymi skupinami). Obsah batiky se mi-

cha pri 60°C a b&hem 10 minut se piikape
79,5 g 20% roztoku uhliitanu sodného, na-
¢eZ se obsah batiky michd pf¥i stejné teplo-
té dalSich 30 minut. Po ochlazeni se orga-
nickd vrstva oddg&li a odpaii v rotatni od-
parce pFi 50°C a 2,7 kPa. Ziskd se 20,6 g
94% dichlorvosu s vytéZkem 87 %. P¥i pro-
vedeni pochodu za shora uvedenych podmi-
nek, av8ak bez piisady kvartérni amoniové
soli, bylo ziskdno 15,9 g 86% dichlorvosu s
vytezkem 62 %ol

Priklad 3

Do bariky vybavené jako v piikladu 1 se
vpravi 27,1 g 95% trichlorfonu, 100 g me-
thylenchloridu, 0,5 g triethanolaminu-a 0,5
methyl-di( polyoxyethylen }stearylamonium-
chloridu (s 11 polyoxyethylenovymi zbytky).
Obsah bafiky se michd p¥i teplotd 20°C a
bghem 10 minut se pFikape 36 g 20% vod-
ného roztoku yhli¢itanu sodného za chlaze-
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nf na vodni 14zni, nateZ se obsah baitky mi- 20,5 g dichlorvosu s obsaliem 96 % O0,0-di-
ché pfi stejné teploté dalSich 30 minut. Vrst- methyl-O-(2,2-dichlorvinyl)fosfatu s vytéz-
vy se oddgli a organickd vrstva odpafi v ro- kem 89 %.

tatni odparce pfi 50°C a 2,7 kPa. Ziskd se

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby 0,0-dimethyl-0- (2,2-di- vyznateny tim, Ze se reakce provadi v pii-
chlorvinyl)fosfatu plisobenim bazickych Ci- tomnosti kvartérni amonné soli a/nebo ter-
nidel na 0,0-dimethyl(2,2,2-trichlor-1-hyd- ciarntho aminu v mnoZstvi 0,1 aZ 10 %
roxyethyl)-fosfonat v pritomnosti organic- hmotnostnich, vztaZeno na O,0-dimethyl-
kého, s vodou nemisitelného rozpoust&dla, {2,2,2-trichlor-1-hydroxyethyl}-fosfonat.

severografia, n. p., zdvod 7, Most
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