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(54) Sposob odstraniovania chlérkrezolov z amonnych alebo aminovych soli

kyseliny 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej

Vynalez rie§i zniZovanie chlérkrezolov
v amonnych alebo aminovych soliach 2-me-
tyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny.

Chlérkrezoly sa odstraiiuji z amoénnych
alebo aminovych soli 2-metyl-4-chlérfenoxy-
octovej kyseliny vodnou parou.

V destilate obsiahnuté chlérkrezoly sa po-
sobenim alkalického hydroxidu prevedu na
alkalické chlorkrezolaty, ktoré kondenzaciou
s chléroctanom alkalického kovu vytvoria
chlérsubstituované fenoxyoctové kyseliny.

Vynalez mozno vyuzit pri zniZovani deri-
vatov fenolu z herbicidov 2-metyl-4-chlérfen-
oxyoctovej kyseliny.
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Vyndlez sa tyka spésobu odstratovania
chlorkrezolov z aménnych alebo aminovych
soli kyseliny 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej
(MCPA).
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Amonne a aminové soli sa pripravuju po-
dla tychto reakcii:
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kde R je vodik, alebo alkyl s 1 a% 10 atémami
uhlika a Ry je alkyl s 1 a% 10 atémami uhlika,
alebo aryl s 6 a% 10 atémami uhlika.
Zavédzanie chléru do vodného roztoku sod-
nych, draselnych, alebo sodnodraselnych soli
2-metyl-fenoxyoctovej kyseliny (MPA) pri
teplote 0—120°C a hodnote pH 3—4 chrani
¢s. pat. 91160. Nepretr¥it4 chloricia chlérom
je dana &s. pat. 99892. Roztok alkalickej soli
MPA a roztok krezoldtu alkalického kovu sa
kondenzuje v kaskéde reaktorov za vzniku
alkalickej soli o hodnote pH 6—7, ktora sa ne-
pretrzite odkrezoluje na koléne priamou pa-
rou a chléruje za vzniku MCPA, ktora vo for-
me taveniny sa nepretrzite neutralizuje na al-
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kalicku sol ako udéva &s. pat. 107807, chlo-
rdciou MPA v parafine udava $véd. pat.
154441, chloraciu vo vodnom roztoku hydro-
genuhli¢itanu sodného chréni V. Britania pat.
885504. Druhy spdsob vyroby MCPA spoéiva
v tom, Ze sa najprv chléruje ortokrezol s chlé-
rom, sulfurylchloridom, alebo alkalickym
chlérdanom. Chloraciu so sulfurylchloridom
v chl6érovanych uhlovodikoch s vyhodou tri-
chléretylénu udéva rak. pat. 260910, chlora-
ciu za pritomnosti organickych zludenin dusi-
ka chréni rak. pat. 262265. Pripravu 4-chlér-
ortokrezolu za pritomnosti bezvodych chlori-
dov hlinitého, Zelezitého, cini¢itého, zinoéna-
tého z ortokrezolu udéva pat. V. Brit, 926014.



Tavenina po chloracii podla ¢s. pat. 99892 ob-
sahuje asi 2,5-5 0}y hmotnostnych chlorova-
nych krezolov, 80--88 %, hmotnostnych fen-
oxykyselin, ktoré obsahuju 5—15 9, hmot-
nostnych MPA, 55—709%, hmotnostnych
MCPA, 5-109%, hmotnostnych 2-metyl-4,6-
-dichlérfenoxyoctovej  kyseliny, 7—159%,
hmotnostnych 2-metyl-6-chlérfenoxyoctovej
kyseliny a wuréité mnoZstvo nedefinova-
nych organickych latok. Po neutralizacii
taveniny s vodnym roztokom amoniaku
obsahuje roztok 50—609, hmotnostnych
aménnych soli fenoxykyselin, obsah amoén-
nych soli chlérkrezolov 1,5—3,5%, hmot-
nostnych voIného ¢pavku 0,3—1 %, hmotnost-
nych a pH o hodnote 10—12. Po neutralizicii
taveniny s vodnym roztokom dimetylaminu
obsahuje roztok 45—55 %, hmotnostnych di-
metylaminovych soli fenoxykyselin, 1,3—
3,5 0/, hmotnostnych dimetylaminovych soli

chlérkrezolov, volného dimetylaminu 0,1—°

1 %, hmot.
Vys§ie uvedené nedostatky st odstranené
spdsobom odstranovania chlérkrezolov

z aménnych alebo aminovych soli kyseliny 2-
metyl-4-chlérfenoxyoctovej, podstata ktorého
spodiva v tom, Ze sa na amoénne, alebo ami-
nové soli MCPA pdsobi vodnou parou. V des-
tilate obsiahnuté chlérkrezoly sa pdsobenim
hydroxidu alkalického kovu prevedu na alka-
lické chlorkrezolaty, ktoré kondenzéaciou
s chléroctanom alkalického kovu vytvoria
chlérsubstituované 2-metylfenoxyoctové ky-
seliny. Obsah MCPA v chlérsubstituovanych
derivatoch MCPA je 30 aZ 80 %, hmot.

ZniZzenim obsahu chlérkrezolov v amoén-
nych a aminovych soliach fenoxyoctovych ky-
selin sa zvy$i kvalita tychto vyrobkov.
Z chlérkrezolov, ktoré nemaju herbicidny
uc¢inok sa daju pripravit vyssie uvedenym po-
stupom fenoxyoctové Kkyseliny, ktoré maju
herbicidny Gc¢inok.

Priklad 1 )
Do 500 ml trojhrdlovej banky opatrenej
teplomerom, fritou na vhananie vodnej pary

a chladi¢om sa dalo 250g 52,39, roztoku
aménnych soli fenoxyoctovych kyselin, z kto-
rych bolo 63,79, aménnej soli 2-metyl-4-
chlérfenoxyoctovej kyseliny. Obsah chlérkre-
zolov bol 3,22 %, koncentracia volného ¢pav-
ku 0,42 %,. Chlérkrezoly vo forme aménnych
soli sa oddestilovali vodnou parou po dobu
1 hodiny. Po skonceni oddestilovania vodnou
parou bola koncentracia aménnych soli fen-
oxyoctovych kyselin 51,8 %, a obsah chlérkre-
zolov 1,949/, obsah voIného amoniaku 0 Y%,.
Z destilatu sa po zalkalizovani hydroxidu
sodného na hodnotu pH 10 vyhnal zahriatim
na teplotu 60 °C amoniak. Vzniknuty alkalic-
ky chldérkrezolat sa kondenzaciou s chlérocta-
nom sodnym previedol na fenoxyoctové ky-
seliny, ktoré obsahovali 64,3 9/, hmotnostnych
MCPA. . '

Priklad 2

Do 500 ml trohrdlovej banky opatrenej
chladi¢om, teplomerom, fritou na vhafanie
vodnej pary sa dalo 250 g 43,29, dimetyl-
aminovej soli fenoxyoctovych kyselin, z kto-
rych bol obsah dimetylaminovej soli 2-metyl-
-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny 71,3 9/;. Obsah
chlorkrezolov bol 2,36 %, obsah voIného di-
metylaminu 0,62 %,. Po 1,5 hodinovom oddes~
tilovani chlérkrezolov bola koncentracia  di-
metylaminovej soli fenoxyoctovych kyselin
41,8 %, obsah chlérkrezolov 0,62 %,. V desti-
late sa pridanim hydroxidu sodného upravila
hodnota pH na 10. Dimetylamin sa vyhnal
zahriatim na 70°C. Alkalicky chlérkrezolat
kondenzaciou s chléroctanom sodnym sa pre-
viedol na fenoxyoctové kyseliny, ktoré obsa-
hovali 57,6 %, MCPA. ‘

ZniZzenim obsahu chlérkrezolov v amon-
nych a aminovych soliach MCPA sa zvysi ich
kvalita, pretoZe obsah chlérkrezolov je jeden
z kvalitativhych ukazovatelov. NajlepSie sa
d4 nepretrzite prevédzat na koléne vodnou
parou.

PREDMET VYNALEZU

Spobsob odstrafiovania chlérkrezolov
z amoénnych alebo aminovych soli kyseliny
2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej, vyznacéujlci sa
tym, Ze sa na amoénne alebo aminové soli 2-
metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny pésobi
vodnou parou, chlérkrezoly obsiahnuté v des-
tilate sa pdsobenim hydroxidu alkalického ko-

vu prevedd na alkalické chlérkrezolaty, na
ktoré sa posobi alkalickym chléroctanom
za vzniku chlérsubstituovanej 2-metylfenoxy-
octovej kyseliny s obsahom 2-metyl-4-chlér-~
fenoxyoctovej kyseliny 30 az 80 %, hmotnost-
nych.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

