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‘Srodek chwastobbjezy w postaci stalej

1

Przedmiotem wynalazku jest Srodek chwastob6j-
czy, zawierajacy jako skladnik czynny nowg soél
metyloamoniowg kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypro-
pionowego. )

Znane jest stosowanie jako herbicydéw niekt6-

_ rych soli kwasu 2,4 dwuchlorofenoksypropionowego,

np. soli metali alkalicznych, soli alkiloamin i soli
dwualkiloamin w postaci roztworéw wodnych, np.
z opisu patentowego austriackiego nr 217241, szwaj-
carskiego nr 327191 i francuskiego nr 1184 025.

Roztwory te wytwarza sie¢ z roztworéw kwasu
2,4-dwuchlorofenoksypropionowego i odpowiednich
wodorotlenk6w metali alkaliéznych albo amin uzy-
tych w stosunku stechiometrycznym, ktére nastep-
nie nastawia sie na okreSlone stezenie substancji
czynnej. Dla otrzymania gotowej do uzycia chwasto-
béjczej cieczy do spryskiwania wytworzone roz-
twory rozcienicza sie woda do pozadanego stezenia.

Srodki chwastobéjcze zawierajgce substancje
czynng w postaci roztworu wykazuja w praktyce
znaczne niedogodno$ci w poréwnaniu ze stalymi
substancjami. Opakowanie i  przewéz S$rodkéw
w postaci roztworéw wodnych sg kosztowniejsze
i klopotliwsze niz substancji stalych. Poza tym
w okresie zimowym zachodzi niebezpieczenstwo
zamarzania wodnych roztworéw. Istnieje réwniez
mozliwo$§é krystalizacji substancji czynnych w niz-
szych temperaturach, tym bardziej, ze na ogél roz-
twory wodne substancji czynnych wytwarza sie dla
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handlu w postaci zageszczonej, gdyz daje to oszczed-
no§é na kosztach przewozu.

Pr6by przyrzadzania soli kwasu 2,4-dwuchloro-
fenoksypropionowego w postaci stalej, nie daty
praktycznego wyniku.

- Sole metali alkalicznych kwasu 2,4-dwuchloro-
fenoksypropionowego sg silnie higroskopijne i dla-
tego nie dajg sie wyosobnié z roztworéw wodnych.

Sole amin nie sg wprawdzie higroskopijne, jednak
nie daja sie réwniez latwo wyosobnié, gdyz przy
wytwarzaniu przez zobojetnienie technicznego kwa-
su za pomoca amin, otrzymuje sie je w postaci olejua -
i mazi trudno poddajgcych sie krystalizacji. Nawet
przy zastosowaniu czystego kwasu i bezwodnych
organicznych rozpuszczalnikéw udaje sie otrzymaé
tylko oleje bardzo trudno krystalizujgce. Réwniez
przy odparowywaniu roztworé6w wodnych takich
soli aminowych otrzymuje sie mazie, ktére bardzo
powoli i tylko cze§ciowo uzyskujg postaé krysta-
liczna.

Stwierdzono, ze Srodek chwastobéjczy w postaci
stalej mozna otrzymaé przy zastosowaniu jako
substancji' czynnej nowej soli metyloamoniowej
kwasu a-(2,4-dwuchlorofenoksy)-propionowego o
wzorze podanym na rysunku.

Wymieniong nowg s6l metyloamoniowg kwasu
a=-(2,4-dwuchlorofenoksy) - pfopionowego wytwarza
sie prostym technicznie sposobem w postaci statej
nie tylko z czystego kwasu 2,4-dwuchlorofenoksy-
propionowego, ale takze z kwasu technicznego, kt6-



3

ry zawiera rézne zanieczyszczenia i ktéry przewaz-
nie otrzymuje sie w stanie wilgotnym.

Latwe otrzymywanie soli metyloamoniowej w po-
staci stalej jest nadspodziewane, zwazywszy, zZe
niemozliwe jest wytworzenie soli kwasu 2,4-dwu-
chlorofenoksypropionowego, 2z amoniakiem lub
z aminami takimi jak: metyloamina, dwumetylo-
amina, dwuetyloamina, tréjetyloamina albo z odpo-
wiadajgeymi hydreksyalkiloaminami, ktére krysta-

lizowalyby dobrze z roztworéw wodnych. Jezeli ta-

kie wodne roztwory poddaje sie odparowaniu to
otrzymuje sie oleje, ktére nie krystalizujg zupelnie
lub tylko czeS$ciowo.

Wyzej wymienionych soli nie udaje sie réwniez
wytworzyé przy uzyciu rozpuszczalniké6w organicz-
nych. Dotyczy to zwlaszcza uzycia technicznego
kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypropionowego, ktéry
réwniez moze byé stosowany jako material! wyjs-
ciowy do otrzymywania tych soli.

S61 metyloamoniowg kwasu 2,4-dwuchlorofeno-
ksypropionowego otrzymuje sie¢ w postaci statej
poddajac reakecji kwas i amine w odpowiednim
rozpuszczalniku, w stosunku stechiometrycznym
i nastepnie wyodrebniajac otrzymang sél zwykiym
sposobem z rozpuszczalnika.

Jako material wyjSciowy mozna réwniez stoso-
waé techniczny kwas 2,4-dwuchlorofenoksypropio-
nowy, ktéry zawiera na ogot jako zanieczyszczenia
okolo 2% swoich izomeréw i homologéw, 0,2—1,5%
czes$ci nie sublimujgcych i 1—5% wolnego 2,4-dwu-
chlorofenolu. Oprécz tego kwas techniczny zawiera
wode w ilo$ci 2—10%.

Metyloamine mozna uzyé w postaci gazowej albo
w postaci roztworu wodnego lub roztworu, w roz-
puszczalnikach organicznych.

Korzystne jest stosowanie wody jako rozpuszczal-
nika. Mozna jednak stosowaé i rozpuszczalniki
organiczne takie jak alkohole, np. metanol, izopro-
panol; etery, np. eter etylowy i dioksan; estry, np.

. octan etylu i octan butylu; weglowodory alifatycz-
ne, np. benzyna, weglowodory alifatyczne chloro-
wane, np. czterochloroetan i weglowodory aroma-
tyczne ewentualnie chlorowane, np. benzen, ksylen,
chlorobenzen i dwuchlorobenzen.

Korzystnie s6l metyloamoniowa kwasu a-(2,4-
-dwuchlorofenoksy)-propionowego wytwarza sie
przez zobojetnienie wodnego roztworu metyloaminy
kwasem 2,4-dwuchlorofenoksypropionowym w po-
staci stalej albo wodng zawiesine tego kwasu, celo-
wo nie odprowadzajgc ciepta zobojetnienia. Powsta-
je przy tym Kklarowny roztwoér o temperaturze 30
do- 80°C, z ktorego po ochladzaniu wytrgca sie s6l
tatwa do wyodrebnienia. Otrzymane lugi macie-
1zyste zawierajgce jeszcze znaczne ilo§ci rozpusz-
czonej soli mogg byé, np. uzyte jako rozpuszczalnik
dalszych partii surowcéw, co zapewnia oszczedny
spos6b pracy. Précz tego wodne roztwory lugéw
macierzystych moga byé uzyte do wytwarzania
cieklych herbicydéw.

Przy uzyciu rozpuszczalnikéw organicznych moz-
na pracowaé zaréwno.w fazie jednorodnej jak
i niejednorodnej. Metyloamine mozna w tych przy-
padkagch doprowadzaé w stanie gazowym albo
w roztworze lub zawiesinie kwasu. S6l od rozpusz-
czalnika mozna oddzieli¢é przez oddestylowanie roz-
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puszczalnika albo przez odsgczenie lub odwirowanie
jezeli jest ona nierozpuszczalna w rozpuszczalniku.

Niezaleznie od tego czy uzyto czysty czy tez tech- °
niczny kwas 2,4-dwuchlorofenoksypropionowy otrzy-
muje sie zawsze bezposrednio sypki proszek, ktéry

- opakowany w spos6b prosty za pomocg powszechnie

10

15

20

35

40

45

50

60

65

stosowanej aparatury, ewentualnie po domieszaniu
rozcieniczalnika, nadaje sie do wysylki bez szczegol-
nych $rodk6w ostroznoSci.

S6l metyloamoniowa kwasu a-(2,4-dwuchlorofe-
noksy)-propionowego jest bezbarwnym proszkiem,
ktéry wyosobniony z wody posiada temperature
topnienia 147—150°C. Przekrystalizowany z izopro-
panolu topnieje w temperaturze 150—152°C. Sél ta
nie jest higroskopijna.

S6l metyloamoniowg kwasu a-(2,4-dwuchlorofe-
noksy)-propionowego stosuje si¢ w podobny spos6b
jak znane sole kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypropio-
nowego do zwalczania chwastéow takich jak Stella-
1is i Galium w kulturach zbéz takich jak pszenica,
zyto, jeczmien, owies.

Srodek chwastobéjczy wedlug wynalazku powi-
nien mie¢ wysoka zawarto$é substancji czynnej, co
przyczynia sie zwlaszcza do uproszczenia przewozu.
Na og6tl zawarto§é czynnej soli metyloamoniowej
wynosi 70—99% wagowych. Reszte moga stanowic¢
zanieczyszczenia pochodzgce z kwasu technicznego.
Zanieczyszczenia te nie posiadajg niekorzystnych
wilasciwos$ci przy =zastosowaniu mieszaniny jako
$rodka chwastobdjczego.

Jezeli Srodek jest przeznaczony do zastosowania
jako ciecz do spryskiwania, mozna do substancji
czynnej dodaé jeszcze rozpuszczalnych w wodzie
rozcienczalnikéw, jak chlorek sodowy, chlorek po-
tasowy i siarczan sodowy. Proszek do rozpylania
moze zawieraé rozcienczalniki w postaci statej.

Wodne roztwory cieczy do spryskiwania wytwa-
rza si¢ na miejscu zastosowania przez rozpuszczenie
preparatu w potrzebnej ilosci wody. Gotowe do
uzytku ciecze do spryskiwania posiadajg na ogo6t
zawarto$é substancji czynnej, w odniesieniu do
wolnego kwasu 0,1—15% wagowych, korzystnie 1—
10%. Rozprowadzanie odbywa ‘sie powszechnie sto-
sowanym sposobem przez spryskiwanie albo roz-
pylanie.

Zastosowana ilo§é wynosj na ogét 2—5 kg/ha
w przeliczeniu na kwas 2,4-dwuchlorofencksypro-
piqnowy. :

Przyrzadzenie Srodka w postaci stalej wytwarza
sie przez zmieszanie substancji czynnej wedlug wy-
nalazku ze zwyklymi stalymi rozcienczalnikami, jak
naturalne maczki skalne, np. kaolin, tlenek glinowy,
talk i kreda albo z mgczkami syntetycznymi, takimi
jak wysokorozproszony kwas krzemowy i krzemia-
ny. Stezenie substancji czynnej wynosi na ogét 0,1—
10%, zwlaszcza 1—5% wagowych w przeliczeniu na
wolny kwas. Zuzycie wynosi na ogét 2—5 kg kwasu
na hektar.

Przyktad I. Do 50 ml okolo 25% wodnego
roztworu metyloaminy dodaje sie mieszajac 100 g
technicznego kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypropiono-
wego o nastepujgcym skladzie: 83,9% czystego
kwasu, 5,2% izomeréw i homologéw kwasu, 0,8%
skladnik6w nie dajacych sie sublimowaé, 3,0%
wolnego 2,4-dwuchlorofenolu, 7,1% wody.
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Otrzymuje sie roztwoér klarowny, ktéry nastawia
sie do warto$ci pH 7,5 do 8,5 przez dodatek aminy
albo kwasu. Przy ochladzaniu roztworu, ktérego
temperatura wynosi okolo 50—55°C wytracaja sie

6

przy tym sél nie rézni sie pod wzgledem wiasci-
wosci fizycznych od soli otrzymywanej w $rodo-
wisku wodnym.

S6l metyloaminy mozna, np. takzé -wytworzy¢é

bezbarwne krysztaly, ktoére odsgcza sie po okolo 5 doprowadzajgc i przy tym mieszajagc okolo 0,6 kg
5 godzinach w temperaturze okolo 15—20°C. Po wy- gazowej albo skroplonej rrietyloaminy do ogrzanej
suszeniu krysztalkéw na powietrzu otrzymuje sie do okolo 50°C zawiesiny skladajacej sie z 4,7 kg
okolo 55—65 g jasnoszarego, bezbarwnego proszku, kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypropionowego i 10 li-
o temperaturze topnienia 147—150°C. Te surowe tré6w chlorobenzenu przy czym temperature mie-
krysztaly posiadaja nastepujacy sklad: 93,8% czy- 10 szaniny utrzymuje si¢ w granicach 60—75°C. Aminy
stej soli metyloamoniowej kwasu 2,4-dwuchlorofe- dodaje sie tyle, aby warto§¢é pH mieszaniny reak-
noksypropionowego (=82,9% kwasu czystego), 2,9% cyjnej wynosila okolo 8,5 (miedzy 7,5 i 9,5). Nastep-
izomer6w i homologow kwasu, 0,19 pozostato$ci nie mieszajgc, ntieszanine reakcyjng ochladza sie
nierozpuszczalnej, 0,7% 2,4-dwuchlorofenolu 2,5% do temperatury pokojowej i wydzielong sél wyod-
wody. 15 rebnia z lugu macierzystego przez odsgczenie na
Przez rozpuszczenie w izopropanolu sé6l mozna nuczy albo przez odwirowanie. Po odparowaniu po-~
oczyscié, przy czym otrzymuje sie bezbarwne kry- zostatego chlorobenzenu w préini otrzymuje sig
sztaly, o temperaturze topnienia 150—152°C. Analiza okolo 4,8—5 kg soli metyloaminy kwasu 2,4-dwu-
elementarna krysztaléw daje nastepujace wyniki: chlorofenoksypropionowego o temperaturze topnie-
C10H30;NCl, (ciezar czasteczkowy 266). * 20 nia 148—151°C.
Obliczono: Oddzielony tug macierzysty bez dalszego oczysz-
C—45,20, H—4,88, 0—18,10, N—5,26, C1—26,70% czania stosuje sie w nastepnym cyklu przerobowym.
Otrzymano: Wytworzone tym sposobem sole wykazujg zawar-
C—44,81 H—4,89, 0—18,07, N—5,42, C1—27,12% to$é czystej soli metyloamoniowej kwasu 2,4-dwu-
Otrzymany produkt techniczny mozna stosowaé 25 chlorofenoksypropionowego w  iloSci 90—99%e
bezposrednio jako $rodek chwastobdjczy: Jezeli ma wagowych. Sole te mozna stosowaé jako $rodki
on stuzyé do. przygotowania roztworu wodnego cie- chwastobojcze bezposrednio albo zmieszane z roz-
czy do spryskiwania, to mozna doda¢ do niego puszczalnymi solami albo tez z rozciefczalnikami
sproszkowanego albo krystalicznego chlorku sodo- w postaci stalej.
wego w ilo$ci od 10—209% w odniesieniu do osta- 30 Przyktad II. Pro6ba po wzejSciu.
tecznej mieszaniny. W celu przyrzgdzenia $rodka chwastobdjczego
W podobny sposéb moina wytworzyé substancje miesza sie 1 cze$é wagowa substancji czynnej z ty-
czynng wedlug wynalazku przez wkraplanie 33% loma cze$ciami wagowymi wody, aby steZenie kon-
roztworu wodnego metyloaminy do wodnej zawie- cowe odpowiadalo pozgdanemu stezeniu.
siny kwasu 2,4-dwuchlorofenoksypropionowego. Wy- 35 Tak przyrzadzonym preparatem spryskuje s‘ie do
dajno$¢ substancji stalej zalezy przy tym od stopnia orosienia roéliny poddane prébie, ktérych wysoko§é¢
rozcienczenia i temperatury, przy ktérej substancja wynosi 5—15 c¢cm. Po trzech tygodniach okre§la sie
zostala odsaczona. Lug macierzysfy otrzymany przy stopien zniszczenia ro$lin i okrefla go liczbami od
tym moze znowu byé uzyty jako -rozcieficzalnik. 0 do 5,0, ktére maja nastepujace znaczenie: 0 —
Wyzej opisang s6l. mozna tez wytworzyé wprowa- 40 brak dzialania, 1 — pojedyncze lekkie miejsca opa-
dzajac gazowa metyloamine w ilo$ciach stechniome- rzenia, 2 wyraZne uszkodzenia li§ci, 3 — poje-
trycznych do roztworéw albo zawiesin kwasu 2,4- dyncze liscie i lodygi obumarle, 4 — roflina cze$-
-dwuchlorofenoksypropionowego w rozpuszczalniku ciowo zniszczona, 5 — roflina calkowicie obumaria.
organicznym. Otrzymang nierozpuszczalng sél moz- W nastepujacej tablicy podano wyniki préb przy
na oddzielié od rozpuszczalnikéw przez odsgczenie 45 zastosowaniu substancji czynnej, $rodka wediug
albo przez odwirowanie. Jezeli s6l jest cze§ciowo wynalazku oraz dla poréwnania soli potasowej
rozpuszczalna w rozpuszczalniku organicznym nale- kwasu a-(2,4-dwuchlorofenoksy)-propionowego w
zy g0 po zobojetnieniu soli odparowaé. Otrzymana roéznych stezeniach.
Tablica
Préba po wzejsciu
’ Stezenie Rof§liny badane
Substancja czynna gﬁb:;;g: Polygo- .
nej *) . Triticum Avena | Hordeum | Galium | Stellaria num Urtica Sinapis
Kwas 2,4-dwuchloro-
fenoksypropionowy
jako
S61 potasowa (znana) 0,2 0 1 0 5 5 5 5 5
0,1 0 0 0 5 5 5 5 5
0,05 0 0 0 5 -4 4 5 5
S61 metyloamoniowa 0,2 0 0 0 ‘5 5 5 5 5
0,1 0 0 0 5 5 5 5 5
0,05 0 0 0 5 4—5 4 45 5

*) w 9, wagowych w przeliczeniu na kwas a-(2,4-dwuchlorofenoksy)-propionowy.
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Zastrzezenie patentowe

Srodek chwastobbjczy w postaci statej, znamienny -(2,4- dwuchlorofenoksy) - propionowego jako sub-
tym, ze zawiera s6l metyloamoniowg kwasu alfa- stancje czynna.
Cl
CH H
[ 3 - @
cl CH~—C00 -H-N-CHy
H
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