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1 o 2
Vynélez sa tyka sp@sobu vyroby f{yzikal-
no-chemicky stélej zmesi 2,4-bis-alkylamino-
-6-chldr-s-triazinu s 2,4-bis-alkylamino-6- -
-metyltio-s-triazinom reakciou zmesi kyanur-
chloridu s 2,4-dichlor-6-metyltio-s-triazinom
v nepoldrnem organickom rozptastadle s rov-
nakym latkovym mnoZstvom alkylaminu vie-
obecného vzorca I

RINH2
(1)

a s rovnakym ldtkov§m mnoZstvom alkyl—
aminu v8eobecného vzorca II

R2NHz
(11}

kde

- R! a R? maja vyznam uvedeny v opise,
vZdy v pritomnosti hydrozidu sodného ako
chlprovodik viaZiceho ¢&inidla a po odstra-
neni nepoldrneho rozpastadla sa fyzikédlno-
-chemicky stdla zmes ziska kryStalizdciou
z 20 a¥ 25 %-ného vodného roztoku alifa-
tického ketonu. Zbytky R! a R2 mé6Zu byt
rovnake alebo rdzne.
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Vynélez sa tyka spOscbu vyroby-fyzik4l-

no-chemicky stdlej zmesi 2,4-bis-alkylami-
no-6-chlor-s-triazinu s 2,4-bis-alkylamino-6-
-metyltic-s-triazinom.

Je znédme, Ze zmesi 2,4-bis-alkylamino-6-
-chlér-s-triazihov s 2,4-bis-alkylamino-6-me-
tyltio-s-triazinmi sdi zloZkami mnohych vy-
znamnych herbicidnych pripravkov. Zname
si najméd zmesi 2-etylamino-4-chlér-6-terc.-
-butylamino-s-triazinu (terbutylazinu) s 2-
-etylamino-4-metyltio-6-terc.butylamino-s-
-triazinom (terbutrynom}, 2-etylamino-4-
-chlér-6-izopropylamino-s-triazinu (atrazi-
nu) s 2-etylamino-4-izopropylamino-6-metyl-
tio-s-triazinom (ametrynom) a pod. Uvede-
né kombinované prepardty sa obvykle upra-
viji do formy dispergovatelnych préskov a
suspenznych koncentrétov.

Uprava kombinovanych preparédtov na bé-
ze 2,4-bis-alkylamino-6-chlér-s-triazinov s
2,4-bis-alkylamino-8-metyltio-s-triazinmi
predstavuje tec¢hnicky problém, lebo pri-

pravky ziskané fyzikdlnym zmieSanim oboch

aktivnych 1l4tok a upravenim takto ziskanej
zmesi maji nevyhovujicu stdlost fyzik4l-
nych vlastnosti pri skladovani.

Z Cs. pat. 194 660 je zndme, Ze fyzikalno-
-chemicky stdlu zmes tychto zli¢enin moZ-
no ziskat napriklad stavenim oboch zloZiek
a pomalym ochladzovanim a o&kovanim
chladniicej taveniny alebo kry3talizdciou
zmesi tesne pod teplotou topenia. Tento spd-
sob je nevyhodny, lebo vyZaduje izolaciu
oboch zloZiek v fistom stave, zariadenie na
roztavenie zloZiek, dlhé &asy kryStalizdcie
(cchladzovanie o 0,01 aZ 0,2 °C/min) a tuhy
blok intramolekuldrnej zld&eniny je potreb-
né drvit a mliet. Dali spdsob pripravy sta-
lej intramolekuldrnej zlifeniny spodiva v

krys$talizacii oboch zloZiek z bezvodych roz-

ptstadiel ako st nitrily, amidy, alkoholy a-
lebo ketdny, pripadne ich zmesi s uhlovo-
dikmi. Tato kryStalizdcia ddva v3ak velmi
nizke vytaZzky (v pripade metanolu 60 %,
v pripade zmesi hexdn ; acetén 1:1 40 %).
Z ¢&s. autorského osved&enia €. 226 627 je
znéme, Ze 1 mo6l 2,4-dichlor-6-metyltio-s-tria-
- zinu (MDT) reaguje s 1 mélom aminu v pri-
tomnosti 1 moélu vodného roztoku hydroxi-
du sodného prakticky adiabaticky. Pre na-
hradenie chléru v 2-alkylamino-4-chlér-6-
-metyltio-s-triazinoch dalSou alkylaminosku-
pinou je potrebné zvysit teplotu reakcénej
zmesi na 60 aZ 70 °C pocas 2 aZ 5 hodin, a to
aj v prostredi acetonu [&s. pat. 145 197).
Dalej je zndme, ¥e kyanurchlorid reaguje
s alkylaminmi v pritomnosti hydroxidu sod-
ného v dvojfdzovom vodno-organickom pro-
stredi_prakticky za adiabatickych podmie-
nok (Cs. pat. 156 446). Je tieZ zndme, Ze
chlér v 2,4-bis-alkylamino-6-chlér-s-triazi-
‘noch je len obtiaZne nukleofilne vymenitel-
ny.
V&désinu nedostatkou pripravy fyzikalno-
-chemicky stédlej zmesi 2,4-bis-alkylamino-6-
-chlér-s-triazinov. s 2,4-bis-a1kylamino-6-me-
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tyltio-s-triazinmi vo vzdjomnom hmotnost-
nom pomere 1:9 aZ 9:1 odstraﬁuje spdsob
vyroby podla vynélezu.

Podstata vynalezu spoliva v tom Ze zmes
kyanurchloridu s 2,4-dichlor-6- metyltlo s-
-triazinom v ne‘polérnom organickcm roz-
pustadle sa nechd zreagovat s rovnakym l4t-
kovym mnoZstvom alkylaminu vSeobecného
vzorca -

RINH:2
(0

v ktorom

R! znamend alkylskupinu s 1 a¥ 5 atoma-
mi vhlika a rovnakym latkovym mnoZstvom
alkylaminu v8eobecného vzorca II

R2NH32
(11}

v ktorom

R2 znamend alkylskupinu s 1 aZ 5 at6ma-
mi uhlika vZdy v pritomnosti hydroxidu sod-
ného ako chlorovodik viaZiceho &inidla a
po odstraneni nepoldrneho rozpuStadla sa
fyzikdlno-chemicky stdla zmes ziska krySta-
lizdciou z 20 aZ 50 %-ného vodného rozto-
ku alifatického keténu. Ak R! = RZ potom
latkové mnoZstvo alkylaminu je dvojnédsob-
né, oproti latkovému mnoZstvu zmesi kya-
nurchloridu a 2,4-dichlér-8-metyltio-s-triazi-
nu. :
Ziskanu fyzikalno-chemicky stdlu zmes je
mozné upravovat mletim, zmie3avanim s
plnidlami ako kaolin, kyslitnik kremidity,
s dispergatormi, emulgédtormi a podcbne na
zméadtatelné popra3e, ktoré sa modzu sklado-
vat aZ dva roky pri teplote —5 aZ +30°C
bez zmeny ich fyzikdlno-chemickych vlast-
nosti.

Uvedené priklady ilustrujd, ale neobme-

zu]u predmet vynélezu.

Priklad 1

V 500 cm? toluénu sa rozpustilo 9,9 g 2,4-
-dichlor-6-metyltio-s-triazinu {0,05 mélu) a
83,8 g kyanurchloridu (0,45 molu). K rozto-
ku se za mieSania pridalo 51,9 g 70,4%-ného
vodného roztoku terc.butylaminu (0,50 moé-
lu) a 136,8 g 14,62%-ného vodného
roztoku hydroxidu sodného (0,50 mélu),
pricom teplota reak&nej zmesi nepre-
vysila 50°C. Po 15-minfitovom mieSani
sa k reakénej =zmesi pridalo 50,8 §
44.4%-ného vodného roztoku etylaminu
(0,50 mclu) a 1375 g 14,62 %-ného
vodného roztoku hydroxidu sodného (0,503
mélu). Reakénd zmes sa eSte 1 hodinu mie-
Sala pri teplote varu. Potom sa vodnou pa-
rou oddestiloval toluén, k zvySku sa prida-
lo 125 cm’ aceténu a reak&nd zmes sa za
mieSania = ochladila na 20°C. Vypadnuty
krystalicky produkt sa odfiltroval, premyl s
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250 ml vody a vysu$il do kon3tantnej hmot-
nosti.
Ziskalo sa 111,5 g produktu, ktory podla

analyzy obsahoval 90,4 % terbutylazinu a

9,2 % terbutrynu.
Priklad 2

Postupovalo sa ako v priklade 1 s tym
rozdielom, Ze k 500 cm? toluénu sa pridalo
46,6 g kyanurchloridu (0,25 mélu} a 49,5
gramov 2,4-dichlor-6-metyltic-s-triazinu (0,25

mdlu). K toluénovému rozioku sa za mieSa-.
nia pridalo 51,9 g 70,4 %-ného vodného roz-
toku terc. butylammu (0,50 mélu), 136,8 g

14,62 %-ného vodného . roztoku etylaminu
[0 50 moélu) a 137,5 g 14,62 %-ného vodné-
ho roztoku hydroxidu sodného (0,503 mélu).
Po oddestilovani toluénu, pridani acetonu,
ochladeni, izolovani a vysuSeni sa ziskalo
114 g bieleho aZ krémovo sfarbeného krys-
talického produktu s obsahom 49,5 % terbu-
tylazinu a 48,8 % terbutrynu.

Priklad 3
aj

V 500 cm3 toluénu sa rozpustilo 67,3 g 2,4-
-dichlér-6-metyltio-s-triazinu (0,34 molu),
28,0 g kyanurchloridu (0,15 mélu) a k zis-
kanému roztoku sa postupne za ,,adiabatic-
kych" podmienok pridalo 51,9 g 70,4 %-né-
ho vodného roztoku terc.butylaminu (0,50
molu), 136,8 g 14,62 %-ného hydroxidu sod-

"ného (0,50 mélu} a po 15 min. mieSani 50,8

gramov 44,4 %-ného vodného roztoku etyl- -

aminu (0,50 milu) a 1375 g 14,62 %-ného
vodného roztoku hydroxidu sodného (0,503
mélu}. Po hodinovom mieSani reakénej zme-
si pri teplote varu sa vodnou parou oddesti-
loval toluén, k zvy3ku sa pridalo 150 ml ace-
ténu a po ochladeni, odfilirovani, premyti
a vysuSeni sa ziskalo 119 g produktu, kto-
ry obsahoval 67,8 % terbutrynu a 30,9 %
terbutylazinu. .

b)

V 2500 cm3 toluénu sa rozpustilo 336,3 g
2,4-dichlér-6-metyltio-s-triazinu (1,72 molu)
a 139,7 g kyanurchloridu (0,76 mélu]. K zis-
kanému roztoku sa za mieSania ,,adiabatic-

500 cm® vody a

6
ky* pridalo 256,9 g 71,16 %-néko vcdného

~roztoku terc.butylaminu (2,50 mslu), 687,4

gramov 14,62 %-ného vodného roztcku hyd-
roxidu sodného (2,51 mélu]. Reakénéd zmes

- sa potom udrZiavala 1 hodinu pri teplote

varu, vodnd vrstva sa oddelila a z toluéno-
vého roztoku sa rozpuSfadlo oddestilovalo
vodnou parou. K zvySku sa pridalo 1 000 cmn3
acetény, zmes sa chladila ve 29°C, tuha
kryStalicka ldtka sa odfiltrovala, premyla s
vysuSila do konStantnej hmot-
nosti. Ziskalo sa 560 g produktu, ktory cbsa-
hoval 72,1 % terbutrynu a 27,3 % terbutyl-

azinu.

Priklad 4

Postupovalo sa ako v priklade 1 s tym
rozdielom, Ze k 500 cm? toluénu sa pridalo
88,23 g 2, 4-dichlér-6- -metyltio-s-triazinu (0,45
molL] 9,3 g kyanurchloridu (0,05 mélu),
51,9 g 70,4 %-ného vodného roztoku terc.bu-
tylaminu (0,5 mélu), 136,8 g 14,62 %-ného
vodného roztoku hydroxidu sodného (0,5
mélu). Po oddestilovani toluénu, pridani
acetonu a dalSom obvyklom spracovani sa
ziskalo 120,0 g produktu s obsahom 11,4 %
terbutylazinu a 88 % terbutrynu.

Priklad 5

V 500 cm?3 toluénu sa rozpustilo 49,02 g
2,4-dichlér-8-metyltio-s-iriazinu (0,25 molu]},
46,1 g kyanurchloridu (0,25 molu) a za mie-
Sania sa k roztoku pridalo 49,1 g 60,2 %-né-
ho vodného roztoku izopropylaminu (0,5
molu) a 133,4 g 15,0 %-ného vodného roz-
toku hydroxydu sodného (0,5 molu). Po 30
mindtach mie3ani sa k reak&nej zmesi pri-
dalo 53,7 g 42,0 %-ného vodného roztoku
etylaminu (0,5 molu) a 133,4 g 15,0 %-ného
vodného roztoku hydroxidu sodného (0,5
molu). Reakind zmes sa potom mieSala es-
te 1 h pri teplote varu reakénej zmesi. Po-
tom sa vodnou parou oddestiloval toluén, k
zvysku sa pridalo 125 cm3 acetdénu, reakéna .
zmes sa za mieSania ochladila na 20 °C, vy-
padnuty kryStalicky produkt sa odfiltroval,
premyl s 250 ml vody a vysu$il do kon3tant-
nej hmotnosti.

Ziskalo sa 107,5 g produktu, ktory podla
analyzy obsahoval 49,3 06 atrazinu a 49,4 % .
a 49,4 % ametrynu.
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PREDMET VYNALEZU

Sp6sob vyroby fyzikdlno-chemicky stélej
zmesi 2,4-bis-alkylamino-6-chlor-s-triazinu s
2,4-bis-alkylamino-6-metyltio-s-triazinom vy-
znacujici sa tym, Ze zmes kyanurchloridu s
2,4-dichlér-6-metyltio-s-triazinom v nepolar-
nom organickom rozpa3tadle sa nechi zre-
- agovat s rovnakym latkovym mnoZstvom al-
kylaminu v8eobecného vzorca I

R]‘NHZ [I]i

v ktorom R! znamend alkyl s 1 aZ 5 atoma-

Severografia, n. p., Z&vod 7, Most

mi uhlika a s rovnakym l4atkovym mnoZ-
stvom alkylaminu vSeobecného vzorca II

R2 NH2 , (11},

v ktorom R? znamend alkyl s 1 aZ 5 atéma-
mi uhlika vZdy v pritomnosti hydroxidu sod-
ného ako chlorovodik viaZiceho &inidla a
po odstrdneni nepoldrneho rozpusiadla sa
fyzikdlno-chemicky stdla zmes ziska kry3ta-
lizdciou z 20 aZ 25 %-ného vodného rozto-
ku alifatického ket6nu, prigom zbytky R! a
R? moZu byt rovnaké alebo rozne.

Cena 2,40 Kés
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