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Verfahren zur Synthese von Methylmercapto-
bis-alkylamino-s-triazinen

Anwendungsgebiet

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Synthese von Methyl-
mercapto~-bis-~alkylamino-s-~triazinen durch Umsetzung von 2-Me-
thylmercapto-4,6-dichlor-s-triazin (MDT) mit Aminen und S&ure-
acceptoren in organischen Iosungsmitteln oder in heterogener
Phase aus organischem ILosungsmittel und Wasser,

Charakteristik der bekannten IGsungen

Es ist bekannt, daf Methylmercapto~-bis-alkylamino-s-triazine
durch Umsetzung von Chloralkylamino-s-triazinen mit Alkali-
sulfid bzw, -polysulfid und anschliefiende Alkylierung durch
Umsetzung von Chlor-alkylamino-s-triazinen mit Methylmer-
captan oder mit Substanzen, die Methylmercaptan abspalten,
oder durch Umsetzung von Chlor-alkylamino-s-triazinen mit
Alkalithiosulfat oder mit S-haltigen Kohlensiurederivaten
‘und anschlieBende Hydrolyse hergestellt werden konnen,
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Diese Verfahren werden technisch durchgefithrt, sind aber durch
einen hohen Aufwand zur Abtrennung von grioBeren Beimengungen
von Alkylierungsprodukten der S-Verbindungen belastet, z. B.
durch Ausfillen oder Aussalzen der freien Mercapto-s-triazine
bzw., des Na-Mercaptids oder durch eine Wasserdampfdestillation,
Eine weitere dkonomische Belastung der Verfahren bilden die
durch die Trenn- und Reinigungsoperationen bedingten Ausbeute-~
verluste und die aufwendige und storanfdllige Technologie.

7iel der Erfindung

Es bestand somit die Aufgabe, ein Verfahren zur Synthese von
Methylmercapto-bis-alkylamino~-s-triazinen zu entwickeln, das
die genannten Nachteile weitgehend vermeidet,

Wesen der Brfindung

Die Aufgabe konnte dadurch geldst werden, daf die Synthese
von Methylmercapto-~bis-alkylamino-s-triazinen durch Umsetzung
von 2-Methylmercapto-4,6-dichlor-s-triazin mit Aminen und
SHiureacceptoren durchgefiihrt wurde., Hierbeli wurde gefunden,
daB diese Umsetzung bei Einhaltung der erfindungsgeméfen
Reaktionsbedingungen sowohl in einem organischen 1o sungsmit~
tel, gegebenenfalls in Gegenwart geringer Mengen Wasser, als
auch in einem heterogenen Gemisch aus organischem IOsungs-—
mittel und Wasser erfolgen kann, Erreicht wird die Reaktion
in der heterogenen Phase und im orgemischen Iosungsmittel
durch eine Umsetzung bei erhthter Temperatur und/oder Zugabe
 eines Tensides und/oder einen im Anfang der Reaktion vorhan-
- denen {iberschuf an Amin im Reaktionsgemisch, Uberraschender-
weise wurde gefunden, daB die Substitution des zweiten Chlor-
atoms im MDT erst bei hohen Temperaturen und l&ngeren Reak-
tionszeiten erfolgt, Das war in Kenntnis der Reaktionsfahig-
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keit des MDT, z. B. Hydrolyseempfindlichkeit, nicht zu
erwarten,

Die Reaktion im organischen Losungsmittel wird so durchge-
fuhrt, daf MDT in einem Teil des ILdsungsmittels gelost, der
gesamten LOsungsmittelmenge zugegeben und danach, gegebenen-
falls nach zugabe geringer Mengen Wasser, Amin und SHure-
acceptor zudosiert werden, Nach Zugabe von ca, der Hilfte
des Amins wird das Reaktionsgemisch zum Sieden erhitzt, um
‘die Reaktion in Gang zu halten und zu vervollstindigen.

Die Reaktion in heterogener Phase wird so durchgefithrt, daB
das vorgelegte erwirmte Wasser,>gegebenenfalls mit einem
Tensid und einem Teil des Amins versetzt, ein Anteil an
organischem, mit Wasser nicht mischbaren ISsungsmittel
zugegeben und danach das MDT in Pulverform oder in ge-
schmolzenem Zustand zugegeben wird, Gleichzeitig beginnt
die Dosierung des restlichen Amins und anschlieBend des
S#ureacceptors. Danach wird zur vervollstdndigung der Re-
aktion noch bei erhdhter Temperatur geriithrt,

Bel der Umsetzung entstehen Methylmercapto-bis-alkylamino-s-

triazine in einer Einstufenreaktion in hoher Reinheit und
Ausbeute,

Ausfiihrungsbeispiele

Folgende Beispiele sollen die Erfindung erlgutern, ohne sie
auf diese Beispiele zu beschrinken,

K]
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Beispiel 1:

50 g MDT werden in 500 ml Chlorbenzol geldst und danach ohne
Kihlung 30 g Monoisopropylamin zudosiert, dabei steigt die
Temperatur auf ca, 40 °c., AnschlieBend werden 20 g Natron-
lauge bei 40 bis 45 % zugegeben und anschlieflend 2 Stunden
Zum Sieden erhitzt, Nach Zugabe von ca., 1 g Mersolat wird

das Chlorbenzol mit Wasserdampf iUbergetrieben und das danach
im Wasser suspendierte Produkt abgekithlt, abgesaugt, mit Was-
~ ser gewaschen und bei 80 °¢ getrocknet., Es werden 97 % d. Th,
2-Methylmercapto~4,6~bis~isopropylamino-1,3,5~triazin mit
einenm gehalt von 99 % erhalten,

Beispiel 2. \

50 g MDT werden in 500 ml Xylol gelost und danach ohne Kiihlung
30 g Monoisopropylamin zudosiert, dabei steigt die Temperatur
auf ca, 40 °C, AnschlieBend werden 20 g Natronlauge bei 40 bis
45 °c zugegeben und anschlieBend 2 Stunden zum Sieden erhitzt.
Nach Zugabe von ca, 1 g Mersolat wird das Xylol mit Wasser-
dampf {ibergetrieben und das danach im Wasser suspendierte
Produkt abgekiihlt, abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei

80 % getrocknet, Es werden 97 % d. Th., 2-Methylmeréapto-4,6-
bis~isopropylamino-1,3,5~triazin mit einem Gehalt von 99 % er-
halten,

Beispiel 3:

50 g MDT werden in 400 ml Chlorbenzol geldst,und zu dieser

. I6sung werden 75 ml Wasser gegeben, Anschliefilend werden nach-
einander unter leichter AuBenkithlung 415 g Monoisopropylamin
und 10 g Natronlauge zugegeben. Danach wird auf 45 ¢ geheizt
und 11,5 g Mono#thylamin und 10 g Natronlauge zugegeben. Wih-
rend der Zugabe wird auf 60 O¢ erhitzt und anschlieBend noch
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2 Stunden zum Sieden erhitzt. Danach wird die chlorbenzoli-
sche Schicht abgetrennt, mit Wasser gewaschen und nach Zugabe
von 1 g Mersolat das Chlorbenzol mit Wasserdampf abdestil-
liert, Es wird abgekiihlt, abgesaugt und bei Raumtemperatur
getrocknet, Es werden 92 ¢ d., Th., 2-Methylmercapto-4-isopro~
pylamino-6-&thylamino-1,3,5-triazin mit einem Gehalt von

94 ¢ erhalten.

Beispiel 4:

500 ml Wasser und 50 ml Xylol werden auf 45 °C erwirmt und
mit 1 g Dispergator BO und 0,5 g Monoisopropylamin versetzt.
Danach werden unter Rithren 50 g geschmolzenes MDT eingetra-
- gen und gleichzeitig mit der Dosierung von 14,5 g Monoiso-
propylamin begonnen, Anschlieflend werden 10 g Natronlauge,
11,5 & Mono&thylamin und nochmals 10 g Natronlauge zugegeben.
Wehrend der Zugabe des Mono#dthylamins wird zum Sieden er-
hitzt und bei dieser Temperatur nach Zugabe der restlichen
Natronlauge noch eine Stunde geriithrt. Anschliefend werden
die organische und widBrige Phase getrennt und das Gemisch
aus Xylol und dem Reaktionsprodukt durch Destillation von
Restmengen an Wasser befreit, Das wasserfreie Gemisch wird
als Emulsionskonzentrat formuliert. Es werden 90 % d. Th,
2-Methylmercapto-4-isopropylamino~6-~dthylamino-1,3,5-triazin
mit einem Gehalt von 92 % erhalten,

Beispiel 5:

500 ml Wasser und 50 ml Xylol werden suf 45 °C erwdrmt und
..mit 1 g Mersolat und 0,5 g Monoisopropylamin versetzt, Da-
nach werden unter Rithren 50 g geschmolzenes MDT eingetragen
und gleichzeitig mit der Dosierung von 14,5 g Monoisopropyl-
amin begonnen., Anschlieflend werden 10 g Natronlauge, 8 g
Monomethylamin und nochmals 10 g Natronlauge zugegeben,
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Wihrend der Zugabe des Monomethylamins wird zum Sieden ‘er-
hitzt und bei dieser Temperatur nach Zugabe der restlichen
Natronlauge noch eine Stunde gerithrt. Anschlieflend werden die
organische und wiBirige Phase getrennt und das Gemisch aus
Xylol und dem Reaktionsprodukt durch Destillation von Rest-
mengen an Wasser befreit. Das wasserfreie Gemisch wird als
Fmulsionskonzentrat formuliert. Es werden 94 ¢ d. Th. 2-Me-
thy lmercapto=-4-isopropylamino-6-methylamino-1,3,5=-triazin nit
einem Gehalt von 93 % erhalten,

Beispiel 632

500 m1:Wasser und 75 ml Chlorbenzol werden auf 45 °¢ erwirmt
und mit 1 g Mersolat und 0,5 g Monoisopropylamin versetzt,
panach werden unter Riihren 50 g geschmolzenes MDT eingetragen
und gleichzeitig mit der Dosierung von 14,5 g Monoisopropyl-
amin begonnen, AnschlieBend werden 10 g Natronlauge, 8 g Mono-
methylamin und nochmals 10 g Natronlauge zugegeben, Wahrend
der Zugabe des Monomethylamins wird zum Sieden erhitzt und bei
dieser Temperatur nach Zugabe der restlichen Natronlauge noch
eine Stunde gerithrt, AnschlieBSend werden die organische und '
wiBrige Phase getrennt und das Gemisch aus Chlorbenzol und

dem Reaktionsprodukt durch Destillation von Restmengen an
Wasser befreit. Das wasserfreie Gemisch wird als Emulsions-
konzentrat formuliert, Es werden 92 % d. Th. 2-Methylmercapto-
4~isopropylamino~6-methylamino-1,3,5~triazin mit einem Gehalt
von 94 % erhalten,
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- vorzugsweise bei 45 G, begonnen wird, @
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Patentansgruch

Verfahren zur Synthese von Methylmercapto-bis-alkylamino=- “
s-triazinen, dadurch gekennzeichnet, daB die genannten b
Verbindungen durch Umsetzung von 2~Methylmercapto-4,6-di-~

chlor-s~triazin mit Aminen und einem Sdureacceptor erhal-

ten werden und die Umsetzung in einem organischen Ldsungs-
mittel oder einem heterogenen Gemisch aus organischem L&-

sungsmittel und Wasser durchgefiihrt wird.

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB
Losungsmittel verwendet werden, die mit Wasser chht misch-
bar sind.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
daB als Siureacceptor Alkalihydroxyd verwendet wird,

Verfahren nach Punkt 4 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
daB bel der Reaktlon 0,1 bis 0,5 % eines Tensides zuge—
setzt werden,

Verfghren nach Punkt 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
daB 1 bis 5 % des zuerst dosierbten Amins bereits mit dem
Wasser vorgelegt werden,

Verfahren nach Punkt 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, ;
daB die Reaktion be1 einer Temperatur von 20 bis 90 C,
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