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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku sg zwigzki zawierajgce anion 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobu-
tano-2-sulfonianowy oraz czwartorzedowy kation amoniowy, bedace cieczami jonowymi o dziataniu po-
wierzchniowo czynnym i majgce zastosowanie jako adiuwanty dla $rodkéw o dziataniu herbicydowym.
Wynalazek dotyczy takze sposobu ich wytwarzania oraz ich zastosowania jako adiuwantéw do $rodkow
herbicydowych w zwalczaniu chwastéw.

Standardowo do cieczy uzytkowych roboczych srodkéw ochrony roslin, w tym herbicydéw, za-
réwno doglebowych jak i dolistnych, dodawane sg adiuwanty. Adiuwanty to substancje chemiczne po-
chodzenia organicznego lub nieorganicznego majgce na celu poprawe aktywnosci $rodkéw ochrony
roslin i przezwyciezenia czynnikéw, ktére ograniczajg ich skuteczne dziatanie. Substancje te w sposéb
bezposredni lub posredni wplywajg na substancje aktywne $rodka ochrony roélin. Do adiuwantéw
mozna zaliczyé preparaty, ktére zwiekszajg Srednice kropel, preparaty, ktére zapobiegajg przenikanie
Srodkéw ochrony rosélin do gtebszych warstw gleby, co zapobiega skazeniu wdd podziemnych, prepa-
raty, ktére utatwiajg mieszanie sktadnikéw Srodkdw ochrony roslin i zapobiegajg wytragcaniu, oleje, ktére
zmniejszajg parowanie, polepszajg przyleganie do powierzchni pokrytych nalotem woskowym i przy-
spieszajg proces wysychania, aktywatory, ktére wptywajg na zwiekszenie pobierania i wnikania $rodkéw
ochrony roé$lin, preparaty, ktére poprawiajg przyleganie cieczy do powierzchni rosliny oraz powoduja,
ze zwigzek jest odporny na zmywanie, preparaty, ktére zmniejszajg napiecie powierzchniowe substanc;ji
uzytkowych.

Ciecze jonowe sktadajg sie z kationu organicznego oraz anionu organicznego lub nieorganicz-
nego. tadunek dodatni w kationie najczesciej zlokalizowany jest na atomach azotu, fosforu lub siarki.
Z kolei w przypadku anionu organicznego fadunek ujemny moze znajdowac sie na atomie tlenu lub
azotu. Najlepiej zbadane ciecze jonowe zawierajg kationy: amoniowy, imidazoliowy, pirydyniowy, fosfo-
niowy, piperydyniowy, morfoliniowy lub sulfoniowy. Mozliwe jest rowniez otrzymanie soli piryliowej, re-
prezentujgcej nowg grupe cieczy jonowych, w ktérych tadunek dodatni zlokalizowany jest na atomie
tlenu. Charakterystyczng cechg, pozwalajagcg na umieszczenie takiego zwigzku w grupie cieczy jono-
wych jest jego temperatura topnienia, ktéra umownie nie moze przekroczy¢ 100°C, to jest temperatury
wrzenia wody. Ze wzgledu na to, ze ciecze jonowe sktadajg sie z kationu oraz anionu istnieje mozliwosé
dobrania odpowiednich wtasciwosci fizycznych i chemicznych, ale rowniez i biologicznych.

Przedmiotem wynalazku jest zwigzek o wzorze og6éinym (1)

+

o K

(1)

w ktoérym K+ jest kationem wybranym z grupy sktadajgcej sie z kationdw przedstawionych wzorem (2),
wzorem (3), wzorem (4), wzorem (5), wzorem (6), wzorem (7), wzorem (8) i wzorem (9).
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Zwigzkami wedtug wynalazku s3g:
e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian trimetyloglicyny (kation o wzorze (2));
e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian  di(2-hydroksyetylo)-dimetyloamoniowy
(kation o wzorze (3))

e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian karnityny (kation o wzorze (4));

e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian 1-metylonikotynamidu (kation o wzo-
rze (9));

o 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian chloromekwatu (kation o wzorze (6));

e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian benzylometylomorfoliniowy (kation
o wzorze (7));

e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian benzyloetylomorfoliniowy (kation o wzo-
rze (8)); i

e 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian  benzylo-(2-hydroksyetylo)morfoliniowy
(kation o wzorze (9)).

Zwigzki wedtug wynalazku stanowig sole anionu pochodzgcego od jednego z bardziej znanych
Srodkéw powierzchniowo czynnych, kwasu 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonowego
(znanego takze jako dokuzynian sodu), z czwartorzedowym kationem amoniowym pochodzenia natu-
ralnego lub nietoksycznym. Zgodnie z wynalazkiem uzyskano nowe zwigzki bedgce cieczami jonowymi
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o wysokiej lepkosci oraz dobrej rozpuszczalnoéci w wodzie, niekiedy lepszej rozpuszczalnosci w wodzie
od sulfobursztynianu (co stwarza mozliwo$¢ zastosowania wiekszej dawki). Zwigzki wedtug wynalazku
majg niemierzalng nad swg powierzchnig preznos¢ par, wykazujg stabilnosé termiczng w szerokim za-
kresie temperatur, wykazujg aktywnos$é powierzchniowg i mogg by¢ zastosowane jako adiuwanty do
cieczy roboczych herbicydéw.

Przedmiotem wynalazku jest takze spos6b wytwarzania zwigzku o wzorze (1) takim jak okreslono
powyzej, ktory to sposob polega na tym, ze 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian sodu
poddaje sie reakcji z odpowiednim halogenkiem o wzorze Hal”K®), gdzie K*) ma znaczenie takiej jak
podano wyzej dla wzoru (1), a Hal®) oznacza anion chlorkowy lub bromkowy, w niskoczgsteczkowym
alkoholu alifatycznym, takim jak metanol, etanol, propanol lub butanolu, albo w chloroformie, jako roz-
puszczalniku.

W wyniku reakcji zachodzi wymiana jonowa anionu halogenkowego na anion 1,4-bis(2-etylohek-
soksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonowy.

Reakcje przeprowadza sie przy rownomolowym stosunku reagentéw, w temperaturze w zakresie
25 do 35°C, korzystnie 25°C.

Produktem ubocznym w reakc;ji jest chlorek lub bromek sodu, ktéry wypada ze $Srodowiska reakciji
w postaci osadu. Osad ten odsacza sie, po czym wydziela sie surowy produkt reakcji przez odparowanie
rozpuszczalnika. Surowy produkt reakcji mozna oczys$cic¢ przez rozpuszczenie w acetonie, odsgczenie
pod zmniejszonym ci$nieniem.

Zwiazki o wzorze (1) mogg byé stosowane jako adiuwanty dodawane do cieczy roboczych $rod-
kéw ochrony roslin, zwtaszcza herbicydéw.

Zwigzki o wzorze (1) mogq by¢ stosowane w postaci czystej (nierozpuszczonej w zadnym no-
$niku), w postaci roztworu wodnego o stezeniu co najmniej 0,05% w/v, lub w postaci roztworéw w mie-
szaninie wody z niskoczgsteczkowym alkoholem alifatycznym C1 do C4, zwlaszcza etanolem, o steze-
niu co najmniej 0,05% w/v.

Przedmiotem wynalazku jest zatem zastosowanie zwigzku o wzorze (1), takiego jak zdefiniowany
powyzej, jako adiuwanta w kompozycjach herbicydowych.

Adiuwant wedtug wynalazku dodaje sie do cieczy roboczych zawierajgcych herbicyd i nastepnie
przeprowadza zabieg agrochemiczny znanym sposobem, na przykfad przez opryskiwanie.

Przedmiotem wynalazku jest takze agrochemiczna formulacja herbicydowa, zawierajgca jako ad-
iuwant zwigzek o wzorze (1) taki jak zdefiniowano powyze;.

Wynalazek ilustrujg ponizsze przyktady.

Przyktad I

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian trimetyloglicyny, [BET][SulfBurszt]

W kolbie rozpuszczono 1,71 g (0,01 mol) chlorku trimetyloglicyny w 30 cm? etanolu. Do naczynia
reakcyjnego dodano stechiometryczng ilo$¢ 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu
sodu. Reakcje wymiany anionu chlorkowego prowadzono w temperaturze 25°C. Nierozpuszczalny
w etanolu chlorek sodu odsgczono, a nastepnie odparowano etanol na wyparce prézniowej. Nastepnie
otrzymany produkt rozpuszczono w acetonie w celu wytrgcenia pozostatosci soli nieorganicznej. Wytra-
cony osad odsgczono, a od przesgczu odparowano aceton. Produkt reakcji suszono w suszarce pod
zmniejszonym ciSnieniem w temperaturze 70°C. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg substancjg
0 niemierzalnej temperaturze topnienia. Wydajno$¢ reakcji wyniosta 90%.

Struktura zwigzku zostata potwierdzona w wyniku analizy widm protonowego i weglowego ma-
gnetycznego rezonansu jgdrowego:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,89 (m, 12H); 1,31 (m, 16H); 1,56 (m, 2H); 3,04 (dd, 1H); 3,10 (dd,
1H); 3,20 (s, 9H); 4,05 (m, 15H); 4,18 (s, 2H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,37; 11,41; 14,48; 14,51; 24 03; 24,07; 24,81; 24 83; 31,39; 31,41;
31,50; 34,83; 40,07; 40,10; 54,21; 64,62; 68,20; 68,80; 168,22; 169,88; 172,51.

Analiza elementarna CHN dla C2sH4sNOgS (Mmol = 559,73 g/mol): wartoci obliczone (%):
C =55,63; H=9,15; N = 2,60; warto$ci zmierzone (%):C = 55,93; H = 9,55; N = 3,00.
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Przyktad Il

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian di(2-hydroksyetylo)-dimetyloamo-
niowy, [DHDM][SulfBurszt]

W reaktorze umieszczono 1,69 g (0,01 mol) chlorku di(2-hydroksyetylo)-dimetyloamoniowego
rozpuszczonego w 30 cm? propanolu w temperaturze 25°C i dodano 4,44 g (0,01 mole) 1,4-bis(2-etylo-
heksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu sodu. Wytrgcony osad bromku sodu oddzielono od 1,4-bis(2-
-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu di(2-hydroksyetylo)dimetyloamoniowego i odparowano
rozpuszczalnik. Otrzymang mieszanine rozpuszczono w 30 cm? acetonu. Wytrgcony osad oddzielono,
a rozpuszczalnik odparowano. Produkt suszono w suszarce prézniowej, w temperaturze 70°C. Otrzy-
mano produkt z wydajnoscig 94%. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg substancjg o niemierzalnej
temperaturze topnienia. Struktura zwigzku zostata potwierdzona w wyniku analizy widm protonowego
i weglowego magnetycznego rezonansu jadrowego:

"H NMR (CDCl3) 6 [ppm] = 0,89 (m, 12H); 1,31 (m, 16H); 1,56 (m, 2H); 3,04 (dd, 1H); 3,10 (dd,
1H); 3,31 (s, 6H); 3,43 (m, 4H); 3,97 (m, 4H); 4,05 (m, 15H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,37; 11,41; 14,48; 14,51; 24,03; 24,07; 24,81; 24,83; 31,39; 31,41;
31,50; 34,83; 40,07; 40,10; 52,60; 55,72; 65,01; 68,20; 68,80; 169,88; 172,51.

Analiza elementarna CHN dla C2sHssNOg¢S (Mmol = 555,77 g/mol): wartodci obliczone (%):
C =56,19; H=9,6 ; N =2,52; warto$ci zmierzone (%): C = 56,59; H=9,95; N = 2,90.

Przyktad lll

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian karnityny, [L-Kar][SulfBurszt]

W kolbie rozpuszczono 2,04 g (0,01 mol) chlorowodorku L-karnityny w 30 cm?® butanolu. Nastep-
nie dodano stechiometryczng ilo$¢ 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu sodu. Re-
akcje wymiany prowadzono w temperaturze 35°C przy intensywnym mieszaniu. Nierozpuszczalng
w butanolu sél nieorganiczng odsgczono, a nastepnie odparowano butanol na wyparce prézniowej. Pro-
dukt reakcji suszono w suszarce pod zmniejszonym ciSnieniem w temperaturze 70°C. Wydajno$¢ reak-
cji wyniosta 90%. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg substancjg o niemierzalnej temperaturze top-
nienia.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jagdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,90 (m, 12H); 1,31 (m, 16H); 1,56 (m, 2H); 2,56 (s, 2H); 3,04 (dd,
1H); 3,16 (dd, 1H); 3,26 (s, 9H); 3,47 (m, 2H); 4,07 (m, 5H); 4,58 (m, 1H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,37; 11,43; 14,47; 14,50; 24,03; 24,05; 24,81; 24,53; 30,08; 31,10;
31,38; 31,41; 31,50, 34,83; 40,07; 40,16; 41,02; 54,94, 54,97; 55,01, 63,27; 64,26; 68,20; 68,80; 169,88;
172,56; 173,85.

Analiza elementarna CHN dla C27HssNO+10S (Mmol = 583,78 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =55,55; H=9,15; N = 2,40; warto$ci zmierzone (%): C = 55,40; H=9,39; N =2,72.

Przyktad IV

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian 1-metylonikotynamidu,

[MNA][SulfBurszt]

1,85 g (0,01 mol) chlorku 1-metylonikotynamidu rozpuszczono w 50 cm® metanolu i dodano 4,77 g
(0,01 mol) 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu sodu. Tak przygotowany roztwér
poddano mieszaniu przez 15 minut w temperaturze 25°C. Z mieszaniny reakcyjnej odparowano meta-
nol. Otrzymany produkt oczyszczono poprzez wytrgcenie soli nieorganicznej w acetonie. Wytrgcong sol
odsaczono, a od przesgczu odparowano rozpuszczalnik. Produkt suszono w suszarce prozniowe;j,
w temperaturze 70°C. Otrzymano produkt z wydajnoscig 90%. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg
substancjg o niemierzalnej temperaturze topnienia.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jagdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,90 (m, 12H); 1,31 (m, 16H); 1,56 (m, 2H); 2,98 (dd, 1H); 3,03 (dd,
1H); 4,05 (m, 5H); 4,52 (m, 3H); 8,20 (m, 1H); 8,95 (d, 1H); 9,07 (d, 1H); 9,40 (s, 1H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,40; 11,44; 14,47; 14,50; 24,02; 24,81; 24,70; 30,08; 31,39; 31,47;
31,47; 34,80; 40,01; 40,10; 63,23; 68,76; 68,18; 129,08; 135,35; 144,67; 146,67; 146,93; 148,69;
165,17; 169,89; 169,91; 172,50.

Analiza elementarna CHN dla C27H4sN20sS (Mmol = 583,73 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =58,04; H=8,30; N = 5,01; warto$ci zmierzone (%): C = 53,40; H=8,21; N = 5,32.
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Przyktad V

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian chloromekwatu, [CC][SulfBurszt]

Do kolby zawierajgcej 30 cm? chloroformu wprowadzono 1,74 g (0,01 mol) chlorku chlorome-
kwatu. Nastepnie, przy ciggtym mieszaniu, dodano 4,90 g (0,01 mol) 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-diok-
sobutano-2-sulfonianu sodu. Mieszanie kontynuowano przez 15 min w temperaturze 30°C, po czym
Zz mieszaniny odparowano rozpuszczalnik. Produkt oczyszczono poprzez wytracenie soli nieorganiczne;j
w acetonie. Wytrgcony osad odsaczono, a od produktu reakcji odparowano aceton.

Nastepnie otrzymang ciecz jonowg poddano suszeniu prézniowemu w temperaturze 70°C. Wy-
dajnosé reakcji wyniosta 89%. Produkt posiadat temperature topnienia 66,1-68,2°C.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jgdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,91 (m, 12H); 1,31 (m, 16H); 1,60 (m, 2H); 3,04 (dd, 1H); 3,17 (dd,
1H); 3,24 (s, 9H); 3,80 (m, 2H); 4,06 (m, 6H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,39; 11,43; 14,46; 14,50; 24,04; 24,76; 24,87; 30,12; 31,42; 31,54,
34,95; 36,85; 40,13; 40,17; 54,30; 54,34; 54,40; 67,63; 68,20; 68,74; 169,76; 172,58.

Analiza elementarna CHN dla C2sHs0CINO7S (Mmol = 544,19 g/mol): warto$ci obliczone (%):
C =55,18; H=9,26; N = 2,57; warto$ci zmierzone (%): C = 55,38, H=9,01; N = 2,37.

Przyktad VI

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian benzylometylomorfoliniowy, [BMM]
[SulfBurszt]

Do kolby z 35 cm® metanolu wprowadzono 3,71 g (0,02 mol) bromku benzylometylomorfolinio-
wego. Nastepnie, przy cigglym mieszaniu, dodano stechiometryczng ilo$¢ 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-
-dioksobutano-2-sulfonianu sodu. Reakcje prowadzono w temperaturze 25°C. Z metanolu wytracit sie
biaty osad bromku sodu, ktéry odsgczono. Po odparowaniu metanolu w celu usuniecia pozostatosci
produktu ubocznego zwigzek rozpuszczono w acetonie. Wytrgcong sol nieorganiczng odsgczono, a od
przesgczu odparowano rozpuszczalnik. Nastepnie produkt suszono pod obnizonym ci$nieniem w tem-
peraturze 70°C. Wydajno$¢ reakcji wynosita 93%. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg substancjg
0 niemierzalnej temperaturze topnienia.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jagdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,89 (m, 12H); 1,30 (m, 16H); 1,57 (m, 2H); 3,02 (dd, 1H); 3,18 (dd,
1H); 3,13 (s, 3H); 3,41 (m, 2H); 3,63 (m, 2H); 4,03 (m, 59H); 7,52 (m, 1H); 7,54 (m, 2H); 7,60 (m, 2H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,43; 11,46; 14,47; 14,50; 24,03; 24,04; 24,74; 24,86; 30,07; 30,09;
31,39; 31,42; 31,52; 34,99; 40,09; 40,14; 48,21; 60,52; 61,67, 63,40; 68,11; 68,72; 128,02; 130,37;
131,98; 134,30; 169,74; 172,57.

Analiza elementarna CHN dla C27H4sN20sS (Mmol = 583,73 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =58,04; H = 8,30; N = 5,01; warto$ci zmierzone (%):C = 53,40; H= 8,21; N = 5,32.

Przyktad Vi

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu benzyloetylomorfoliniowy,

[BEM] [SulfBurszt]

3,97 g 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu sodu (0,01 mol) rozpuszczono
w 40 cm? etanolu, w temperaturze 35°C, po czym dodano 2,16 g (0,01 mol) bromku benzyloetylomor-
foliniowego. Wytrgcony osad oddzielono przez sgczenie grawitacyjne, a z przesgczu odparowano roz-
puszczalnik. Po czym produkt dodatkowo oczyszczono w acetonie. Wytrgcony produkt uboczny reakgciji
wymiany odsgczono, a od przesgczu odparowano aceton. Produkt suszono w suszarce prozniowej,
w temperaturze 70°C. Otrzymano produkt z wydajnoscig 95%. Otrzymany produkt jest cieczg/mazistg
substancjg o niemierzalnej temperaturze topnienia.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jagdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCls) & [ppm] = 0,89 (m, 12H); 1,30 (m, 16H); 1,48 (m, 3H); 1,57 (m, 2H); 3,02 (dd,
1H); 3,16 (dd, 1H); 3,50 (m, 6H); 4,06 (m, 8H); 4,68 (s, 2H); 7,55 (m, 5H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 7,84; 11,37; 11,41; 14,45; 14,48; 24,03; 24,76; 24,85; 30,12; 31,40;
31,43; 31,42; 31,53; 34,99; 40,11; 40,20; 57,93; 61,47; 63,36; 68,20; 68,76; 128,08; 130,52; 131,98;
134,22; 169,81; 172,60.

Analiza elementarna CHN dla C33Hs7NOsS (Mmol = 627,88 g/mol): wartoéci obliczone (%):
C =63,13; H=9,15; N = 2,23; warto$ci zmierzone (%): C = 63,40; H=9,31; N = 2,42,
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Przyktad Vi

1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian benzylo-2-hydroksyetylomorfoli-
niowy, [BHM][SulfBurszt]

W kolbie zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umieszczono 2,44 g (0,005 mol) 1,4-bis(2-ety-
loheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonianu sodu wraz z 30 cm®butanolu i poddano mieszaniu. Nastep-
nie do kolby dodano 1,42 g (0,005 mol) bromku benzylo-2-hydroksyetylomorfoliniowego. Reakcje pro-
wadzono w temperaturze 30°C przez co najmniej 15 minut. Po przeprowadzeniu reakcji wymiany odpa-
rowano rozpuszczalnik. Nastepnie produkt poddano oczyszczaniu. Otrzymany zwigzek rozpuszczono
w acetonie w celu wytrgcenia produktu ubocznego reakcji wymiany (bromek sodu). Wytrgcono osad
odsaczono, a od produktu gtéwnego odparowano rozpuszczalnik. Otrzymany produkt suszono w su-
szarce prdozniowej w temperaturze koto 70°C. Wydajnos$¢ reakcji wynosita 91%. Otrzymany produkt jest
cieczg/mazistg substancjg o niemierzalnej temperaturze topnienia.

Wykonane widma protonowego i weglowego magnetycznego rezonansu jagdrowego pozwolity na
potwierdzenie struktury produktu:

"H NMR (CDCl3) & [ppm] = 0,89 (m, 12H); 1,30 (m, 16H); 1,58 (m, 2H); 3,04 (dd, 1H); 3,16 (dd,
1H); 3,58 (m, H); 3,63 (m, 2H); 4,05 (m, 9H); 4,12 (m, 2H); 7,54 (m, 5H);

3C NMR (CDCls) & [ppm] = 11,37; 11,41; 14,45; 14,48; 24,03; 24,73; 24,82; 30,07; 30,06; 31,37;
31,40; 31,42; 31,50; 34,93; 40,11; 40,14; 56,58; 58,46; 61,78; 63,36; 67,90; 68,18; 68,75; 128,26;
130,39; 131,88; 134,80; 169,74; 172,56.

Analiza elementarna CHN dla C33Hs7NOg¢S (Mmol = 643,88 g/mol): wartodci obliczone (%):
C =61,56; H=8,92; N = 2,18; warto$ci zmierzone (%): C =61,36; H=8,51; N = 2,32.

Przyktad IX

Badania aktywno$ci biologicznej

Badania aktywnosci cieczy jonowych z anionem bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfo-
nianu zostaty przeprowadzone w Instytucie Ochrony Roslin w Poznaniu. Do badan wybrano komose
biatg, jako przedstawiciela grupy chwastéw. Nasiona tej rosliny wysiano do doniczek wypetnionych
glebg. Po wytworzeniu liscieni rosliny przerwano do 5 w doniczce. W fazie czterech lici wykonano
zabieg za pomoca opryskiwacza kabinowego wyposazonego w rozpylacz Tee Jet 110/02, przemiesz-
czajacy sie nad roslinami ze statg predkoscig 3,1 m/s. Rozpylacz znajdowat sie w odlegtosci 40 cm od
wierzchotkow roslin, ciSnienie cieczy w rozpylaczu wynosito 0,2 MPa. Wydatek cieczy w przeliczeniu na
1 ha wynosit 200 dm?3. Handlowy herbicyd Titus 25 WG (rimsulfuron), w dawce podanej przez produ-
centa (60 g/ha), oraz adiuwant wedtug wynalazku rozpuszczono w wodzie. Srodkiem poréwnawczym
byt komercyjny adiuwant, Srodek powierzchniowo czynny TREND 90 EC (etoksylowany alkohol izode-
cylowy, 90% roztwér wodny).

Po wykonaniu zabiegu doniczki z ro$linami ponownie umieszczono w szklarni, w temperaturze
20°C (x 2) i wilgotnosci powietrza 60%. Po uptywie dwoch tygodni rosliny $cieto tuz nad glebg i okre-
Slono ich mase z doktfadnoscig do 0,01 g, oddzielnie dla kazdej doniczki. Badanie wykonano w czterech
powtérzeniach w uktadzie catkowicie losowym. Na podstawie uzyskanych pomiaréw obliczono redukcije
Swiezej masy roslin w poréwnaniu do kontroli (ro$liny nietraktowane herbicydem).

Wyniki badan przedstawiono ponizej w Tabeli 1.
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Tabela 1. Redukcja $wiezej masy roslin

Dawka Dawka :
obir::(tu na 100 [r?i} adiuwanta na Rec(jozl;c;a
Nazwa Srodka wody 100 ml wody

1 lKontrola 0 0 0
2 | Titus 25 WG + [BEM][SulfBurszt] 0,03 01%(0.19) | 9348 |
3 Titus 25 WG + [BH][SulfBurszt] 0,03 0,1% (0.1 g) 93.56
4 Titus 25 WG + [BMM][Su!fBursztl__ 0,03 0,1% (0.1 ) 88,63 |
5 | Titus 25 WG + [CC][SulfBurszt] 0,03 0,1% (0,1 9g) 92,07
6 Titus 25 WG + [MNA][SulfBurszt] 0,03 0,1% (0,1 g) 78,16
7 Titu§ 25 WG + [Na][SulfBurszt] 0.03

(poréwnawczy) 03 0% @19 | 5942
8  |[Titus 25 WG + [L-Kar]{SulfBurszt] 0,03 0.1% (0,1 9) 8349 |
9 | Titus 25 WG + [DHDM][SulfBurszt] 0,03 0,1% (0.1 @) 56,01 |
10 | Titus 25 WG + [BET][SuifBurszt] 0,03 0,1%(0.1g) | 7224
11 Titus 25 WG + TREND 90 EC 003

(poréwnawczy) ‘ 0,1% (0,1 g) 76,54
12 | Titus 25 WG (poréwnawczy) 0,03 " 0,1%(0.1g) ! 2966 |

Zastrzezenia patentowe

1. Zwigzek o wzorze ogdblnym (1)

(1)

w ktérym K* jest kationem wybranym z grupy skiadajacej sie z kationdw przedstawionych wzorem
(2), wzorem (3), wzorem (4), wzorem (5), wzorem (6), wzorem (7), wzorem (8) i wzorem (9).
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2. Sposbéb wytwarzania zwigzku o wzorze (1) takim jak okre$lono w zastrz. 1, znamienny tym,
ze 1,4-bis(2-etyloheksoksy)-1,4-dioksobutano-2-sulfonian sodu poddaje sie reakcji z odpo-
wiednim halogenkiem o wzorze Hal®K®), gdzie K* ma znaczenie takiej jak podano wyzej dla
wzoru (1), a Hal® oznacza anion chlorkowy lub bromkowy, w niskoczgsteczkowym alkoholu
alifatycznym lub chloroformie jako rozpuszczalniku,

3. Zastosowanie zwigzku o wzorze (1), takim jak okre$lono w zastrz. 1, jako adiuwanta do kom-
pozycji herbicydowych.

4. Agrochemiczna formulacja herbicydowa, zawierajgca jako adiuwant zwigzek o wzorze (1), ta-
kim jak okre$lono w zastrz. 1.

9).
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