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(54} Sposch vyraby seli s alkalickym kevem alebo kavom alkalickych zemin
2-metyl-4-chlirfenoxyoctovej kyseliny

1 2

Rie3enie sa tyka chemickej technoldgie.
Kiedi vyrobu soli 2-metyl-4-chlérfenoxyocto-
vej kyseliny, pri€om sa neutralizdcia usku-
totiuje pri teplote 85 aZ 100°C v tavenine
pouZitim neutralizatného ¢inidla, ktorym
mobZe byt hydroxid, uhli¢itan, kysli€nik al-
kalického kovu alebo kovu alkalickych ze-
min, dalej sa tavenina po neutralizacii o-
chladi a upravuje do findlnej formy: drt,
préasok, granulka, peletka, pilulka.
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Vynélez sa tyka vyroby soli s alkalickym
kovom alebo kovom alkalickych zemin 2-
-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny neu-
tralizdciou taveniny 2-etylienoxyoctovej Kky-
seliny, priCom sa po ochladeni ziskava pro-
dukt v tuhom stave.

Kyselina 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd a
jej soli sa pouZivaji ako velmi G&inné her-
bicidy. NajéastejSie sa pripravuje chloraciou
2-metylfenoxyoctovej  kyseliny  plynnym
chlérom pri teplote 95 aZ 105 °C, ako je o-
pisané v ¢s. patente 91 160. Kontinualny spo-
sob chlordcie sodnej, draselnej alebo sod-
nodraselnej soli 2-metylfenoxyoctovej Kky-
seliny vo vodnom roztoku je opisany v &s.
patente 99 892, kontinudlny spdsob chloré-
cie volne 2-metylfenoxyoctovej Kkyseliny
p:ynnym chlérom opisuje €s. patent 107 807.
MoZnost kombinédcie chlordcie 2-metylfeno-
xyoctovej kyseliny plynnym chlérom s na-
slednym dochlérovanim chériianom uvéadza
&s. AO 172 188. Chlordciu 2-metylfenoxyoc-
tovej kyseliny plynnym chlérom pri hodno-
e pH 4 aZ 6 opisuje francuzsky patent
1116 356. Chlordciu vodnym roztokom chlér-
nanu sodného pripraveného vopred alebo
,in situ” v reak&nej zmesi pri teplote 50 °C
opisuje patent V. Britdnie 722 625. Chloré-
ciu suspendovanej 2-metylfenoxyoctovej ky-
seliny pri hodnote pH rovnej 1 v heterogén-
nej faze za pritomnosti kyse'iny chlorovo-
dikovej chlériianom sodnym pri teplote 20
stupiiov Celzia opisuje DAS 1027 680. Chlo-
rédcia sodnej soli 2-metylfenoxyoctovej ky-
seliny chlérom v pritomnosti hydrouhli&i-
tanu je opisand v pat. V. Britdnie 855 504.
Vyroha 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyse-
liny pomocou chlérilanu sodného v pritom-
nosti minerdlnej alebo karboxylovej kyse-
liny, vyrobu 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej
kyseliny chloraciou sodnej soli 2-metylfeno-
xyoctovej kyseliny a ziskanie 2-metyl-4-
-chlérfenoxyoctovej kyseliny vyzrdZanim s
prebytkom vodného roztoku minerélnej ky-
seliny opisuje €s. AO 179 200.

Nevyhodou pripravy 2-metyl-4-chlérfeno-
xyoctovej kyseliny chlordciou 2-metylfeno-
yyoctovej kyseliny plynnym chlérom je, Ze
po neutralizdcii 2-metyl-4-chlérfenoxyocto-
vej kyseliny vodnym roztokom amoniaku sa
ziskava maximélne 40%-ny vodny roztok a-
ménnej soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej
kyseliny. Vysoky obsah vody spdsobuje zvy-
Senie ndkladov na obaly i dopravu. Pri
skladovani za niZSich tepldot dochéadza ku
kryStalizdcii produktu, ¢o zpdsobuje problé-
my pred samotnou aplikaciou produktu v
polnohospodérskom sektore. Podobne ne-
vyhody maji i vodné roztoky sodnych, dra-
selnych, aminovych soli 2-metyl-4-chiérfe-
noxyoctovych kyselin, ktorych koncentrédcia
vo vodnom roztoku dosahuje 18 max. 40 %
himotnostnych.

Vyssie uvedené nedostatky sii odstréne-
né spdsobom vyroby soli s alkalickym Kko-
vom alebo kovom alkalickych zemin 2-me-
tyl-chlérfenoxyoctovych Kkyselin podla pred-
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metu vyndlezu. Kyselina 2-metyl-4-chlérie-
noxyoctovd vyrobend chloriciou 2-metylfe-
noxyoctovej kyseliny (alebo jej sodunej, resp.
draselnej soli] p'ynnym chlérom sa ziska-
va zo stupila chloréacie pri teplote cca 100
stuptiov Celzia. :

Takto ziskand tavenina 2-metyl-4-chlor-
fenoxyoctovej kyseliny po oddeleni vodnej
fazy od organickej sa dalej neutralizuje pri
teplote 85 aZ 100 °C vodnyin roztokom NaOH,
alebo KOH, pripadne Na2CO3. Na neutraliza-
ciu taveniny 2-metyl-4-chlérfenoxyoctove]j
kyseliny moZno pouZit i kombinAicie vod-
nych roztokov alkalickych hydroxidov a e-
Lo uhliitanov. Neutralizdciu taveniny pri
uvedenej teplote moZno uskutoénit hydroxi-
dom, uhli¢itanom, kysli€nikom alkalického
kovu alebo kovu alkalickych zemin.

Podas neutralizdcie pri teplote 85 aZ 100
stuptiov Celzia sa neutralizatnd voda sa-
movolne uvoltiuje z reak&ného priestoru a
odchéddza z taveniny neutralizovanej 2-me-
tyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseliny vo forme
vodnych pér, ktoré sa oddeluji a konden-
zuji. Neutralizdciu moZno robit kontinu-
&lne alebo diskontinudlne v neutralizatnom
Zlabe pri teplotach 85 aZ 100 °C.

Prevedenie vynélezu je jednoduché a ddv-
kovanie neutralizadného média sa robi na
zéklade obsahu 2-metyl-4-chlérfenoxyocto-
vych kyselin, prifom moldrny pomer neutra-
lizadného média ku 2-metyl-4-chlorfenoxy-
octovej kyseline je 1 aZ 3 ku 1. V pripade
pouZitia soli na vyrobu kombinovanych her-
bicidnych pripravkov je moZné neutralizéa-
ciu uskuto€nit i v moldrnom pomere neu-
tralizatného média ku MCPA 1 : 3.

Tavenina soli 2-metyl-4-chlorfenoxyocto-
vej kyseliny tvoriaca nizkoviskdéznu kvapa-
linu sa dalej chladi, pri€om tuhne na kreh-
ki hmotu, ktord sa dobre drvi a melie, a-
lebo v procese chladenia upravuje do roz-
nych findlnych foriem (drt, peletka, tablet-
ka, Supinka, pra3ok). Tvrdd a krehkd& hmo-
ia soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej kyseli-
ny sa pred aplikdciou v polnohospoedarskom
sektore lahko rozpista vo vode na vodny
roztok soli 2-metyl-4-chlérfenoxyoctovej ky-
seliny.

Vyhodou uvedeného postupu je, Ze sa
ziskava produkt vo forme tuhej fdzy obsa-
hujdci minimélne 65 % u&innej ldtky MCPA,
pri€om v zavislosti od podmienok chlorécie
i neutralizdcie, ako i v zavislosti od pouZi-
tého neutralizaéného média moZno ziskat
produkt ‘obsahujtci aZ 90 % MCPA vo for-
ne soli.

Podstatnou mierou sa zniZia néklady na
cbaly produktu, ndklady na dopravu. Zis-
kava sa produkt, ktory moZno nenéroéne
skladovat a ktory sa pred aplikdciou lahko
rozpista vo vode.

Priklad 1

2-metyl-4-chlérfenoxyoctovd kyselina sa
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pripravila chlordciou 2-metylifenoxyoctovej
kyseliny plynnym chlérom a po oddelent
vodnej vrstvy sa tavenina 2-metylfenoxyoc-
tovej kyseliny obsahujtca 76 % MCPA neu-
tralizovala 43 %-nym roztokom NaOH pri
teplote 85 aZ 100 °C. Neutralizdcia sa usku-
tognila diskontinuélne, pri¢om sa na neutra-
lizaciu pouZilo 1,4 moél. prebytku NaOH vo
forme 43 %-ného roztoku. Vysledné pH ta-
veniny soli MCPA bolo 8,5. Pofas neutrali-
zécie sa vodné pary viedli do spdtného chla-
dita a po ochladeni sa vodna féaza oddelo-
vala a nevracala spédt do taveniny. Po ukon-
feni neutralizdcie sa tavenina sodnej soli
MCPA, ktora tvori pri uvedenej teplote ried-
ku nizkoviskéznu kvapalinu, ochladila vylia-
tim na student kovovi stenu, na ktorej tvo-
rila jemné Supinky, ktoré sa velmi lahko po
ochladeni na 20 °C oddelovali od kovovej
platne. Tuhd MCPA vo forme sodnej soli
ohsahovala 75 % MCPA, lahko sa drtila v
laboratornych drti¢kach.

Priklad 2

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, e sa namiesto 43 %-ného rozto-
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ku, NaOH pouZil 40 %-ny vodny roztok KOH.
Po neutralizdcii tuhd MCPA obsahovala 78
percent MCPA.

I'riklad 3

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze namiesto 43 %-ného roztoku
NaOH sa pouZil Na2C0O3. Neutralizacia sa u-
skutotnila pri teplote 85—95 °C. Vysledny
produkt obsahoval 83 % MCPA vo forme
sodnej soli.

Priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze namiesto roztoku NAOH sa
pouZil m ety kysliénik vdpenaty s obsahom
95,66 % Ca0. Neutralizdcia sa uskutonila
do pH 7,5, pri ktorej sa ziskal produkt ob-
sahujici 86 % MCPA vo forme vdpenatej
soli.

Vynalez je moZné pouZit pri vyrobe soli
Z-metyl-4-chlérienoxyoctovej kyseliny, ktoré
sa pouZivaji ako herbicidny pripravok v
polnohospodarstve.

PREDMET VYNALEZU

Sposob vyroby soli s alkalickym kovom
alebo kovom alkalickych zemin 2-metyl-4-
-chlérfenoxyoctovej kyseliny ziskanej ch o-
rdaciou 2-metylfenoxyoctovej kyseliny chlo-
rom vyznafeny tym, Ze tavenina 2-metyl-4-
-chlérfenoxyoctovej kyseliny po ukonéeni
procesu chlordacie sa oddeli od vodnej fazy

a4 dalej sa roztavend 2-metyl-4-chlorfenoxy-
octova kyselina pri teplote 85 aZ 100 °C ne-
utralizuje hydroxidom, uhli¢itanom, kysli¢-
nikom alka'ického kovu alebo kovu alkalic-
kych zemin aZ po pH 7,5—8,5 a dalej sa o-
chladi.
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