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(57) Referatas:

ISradimas yra skirtas cipermetrino, kurio sandara isrei$kiama formule (l)
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- Cia anglies atomai, paZymeti 1, 3 ir a, yra chiraliniai anglies atomai, 0 banguotos linijos parodo cis ir trans
konfigGracijg ciklopropano Ziedo at2vilgiu - izomery miiniy, kurie i$ teoriskai galimy 8 cipermetrino izomery turi
maziausiai 95 % izomery poros 1R trans S ir 1S trans R (1b) arba tiktai izomery pory 1R cis S ir 1S cis R (1a) ir (1b)
misinj, kuriame (1a):(1b)=55:45-25:75, gaunamy antros eilés asimetrinio virtimo badu temperatlroje nuo 0°C iki
+25°C, dalyvaujant antrinei amino bazei, i$ pradinio cipermetrino izomery misinio, kurio grynumas maziausiai 90
% Ir kuris turi sekan&ius po izomery poros (1b) cis ir kitus trans izomerus arba izomery porg 1a+ 1b nepageidaujamu
santykiu, gavimo badui. Bddas skiriasi tuo, kad procesas nepertraukiamai vykdomas keliuose reaktoriuose,
kuriuos jungiant yra sudaroma grandiné i$ 2-10 reaktoriy, turin&iy paeiliui $aldytuva, maisyklg ir kaitintuvg, reaktoriai
sustatyti vienas paskui kita, temperatdry juose intervalas +30-(-25)°C, esant maksimaliam temperatary skitumui
10°C, | reaktoriy dedama 1 svorio dalis galutinés kristalinés medziagos ir gali biti dedama 0,4 svorio dalys bazés;
kiekvieno reaktoriaus misinys gali biti praskiedZiamas 0,4 svorio dalimis tirpiklio, ir | pirma reaktoriy dedama 1
svorio dalis formule (1) iSreiSkiamy izomery miinio, kurio grynumas maziausiai 90 %, ir po to gali bati dedama
daugiau negu 0,4 svorio dalys bazés ir daugiau negu 0,4 svorio dalys protoninio tirpiklio, misinys maisomas, ir
reakcijos misinys arba jo dalis pereina j antra, 0 po to j sekandius reaktorius, kartu su tuo gali bati kartojamas
protoninio tirpiklio ir bazes déjimo | reaktorius procesas; maisymo procesas kartojamas keleta karty, kartu su tuo
periodiskai arba nepertaukiamai | pirma reaktoriy dedamas Zalias cipermetrinas ir 0,4 svorio dalys protoninio
tirpiklio ir/arba bazes, tuo badu reakcijos misinys, apdorojamas anks¢iau apradytu badu, pereina visus reaktorius
ir reaktoriy grandinés gale gaunami kristalai, kurie gali bti iSskirti i$ kristaly suspensijos.
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Siame iSradimo apra3yme vyra kalbama apie a-cian-3-
fenoksibenzil-3-(2.2-dichlorvinil)-2.2-dimetilciklopro-
pankarboksilato (Zemiau vadinamo cipermetrinu), kurio

sandara iSreiskiama formule (I).

(I)

enantiomery (veidrodiniy izomery) mis3iniy, turindiy
apibréZitg izomery santyki, gaunamy asimetrinio virtimo

badu, gavima.

ISradimo apraSyme erdviné konfigliracija pakaity, pri-
jungty prie chiralinio anglies atomo (paZyméto raide a),
Zymima simboliais S ir R. Terminai "cis" ir "trans"
naudojami paZymeti padé&iai ciklopropano Ziedo treé&io
anglies atomo pakaity, o absoliuti erdviné konfi-
giracija pirmo anglies atomo pakaito saglyginai Zymima
IR ir 1S. Ivairiems enantiomerams ir jy poroms paZyméti

naudojami tokie sutrumpinimati:

la miSinys 1R cis S ir 1S cis R;
alfametrinas (Fastac)

lb misinys 1R trans S ir 1S trans R
(Transmix)

lc misinys 1R cis R ir 1S cis $§

1d misinys 1R trans R 1r 1S trans S

1f IR cis S

lg IR trans S
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lh 1S cis R
11 1S trans R

la+lb asimetrinas (Chimix)

Siame iSradime yra kalbama apie tokius cipermetrino,

kurio sandara idreidkiama formule (I).

| K W 0
Ul =3 %COZJ——CH\—@ \@
0l o«
(1)

misinius, kurie 1§ teoriskai galimy 8 cipermetrino izo-
mery, turi maZiausiai 95% izomery 1R trans S ir 18
trans R (lb) turi maZiausiai 95% izomery 1R trans S ir
1S trans SR (lb) arba tiktai izomery pory 1R cis S ir
1S cis R (la) ir (1lb) mis$ini santykiu (la): (1lb)=55:45-
25:75. Cipermetrino izomery misSiniai yra gaunami antros
eilés virtimo bddu, kuris ivykdomas temperatdroje nuo
0'C iki +25°C, dalyvaujant antrinei arba tretinei amino
bazei ir protoniniam tirpikliai. Asimetrinis virtimas
vykdomas pradiniame 90% grynumo cipermetrino izomery
misinyje, turinéiame sekanc¢ius po izomery poros (lb) cis
ir kitus trans izomerus arba izomery porg (la)+(lb)

nepageidaujamu santykiu.

Siam i3rastam buadui charakteringa tai, kad operacijos
viena po kitos nepertraukiamai vykdomos keliuose reak-
toriuose, susidaranc¢iuose 2-10 reaktoriy grandineg;
reaktoriai gali bati Saldomi arba kaitinami ir turi

maisdykles.
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Reaktoriy temperatira reguliuojama (+30) - (-)25°C ribo-
se, maksimalus greta esan&iy reaktoriy temperatiry
skirtumas 10°C. I3 pradZiy 1 kiekvieng reaktoriy dedama
1 svorio dalis galutinio kristalinio produkto, taip pat
gali buti dedama antrinés arba tretinés bazés. Kiek-
vieno reaktoriaus mi3inys praskiedZiamas, pridedant

0,4 svorio dalis protoninio tirpiklio.

Po to i pirma reaktoriy dedama 1 svorio dalis Z2alio
miZinio izomery, kuriy sandara iSreiskiama formule (I)
ir kuriy grynumas maZiausiai 90%, ir, esant reikalui,
antrines arba tretinés bazes 0,01-5% nuo stabi-
lizatoriaus svorio, taip, kad bazés kiekis sudaryty
0,4 svorio dalis ir, esant reikalui, 0,4 svorio dalys
protoninio tirpiklio. MiSinys maiSomas 1ir reakcijos
midinys arba jo dalis perkeliama i antra ir sekancCius
reaktorius, kur protoninio tirpiklio ir bazés déjimo ir
maidymo procesas gali boti kartojamas keleta karty.
Zalias cipermetrinas, esant reikalui, turintis 0,01-5%
stabilizatoriaus, agenta 3alutiniams produktams suristi
iki 0,4 svorio daliy protoninio tirpiklio ir/arba ba-
zés, nepertraukiamai arba periodisSkai dedamas i pirma
reaktoriy. Reakcijos midiniui praéjus visa reaktoriy
grandine 13 reaktoriy grandinés gale gautos Kkristaly

suspensijos gali buti i3skirta kristaline medZiaga.

Po to, esant reikaluli, neutralizuojama bazé reakcijos
misinyje, gautame 13 paskutinio reaktoriaus, arba kris-
talinio produkto pavir$ius, ir/arba galutinis produktas
perkristalinamas is ragsties turindcio tirpiklio,
ir/arba kristaly suspensija islydoma ir iSverdama
60-70'C temperatiroje, dalyvaujant ragSties vandeniniam
tirpalui. Po to kristalinis produktas ekstrahuojamas
temperatiroje nuo 0 iki +70 C, ir iS5 ekstrakto vandeniu
iSplaunamos druskos 1ir rugstys, 1 sistema pridedant
stabilizatoriaus sustabdomas susidarymas junginiy,

kuriy suvdeétis i3rei3kiama tokia bendra formule (II)



LT 3462 B

oocwX /C(
@(\OCCH@/\@

Proceso gale - galutinio produkto perdirbimo stadijoje

- dedamas aldehidas, kaip ciang suri3antis agentas.

Auk3ciau nurodyti cipermetrino izomerai yra in-
sekticidai, turintys naudingas biologines savybes
(EP Nr. 205010 ir EP 208758).

Zinomo proceso metu pageidaujamas izomery mi3inys vyra

iSskiriamas iSkristalinant cipermetrino izomery mi%ini.

Kristalizacija vyksta dalyvaujant bazei, kuri sukelia
epimerizacijg ant a-anglies atomo ir, teoridkai nepa-
geidaujami izomerai gali buati paver&iami i pageidaujamg
produkta. Organinéje chemijoje $is procesas Zinomas to-

kiu pavadinimu: "Antros eilés asimetrinis virtimas" .

I3imtinai cis izomerams gauti taikomu biudu, (la) izo-
meras buvo gautas 135 cipermetriny miSinio. Pradine
medZiaga buvo suspenduota trietilamino pertekliuje
(1,5-30) arba kar3tai i3tirpinta ir i tirpala kris-
talizacijos centrams sudaryti deéta (la), turindios 1R
cis S 1ir 1S cis R izomerus santykiu 1:1. Laipsniskai
Saldant tirpala arba suspensija, medZiaga létai kris-
talinosi. Gautos (la) grynumas 90-95%, iSeiga apie 80%
(EP 67461 ir 109113).

Publikuoti analogiski (lb) gaminimo i8 cipermetrino

badai. (lb) buvo gaminamas 13 cipermetrino, turindio
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lb+1ld trans izomerus, epimerizavimo 30-60°C tempe-
ratdroje buadu, naudojant epimerizavimui organine arba
neorganine baze arba epimerizacijos metu dalyvaujant
tokiam organiniam tirpikliui, kaip petroleteriui ir
2,6-ditretbutil—4-metilfenoliui (EPA Nr. 215010).

Pagal vélesne publikacija la, 1b 1ir la+lb buvo gauti
saveikaujant pradiniy izomery angliavandeniliy suspen-
sijai su baze 1ir katalizatoriumi, kuris buvo 1i3tir-
pintas suspensijoje 1ir buvo parinktas i3 amonio ir
fosforo ketvirtiniy Jjunginiy, o taip pat krauneterio.
Suspensija buvo plakama virtimui ivykti reikalingoje
temperatiroje 1ir rezultate gauti galutiniai izomerai.
Polinkis susidaryti Salutiniams benzoino esterio pro-
duktams buvo sumaZintas pridéjus i suspensija aldehido
akceptoriaus - metabisulfito ir/arba katalizatoriaus -
amoniotetraalkil halogenido, 1iStirpinto aprotoniniame
tirpiklyje, pavyzdZiui, organiniame nitrile. Neorga-
nines bazés buvo vartojamos kieto buvio arba istir-
pintos vandenyje. Kaip baze tikslinga naudoti natrio
cianida (PCT publikacija WO 88/10249).

$io proceso trukumas yra Zymus cipermetrino skilimas,
esant sidlomoms reakcijos salygoms. Sis skilimas vyra
lydimas benzoino dariniu, kuriy sandara i3reisSkiama

formule (II), susidarymo (Ziudr. auksciau) .

"Molekule-akceptorius" tiktai neleidzZia susidaryti
benzoino dariniams, ta&iau ji nestabdo cipermetrino
skilimo. Kitas trukumas, kuris gali bati paminetas, yra
isskyrimas ciano - $alutinio cipermetino skilimo pro-
dukto. Trukumas taip pat yra tai, kad reakcijos misi-
nio, susidedan&io 13 keleto sluoksniy, apdorojimas
komplikuoja 3Sios reakcijos patikima vykdyma pramo-
ninémis salygomis. Galbut todél dideliame skaiciuje
3ioje publikacijoje apraSyty pavyzdZiy nepateikiama

esminiy rezultaty. Didejantys sunkumai deél to, kad
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naudojami misiniai, kuriuose kartu vyra la ir 1b
izomerai, gali bdti parodyti EP Nr. 67461 pavyzdZiu,
pagal kuri izomery pora la buvo gauta izomery miSinio
(la+lb) virtimo trietilamine budu. Publikacijoje vyra
raSoma, kad buvimas pradinéje medZiagoje 6 arba 10%
trans izomery priemaidy sumaZina la 13eigg iki 63% ar-
ba 36%. Esant didesniam trans izomery kiekiui kris-

talizacija nebevyksta.

Pagal Zinoma biadg Svarus misinys (la+lb) gali bati
gautas selektyviai kristalinant pakankamai gryng ciper-
metring, parinkus tinkamas salygas: tirpikli, tempe-
raturg ir gryna kristaline medZiagg kristalizacijos
centrams sudaryti. Procesas tesiasi keletg savaid&iy.
Tuo bidu la+lb miSinys gali bati gautas su 80% iSeiga,
kuri paskaiciuojama kaip la+lb kiekis nuo pradinio
cipermetrino kiekio. $io gamybos bludo trikumas yra tas,
kad lieka nepanaudoti kiti, biologiskai maZiau ver-

tingi, cipermetrino izomerai (EP Nr. 208758} .

Lig Siol tebéra problema pramoniniu biddu gauti 3varius
(aktyviy komponen&iy kiekis didesnis negu 97% izomery
produktus. PavyzdZiui, miZiniai, turintieji la, sukelia
Zmogaus odoje alergija, del to oda smarkiai nieZti. Del

to turi bGti supaprastinta eksploatacija.

Pagal $5i i3radimg epimerizacija turi bdti vykdoma sis-
temoje, turindioje iki 0, 5% drégmés. Pagal misy re-
zultatus, katalitinis vandens kiekis gali ijtakoti susi-
daryma benzoino dariniy, kuriy sandara iSreiSkiama
formule (II). Priesingai negu auksciau pasialytuose
biduose, mes ne suri%ame skilimo produktus, o nelei-

dZiame cipermetrinui hidrolitiskai skilti.

Pagal $1i iSradima gali buti realizuotas pramoninis pro-

cesas, leidZiantis gauti stabilias, 3varias medZiagas
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su gera 18eiga, o kartu nesudétingai jvykdomas ir eko-

logiskail Svarus.

Antros eilés asimetrinio virtimo sékmingo vykdymo
poZiluriu, epimerizacijos 1ir kristalizacijos procesy
grei¢io palaikymui kritiskas yra ne tiktai tinkamos
bazes, bet ir parinkimas tokio kiekio propanolio, kuris
turi biti pridedamas vykdant epimerizacijos reakcija
atitinkamoje temperatiroje. Buvo pastebéta, kad pri-
déjus 1 aliejinio cipermetrino izomery midini krista-
lizacijai reikalingo tirpiklio, pavyzdZiui izopropa-
nolio, wveikiant <cipermetrinui tirpiklis tam tikru
laipsniu suskaidomas 1ir, pasiekus vadinamaji priso-
tinimo arba pusiausvyros rodiklj, mid3inys staiga pa-
virsta emulsija. Toliau dedant tirpikli, susidaranti
emulsija palaipsniui pereina i tikraji tirpala. Toks
pat reis3kinys gali bati stebimas tada, kai krista-
lizacijai tinkamas tirpiklis turi bazes. Pasiekus
prisotinimo arba pusiausvyros bidvi, asimetrinis per-
tvarkymas gali biti grei&iau ivykdytas. Sis reidkinys
publikacijose dar nebuvo siejamas su asimetrinio
virtimo procesu. Didéjant susidariusios medZiagos
kiekiui, wvirtimas létéja, tadiau Jjis gali buati pa-
greitintas pridedant propanolio (propanolis selektyviai
pagreitina la ir 1b kristalizacija). Sis procesas

toliau aktyvuojamas 3Saldant miSini.

Pusiausvyra arba prisotinimas yra siaurame juos saly-
gojanc¢iy veiksniy parametry intervale, todél susi-
dariusio produkto sudeécd¢iai turi itakos net ir mazZi 3iy
parametry nukrypimai. Sakysim, jei gaminant mi3ini,
kuriame izomery santykis la:1b=4:6, temperatiGra nuo 14-
15 C pakelsime iki 20°C, i3eiga labai sumaZés ir vietoje
termodinamiskai galimos 1ir lauktos enantiomery poros
la, turincios auk3tesne lydymosi temperatira (86°C),
padidés enantiomery poros 1lb kiekis. Zymiai padidine

tirpiklio kieki, gausim ta pati rezultata. I3radime
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sitlomas gamybos bidas leidZia gauti medZiagg, net 30%
besiskiriandia nuo ©pradinio <cipermetrino <cis:trans
sudéties. Sis bidas suteikia galimybe gauti produkta,
turinti pageidaujamg 1izomery koncentracijy santyki.
Kaip pradiné medZiaga gali baGti naudojami aliejinio

arba kristalinio cipermetrino izomery misiniai.

Naudojant kristaline pradine medZiagy, epimerizacijos
reakcija gali bati jvykdyta greicdiau netgi tuo atveju,

kai jos procesas nera nepertraukiamas.

Kai kuriy izomery pory la:lb, turinéiy svarbig reiksme,

gaminimas apraSytas Zemiau.

Midiniams, kuriuose izomery santykis 1la:1b=40:60, pa-
gaminti kaip pradiné medZiaga naudojamas miSinys ciper-
metrino pagrindu, kuriame izomery santykis yra toks:
(la+1lc)=35-45, (lb+1d)=50-60 svorioc %. Reakcija 3-167C
temperatiroje tesiasi, priklausomai nuo medZiagy
kiekio, 4-10 dieny, po to 0°C temperatiiroje, esant
santykiui cipermetrinas:trietilaminas:propanolis 1:0,2-
0,3:1-1,5, tesiasi 1-5 dienas. Propanoli geriau pradéti
pridéti antrg dieng ir tg procesg testi 1iki penktos

dienos.

Tada, kai gaminamas mi3inys la:1b=50:50 svorio %, kaip
pradiné medZiaga yra naudojamas misinys izomery
(la+1b)=40-55, (1lb+1d)=45-55 svorio %. Izomerizacija
tesiasi 1-10 dieny.

Tada, kai reikia pagaminti mis$ini la:1b=25-30:75-70
svorio %, kaip pradiné medZiaga naudojamas 1izomery
midinys (la+lc)=35-45, (lb+1d)=50-60 svorio %. Asi-
metrinis virtimas ir produkto iSskyrimas 25°C tempe-

ratdroje trunka 1-5 dienas.
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Tuo atveiju, kai aliejinis cipermetrinas yra naudojamas
kaip pradine medZiaga, reakcijos miSini geriau atSal-

dyti Zemiau 0°C ir i3 anksto kristalinti.

Izomery pory (lc+ld) maZas kiekis, esantis iSskirtame
produkte, gali baOti dar labiau sumaZintas plaunant
nufiltruotg kriscalini produktg. Plovimul naudojami
tirpikliai: heksanas, heptanas, petroleteris, etanolis
ir/arba 1izopropanolis arba 8$iy tirpikliy misSiniai su
tokiomis rigstimis, kaip acto, ftalio, maleino, fumaro,

malono arba alkilinta malono rigstys.

Asimetrinis virtimas gali buti jvykdytas dalyvaujant

izopropanoliui arba n-propanoliui.

Svarbi 3io bido ypatybé yra ta, kad treCio reakcijos
periodo metu reakcijos miSinys at8aldomas Zemiau 0°C,

geriau at$aldyti Zemiau -10(-25)"C.

Nustatyta, kad maZas bazineés, pavyzdZiui, azoto turin-
¢los, priemaiSos kiekis ijtakoja galutinio produkto
epimerizacija. Tokig pacia epimerizacijg gali sukelti
priemaisos, esancios naudojamame tirpiklyje, arba bet
kurio procese naudojamo reagento liekana, arba prie-
maisSos, esancios medZiagose, kurios pridedamos gaminant
preparatus. Lentelése, iliustruojanciose pavyzdzZius,
yra parodyta, kaip galima 1iSvengti nepageidaujamos
epimerizacijos, prideéjus tam reikalui tinkamos rug3ties
(tal pavaizduota ijvedus maZza kieki trietilamino), ir

kaip galima stabilizuoti gautas medZiagas.

Reakcijos misinys gali bati paragstintas arba kris-
taline suspensija gali bati isvirta naudojant 0,1-0,5
svorio % rigsSties tirpala vandenyje. Geriausiai naudoti
vandeninius tirpalus tokiy rugs3c¢iy: druskos, skruzdiiy
arba alkilintos malono rigsSties arba maleino rug$ties.

Sie tirpalai gal: turéti ciang suriSancia medZiaga.
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Kristalinés suspensijos ekstrakcijai gali boti nau-
dojami vandenyje netirpis organiniai tirpikliai. Ge-
riausiai tinka heksanas, cikloheksanas, petroleteris,
dichlormetanas, dichloretanas, chloroformas, anglies
tetrachloridas, etilacetatas, benzenas, toluenas arba
ksilenas. Ekstrakta geriausia plauti vandeniu arba
vandeniu, prisotintu natrio chloridu ir/arba 0,1 svorio
% mineraliniy ar organiniy rags$é¢iy vandeniniu tirpalu,
geriausia, druskos, acto, ftalio, malono, alkilintos

malono, fumaro rudgsciy.

MedZiagos perkristalinimui gali bati naudojami ne-
poliarinis ir protoninis tirpikliai, geriausia - hek-
sanas, heptanas, petroleteris, metanolis, etanolis,
izopropanolis arba tirpikliy miSiniai su tokiomis
ragstimis: acto, maleino, fumaro, malono arba alkilinta

malono rugstis.

Operacijy sekos gale gaunama kristaline i3lydyta arba
i3tirpinta medZiaga. Izomery santykis medZiagoje 13-

lieka stabilus, praéjus 12 ménesiy nuo pagaminimo.

Tuo atveju, kal reakcija vykdoma nesant vandens, galima
kaip anksc¢iau nurodyta, neleisti cipermetrinui skilti.
Skilimo proceso nuslopinimas taip pat sumazZina ciano

kieki reakcijos misinyje.

Ta¢iau gamybinémis salygomis deél ilgai trunkancio
apdorojimo reakcijos miSinyje gali vykti neZymus ski-
limas. Todel naudojamos priemoneés, uZtikrinancéios, kad
i$siskyres lailsvas cilanas negrésty saugumui. Kiekvieng
karta, kali deél terpés partgsStinimo 1i3siskiria maZzZi
ciano kiekiai, i reakcijos misSini dedamas aldehidas -
stabilus ciang surifantis agentas, neleidZiantis cianui
patekti i aplinkos ora. Geriausiai S5iam reikalui tinka
formaldehidas. Ciano glikolio rigsties nitrilas,

susidares suriSant ciana, gali buati atliekuy misSinyje
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kaitinant hidrolizintas 1iki glikolio rugsties. Gauto

mid3inio apdorojimas yra nepavojlingas.

Antros eilés asimetrinis wvirtimas vyra heterogeniné
pusiausvyriné reakcija, susidedanti i3 dviejy stadijuy.
Sios reakcijos kinetika galima nustatyti  tiktai
eksperimenti$kai. Aprasomuoju atveju procesas darosi
dar sudétingesnis, kadangi koncentracija kinta ne
tiktai wvykstant kristalizacijai, bet 1ir wveéliau pra-
skiedZziant ir epimerizacijos proceso eigoje reakcijos
temperatira gali buati padidinta, po to sumaZinta.
Norint i8aiskinti, ar reakcijos kinetika teoriskai
leidZia naudoti reaktoriy grandine, nustatéme reakcijos
laipsni. Reakcija gali biti aprasoma kaip antro laips-
nio reakcija su menama kinetika, o tai reiskia, kad
naudojant nepertraukiamg arba pusiau nepertraukiamg
reaktoriy grandine, galima atitinkamai per laiko
vienetg padidinti gamybos nasumg ir virtimo laipsnj.
Pirmu atveju medZiagos dedamos arba i3imamos neper-
traukiamai, tuo tarpu antru atveju medZiagos dedamos
dalimis tokiu badu, kad reaktoriy grandine dirbty
nepertraukiamai. Gali buti sudaroma keletas viena kitai
lygiagre¢iy reaktoriy grandiniy. Reaktoriy grandineje
geriau daryti trans sujungimus. Padarius tokius
sujungimus, galima vykdyti recirkuliacija arba Sun-
tavima. Metodo privalumas yra tas, kad nasumas gali
biti padidintas keliy periodinio veikimo reaktoriy
deka, taip pat gali buti padidintas asimetrinio virtimo
laipsnis. Susidariusi medZiaga gali biati apdorojama
nepertraukiamai, del to galima 1i3vengti skilimo ar
agregacijos, kurie wvyksta sustabdZius procesa. Me-
dZiagos kiekio vieneto reikalinga konversija gali
ivykti per trumpesni laikg, dél to sumaZeja skilimo
pavojus. Galima laikyti pastovig atskiry irengimy

temperatirg, o tal leidzZia taupyti energijsg.
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Sis i3radimas igalina gauti stabilias artropodikalines
kompozicijas, kuriose kaip aktyvi komponente yra ci-
permetrino, kurio sandara i1iS8reiskiama formule (1),
izomery misinys, kuriame yra maziausiai 95 svorio %
enantiomery poros 1R «c¢is S ir 1S «c¢is R (la) 1ir
enantiomery 1R trans ir 1S trans R (lb) santykiu
la:1b=55:45-25:75 arba izomery la arba lb. S3iose kom-
pozicijose stabilizatorius yra rigstis arba rugsciy
misinys. Geriausiaili tinka nelakios karboksirdgstys,
kuriy pK, 1-5, pavyzdZiui, ftalio, gintaro, vyno, ma-
leino, fumaro, malono rigstys, arba vieng ar keletg
alkilo radikaluy turintys pamineéty riagsciy alkilinimo
dariniai ir/arba oksalo ragstis. Stabilizatoriaus

kiekis 0,001-0,1 svorio % aktyvios komponentes kiekio.

Igyvendinant i3radime sidloma bdda, nepertraukiamo arba
periodinio medZiagy padavimo atvejais pradiniame reak-
cijos misinyje tikslinga naudoti tokia koncentracija:
50-80 svorio % ¢ipermetrino, 1-50 svorio % propanolio,
10-20 svorio % trietilamino arba 0,0002-0,01 svorio %

DBN arba DBU.

Taip pat svarbu uZtikrinti, kad pasibaigus asimetriniam
virtimui galutiniame reakcijos miSinyje bity tokios

[+

koncentracijos 25-45 svorio % cipermetrino, 45-75 svo-
Q. a Q

rio % propanolio, 4-14 svorio % trietilamino arba
0,0002 svorio % - 0,004 svorio % DBN arba DBU.

Nepertraukiamo proceso metu reakcljos miSinio srauto
greitis turi buti 50-150 kg/val./litrui reaktoriy sis-

temos darbinio tario.

Stabilizuoti tirpalai arba medZiagos, turintieji, kaip
auksc¢iau buvo nurodyta, cipermetrino i1zomerus kartu su
stabilizuojanciomis rugs$timis, gali bati panaudoti

misiniuose su priedais, naudojamais Zemés Ukio pes-



10

15

20

25

30

35

LT 3462 B
13

ticidy gamyboje, veterinarijoje, Zmoniy sveikatos ap-

saugos ir/arba higienos tikslams (EP Nr. 208 758).

Reikia vengti priedy, ypac¢ baziy, kurie gali trukdyti
rogdtims stabilizuojanciai veikti. Jeigu tokie priedai
yra naudojami, reikia jvertinti jy kiekj paskaidiuojant
stabilizuojan&ios rug3ties kieki. Taip pat atitinkamu

pudu turi bati parenkami tirpikliai.

Kitos &io i8radimo detalés yra pateikiamos pavyzdZiy

aprasSymuose.

Med?iagos, naudojamos gamybos procese ir i3skirtos Sio
proceso eigoje ar pabaigoje, buvo analizuojamos didelio
efektyvumo skys&iy chromatografijos metodu. Zr. "Augaly
augimo reguliatoriy ir pesticidy analitiniai metodai".
(Analythical Methods for Pesticides and Plants Re-
gulators: XIII, Ed by G. Zwig and J. Sherma, Academic
Press, 1984).

Ten, kur néra specialiai nurodyta, vandens kiekis me-

dZiagose yra maZesnis negu 0,1% svorio.

1 pavyzdys

Septyni 750 ml talpos reaktoriai, turintieji Saldymo ir
maidymo irengimus, yra sujungiami i grandine. Pirmas
reaktorius at3aldomas iki 0°C, antras - 1iki 8°C ir to-
liau vienas po kito esantys reaktoriai yra atSaldomi
iki 14, 15, 10, 0 ir -10"C. I reaktorius dedama 100 g
izomery 1R cis S ir 1S cis R (la) ir 1R trans S, 1ir 1S
trans R (1b) santykiu (la):(lb)=40:60 1ir maziausiai 95%
kristalinio o-cian-3-fenoksibenzil-3-(2,2-dichlorvi-
nil)-2,2-dimetilciklopropankarboksilato (cipermetrino) .
I pirmg 1r antrg reaktorius taip pat idedama 30 ml
izopropanolio ir 30 ml trietilamino ir papildomai i

tredia reaktoriy - 40, i ketvirtag - 80, i penkta - 120,
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i SeSta - 160 ir i septinta - 200 ml izopropanolio.
MiSinial termostatuojami ir energingai maidomi. ] pirma
reaktoriy pridedama 100 g aliejinio 94% grynumo ciper-
metrino, turinc¢io visus cis ir trans izomerus santykiu
41:59, ir 30 ml izopropanolio. Midiniai nepertraukiamai
maiSomi 1ir po 12 valandy i pirmg reaktoriy pridedama
30 ml trietilamino. Pusé praskiesto midinio pereina j
sekanti reaktoriy ir wvél 1§ naujo pakartojamas ci-
permetrino ir izopropanolio deéjimas i pirma reaktoriy.
Po 12 wvalandy reakcijos misSinys pirmame reaktoriuje
praskiedZziamas 30 ml trietilamino ir pusé antro reak-
toriaus miSinio pereina i tre&ia reaktoriy, o puse
pirmojo reaktoriaus mi3inio pereina i antra reaktoriy.
Po to i pirmg reaktoriy vel pridedama 100 g ciper-
metrino ir 30 ml 1izopropilo spirito 1ir, pamaidius
12 valandy, pirmo reaktoriaus turinys praskiedZiamas
30 ml trietilamino, 1 tredia reaktoriy dedama 40 ml
izopropanolio ir pusé tredio reaktoriaus mi3inio pe-
reina i ketvirta reaktoriy, pusé antro reaktoriaus
miSinio pereina i treciag reaktoriy, o ©pusé pirmo

reaktoriaus miSinio pereina i antra reaktoriy.

Pakartojus cipermetrino ir 1izopropanolio padavimg po
12 valandy maisymo ir medZiagy peréjimo, pirmo reak-
toriaus turinys praskiedZiamas 30 ml trietilamino, o 3,
4, 5, 6 ir 7 reaktoriy (kiekvieno atskirai) turiniai -
40 ml 1izopropanolio, puse vieno reaktoriaus midinio
pereina i sekanti reaktoriy, o medZiaga, gauta reak-
toriy grandinés gale, yra filtruojama. Pilna operaciijy
seka kartojama kas 12 wvalandy. Nufiltruota medZiaga,
turinti 0,1 svorio % formaldehido, perplaunama izopro-
panoliu, turin&iu 0,5% acto ragSties, 1i3dZiovinama
kambario temperatiroje. Kiekviena karta yra gaunama 85 g

sniego baltumo kristalinés medZiagos.

Santykiai 1izopropanolis:cipermetrinas atskiruose reak-

toriuose:
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Reaktorius 1 2 3 4 5 6 7

Izopropanolis 3 3 7 11 15 21 23

Cipermetrinas 10 10 10 10 10 10 10
Grynumas: 97 svorio %; 38,5 svorio % la ir 58,5 svorio % 1lb.
Lydymosi temperatira: 63"C.

ISeiga, paskaiciuota nuo pradinés medZiagos kiekio, 85%.

2 pavyzdys

Septyni 750 ml talpos reaktoriai, turintieji 3aldymo
irengimus 1ir maiSykles, jungiami i grandine. Pirmas
reaktorius atsaldomas iki 20°C, antras - iki 25°C, tre-
¢ias - 1ki 25°C, ketvirtas iki 207°C, likusieji reak-
toriai at3aldomi 1iki temperatiros, 5 C Zemesnés uZ
priekyje stovindio reaktoriaus temperatira. I reak-
torius dedama 100 g 1izomery poros (lb), turindios
maZziausiai 95% galutinés kristalinés medZiagos. I pirma
ir antra reaktorius dedama 30 ml trietilamino ir 30 ml
izopropanolio. Papildomai 1 tredig reaktoriy pridedama
40, 1 ketvirtg - 80, 1 penkta - 120, i 3e3ta - 180, i
septinta - 200 ml izopropanolio. MiSiniali termosta-
tuojami, visa laikg juos energingai mai$ant, ir po to i
pirma reaktoriy pridedama 100 g 94% grynumo aliejinio
cipermetrino, turindio wvisus 1izomerus, arba ciper-
metrino lydalo ir 30 ml izopropanolio. Pusé praskiesto
miSinio pereina i sekanti reaktoriy, 1ir kartojamas
cipermetrino ir 1izopropanolio pridéjimas. Po 12 valanduy
pirmo reaktoriaus misSinys vyra praskiedZiamas 30 ml
trietilamino ir pusé antro reaktoriaus miSinio pereina
1, trec¢iag reaktoriy, o pusé tredio reaktoriaus miSinio
pereina 1 ketvirta reaktoriy. Po to i pirmg reaktoriy
vel dedama 100 g cipermetrino ir 30 ml izopropilo

spirito. Po 12 valandy maisSymo i pirma reaktoriy dedama
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30 ml trietilamino, o i tredig - 40 ml izopropanolio.
Puse trec¢io reaktoriaus miSinio pereina i ketvirtg
reaktoriy, o antro reaktoriaus mi$inio pereina i trediag
reaktoriy. Pakartojus <cipermetrino 1ir 1izopropanolio
pridejimg, pamaidius 12 wvalandy i pirmg reaktoriy
dedama 30 ml trietilamino, o i 3, 4, 5, 6 ir 7
reaktorius - po 40 ml izopropanolio ir pusé reaktoriaus
turinio pereina i sekanti reaktoriy ir reaktoriy
grandineés gale gaunama medZiaga yra filtruojama. Pilna
operacijy seka kartojama kas 12 valandy. Nufiltruota
medZiaga, turinti 0,05 svorio % formaldehido, perplau-
nama 1lzopropanoliu, turindiu 0,5% ftalio rugsties ir
i8dZiovinama kambario temperatiroje. Kiekvieng karta
gaunama 85 g sniego baltumo kristalinés medZiagos,

turinCios 98% izomery poros la.

Santykial 1izopropanolis:cipermetrinas atskiruose reak-

toriuose
Reaktorius 1 2 3 4 5 6 7

Izopropanolis 3 3 7 11 15 21 23

Cipermetrinas 10 10 10 10 10 10 10
Lydymosi temperatGra: 80°C.
3 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip aprasyta 1 pavyzdyje, i8sky-
rus tai, kad kaip pradiné medZiaga naudojamas ciper-
metrinas, turintis cistrans izomerus santykiu 1:1, o
kaip kristalizacijos centry sudarytojas naudojamas
kristalas turintis 1la ir 1lb santykiu 1:1, kuriy kon-
centracija maZiausiail 95%. Gaunama 85 g sniego baltumo
kristalinés medzZiagos. Santykiai izopropanolis:ciper-
metrinas atskiruose reaktoriuose tie patys, kaip ir

1 pavyzdyje.
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Grynumas: 97%.
Izomery santykis : la:1b=48:49
Lydymosi temperatira: 65 C

4 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip aprasyta 1-4 pavyzdZiuose,
i3skyrus tai, kad medZiaga, gauta reaktoriaus grandinés
gale, turinti 0,2 svorio % formaldehido, parugdtinama 2
svorio % druskos riig$ties vandeninio tirpalo. Kaitinant
iki 65 C ekstrahuojama, panaudojus 500 ml heptano,
perplaunama karstu 50 ml 1% druskos rug3ties tirpalu,
100 ml vandens ir 100 ml prisotinto natrio chlorido
tirpalo. MiSinys kristalinamas palaipsniui Saldant iki
-5°C. Nuosédos nufiltruojamos 1ir i%dZiovinamos. Kiek-
vieng karta yra gaunama 87 g balto kristalinio
produkto. Santykial izopropanolis:cipermetrinas tie pa-

tys, kaip ir 1 ir 2 pavyzdZiuose.
Grynumas: 98,5%

Izomery santykis: la:1b=39,0:59,5
Lydymosi temperatira: 65,5 C

5 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip aprasyta 1 pavyzdyje, 1i8sky-
rus tai, kad medZiaga, gaunama reaktoriaus grandines
gale, turinti 0,3 svorio % formaldehido, yra pa-
ragdtinama 2 svorio % druskos rug3ties. MiSinys
ekstrahuojamas dichloretanu, organinis sluoksnis per-
plaunamas 50 ml vandenilio 1% druskos rug3ties tirpalo
ir du kartus 100 ml vandens, i3garinama 1ir i3tirpinama

dvigubame kiekyje metanolio, kristalinama laipsniskail
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atSaldant iki -5"C. Kiekviena karta gaunama 86 g sniego
baltumo kristalineés medzZiagos. Santykiai izopropa-

nolis:cipermetrinas tie patys, kaip ir 1 pavyzdyje.
Grynumas: 98 svorio %
Izomery santykis: la:1b=39:59
Lydymosi temperatira: 63°C
6 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip apradyta 1 pavyzdyje, i8sky-
rus tai, kad medZiaga, gauta reaktoriy grandineés gale,
neutralizuojama 2 svorio % druskos riagsSties, eks-
trahuojama etilacetatu ir organinis sluoksnis 5 kartus
perplaunamas 50 ml 0,5 svorio % vandeninio ftalio
rugsties tirpalo, turindio 0,1 svorio $% formaldehido,
i8garinus i3tirpinama dvigubame kiekyje 2 svorio &
ftalio rug3ties ir metanolio ir kristalinama pa-
laipsniui at3aldant iki -5C. Kristalai nufiltruojami
ir 1isdZiovinami. Gaunama 86 g sniego baltumo kris-
talinés medZiagos. Santykiai izopropanolis:cipermet-
rinas tie patys, kaip ir 1 pavyzdyje.

Q

Grynumas: 98%
Izomery santykis: la:1b=39:59

Izomery santykis lieka nepakites pasibaigus nustatytai

12 ménesiy vartojimo trukmei.

Lydymosi temperatQra: 63°C
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7 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip aprasSyta 1 pavyzdyje,
iZskyrus tai, kad prasidejus procesui i grandinéje
sujungtus reaktorius dedamas 99,5% grynumo kristalinis
cipermetrinas, turintis cis ir trans izomerus santykiu
4:6. Medziaga perkeliama kas 24 valandos. Suspensija,
gauta reaktoriy grandines gale, pardg3tinama vandeniniu
tirpalu, turiné&iu 0,4 svorio % formaldehido ir 2 svorio
% druskos rug3ties, ekstrahuojama 500 ml 433 g ksileno,
perplaunama 50 m: 2 svorio % vandeninio ftalio rugsties
tirpalo ir -100 ml (1%) maleino rag3ties tirpalo. Tuo
badu gaunama 535 g Chinmix tirpalo, turinéio 6,9%
izomery poros la, 10,6% izomery poros 1b, 0,35% izomery
poros lc ir 0,28% izomery poros 1d. Santykiail
izopropanolis:cipermetrinas tie patys, kaip ir 1 pa-

vyzdyje.
8 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip aprasyta 1 pavyzdyje,
idskyrus tai, kad medZlaga, gauta reaktoriy grandineés
gale, parig3tinama vandeniniu tirpalu, turinc¢iu 2 svo-
rio % druskos rugities ir 0,4 svorio % formaldehido.
Midinys, kaitinant iki 60'C, ekstrahuojamas 400 ml
petroleterio (100-120). Organinis sluoksnis perplau-
namas vandeniniu tirpalu, turinciu 0,1 svorio % for-
maldehido ir 0,1 svorio % druskos rigSties, o po to
50 ml tirpalo 1 svorio % druskos rugdties ir 0,1 svorio %
formalino, 50 ml vandens ir 50 ml vandenilio tirpalo,
turin&io 5 svorio % dietilmalono ragSties. Organinis
sluoksnis atskiriamas, medZiaga tirpale kristalinama
létai &%aldant. Nufiltravus ir i8dZiovinus gaunama 88 g
sniego baltumo kristalinio 1zomery miSinio, kuriame
la:1b=39,0:59,5. Santykiai izopropanolis:cipermetrinas

tie patys, kaip 1r 1 pavyzdyje.
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Grynumas: 98%
Lydymosi temperatira: 65°C.

9 pavyzdys

Procesas vyksta taip, kaip apraSyta 8 pavyzdyje, i3sky-
rus tai, kad po praplovimo malono rugSties tirpalu pa-
skutiniame darbo etape plovimui naudojama 50 ml vandens
ir yra atskiriamas organinis sluoksnis. I tirpala de-
dama 0,2 ml 1izopropanolio, turin&io 0,04 g maleino
rigsties. MiSinys lristalinamas létai 3aldant. Po filt-
ravimo ir dZiovinimo gaunama 87 g baltos kristalines
medZiagos, kuri vyra izomery misSinys la:1b=39,0:59,5.
Santykial izopropanclis:cipermetrinas tie patys, kaip 1 pa-

vyzdyje.
Grynumas: 98, 5%
Lydymosi temperatira: 64-66C

Izomery santykis lieka nepakites pasibaigus nustatytai

12 ménesiy vartojimo trukmei.

10 pavyzdys
Stabilumo bandymas
lg 9 pavyzdi:> medZiagos 1Stirpinamas 2 ml tolueno,
tirpalas praskiedZiamas 8 ml bevandenio etanolio, pri-
dedama 10 tdrio : trietilamino tirpalo. Tirpalai i$lai-
komi vieng savaite kambario temperatiroje 1r tada
tiriama izomery sudétis.

X=1c+1d

Y=la+1lb
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Izomeras Trietilamino tirpalo kiekis (ml)
0 0,01 0,02 0,05 0,1 0,2
X (%) 2 2 2 20 48 47
Y (%) 96 96 96 78 49,5 48
11 pavyzdys

200 g reakcijos mi8inio, turindio kristaline medZiagga,
gauta 1 pavyzdZio aprasyme nurodytu biddu, talpinama |
irengini, kuriame yra kaitintuvas ir maisykle 1ir kurio
dugne yra is3krovimo anga. MiSinys maisSant pardg3tinamas
iki pH 2 vandeniniu tirpalu, turind¢iu 2 svorio % drus-
kos rugsties ir 0,2 svorio % formaldehido. Po 15 mi-
nud¢iy maisymo patikrinamas tirpalo pH ir, kaitinant iki
60°C, kristaliné suspensija i%lydoma iki emulsijos. Po
15 minuc¢iy maisymo aliejinis cipermetrinas yra nuso-
dinamas ir atskiriamas. S&ilta medZiaga yra dedama |
150 ml izopropanolio, turindio 1 svorio % maleino
rigsties, 1ir létai atsaldZius 1ir pridéjus krista-
lizacijos centry, kristalinama. I3krite sniego baltumo
kristalai nufiltruojami, perplaunami 50 ml ledinio izo-
propanolio, turindio 1 svorio % maleino rugSties, 1ir
iddZiovinami. Tuo bgdu gaunama 56 g sniego baltumo

kristalinés medZiagos.

Lydymosi temperatura: 62,5-63 C.
Grynumas: 97%

Izomery santykis: la:1b=5:58,5

ISeiga, paskaic¢iuota nuo pradinés medZiagos kiekio, 88%.
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12 pavyzdys
Procesas vyksta taip, kaip aprasyta 1 pavyzdyje, tiktai
tiris yra tdkstanti karty didesnis ir medZiagy ikro-

vimas ir iZkrovimas vyksta be pertrukiy.

MedZiagy srautai yra tokie:

MedZiagos srautas (kg/val.) i reaktoriy MedZiagos

Reakto- srautas

riaus Nr. | Cipermet- | Prie3 tai | trietil- | Izopro- | kg/val.
rinas esantis aminas panolis | i85 reak-

reaktorius toriaus

1 8,33 0 1,83 2,0 12,16

2 0 12,16 0 0 12,16

3 0 12,16 0 2,6 14,76

4 0 14,76 0 2,6 17,36

5 0 17,76 0 2,6 19,96

6 0 19,96 0 2,6 22,56

7 0 22,56 0 2,6 25,16

.

n

Kasdieng gaunama vidutinis8kai 171 kg medZiagos, apra-

Sytos 1 pavyzdyje.

13 pavyzdys

Procesas vykdomas pagal 12 pavyzdZio aprasymg, tiktai
pradiné medZiaga yra aliejinis trans cipermetrinas ir i
kiekviena reaktoriy pakraunama kristaliné medZiaga,
turinti 93% 1lb izomery. Midinys iSlaikomas 2 pavyzdyje
nurodytoje temperatQroje. Po to, medZiagos kris-
talizacijos gebai pirmame reaktoriuje padidinti, tri-
etilaminas 1,83 kg/val. grei¢iu paduodamas i antra
reaktoriy. Tuo buadu gaunama 173,2 kg sniego baltumo
kristalinés medZiagos, turinc¢ios 98,1% izomery poros

lb. Sios medZiagos lydymosi temperatira 80,5 C.
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18RADIMO APIBREZTIS

1. Cipermetrino, kurio sandara isreiSkiama (I) formule,

e 0
0l _ }«NCOZTCH‘@/ @
! ok

(I)

kurioje anglies atomai, pazZzymeti 1, 3 ir o, yra
chiraliniai anglies atomai, © pbanguota linija parodo
cis ir trans konfigiliracija ciklopropano Ziedo atZvilgiu
-izomery misiniuy, kurie 18 teoriskai galimy 8 ci-
ermetrinc izomery turi maziausiai 95 % 1izomery poros 1R
trans S 1ir 1S trans R(1b) arba tiktai 1ilzomery poru 1R
cis S ir 1s «cis R(la) 1ir (1b) midini, kuriame
(1a): (1b)=55:45-25:75, gaunamy antros eilés asimetrinio
virtimo buodu temperaturoje  nuo 0°c  iki  +25°C,
dalyvaujant antrinei arba tretinei amino bazei, 18
pradinio cipermetrino izomero misinio, kurio grynumas
ma¥iausiai 90 % ir kuris turi sekan&ius po 1izomery
poros (1lb) cis ir kitus trans 1izomerus arba 1izomery
pora la+lb nepageidaujamu santykiu, gavimo bddas, b e -
s is kirianti1is tuo, kad operacijos viena po
kitos vykdomos keliuose reaktoriucse, C.Y. reaktoriy
grandinéje, sudarytoje i3 2-10 reaktoriy, turinciu
paeiliul Saldytuva, maidykle ir kaitintuva, reaktorial
sustatyti vienas po kito, temperatiry intervalas Jjuose
+30 C - (-25) C, esant maksimaliam temperatury skirtumui
10 ¢, i reaktoriy dedama 1 svorio dalis galutines kris-
talines medziagos, talp pat gali bati dedama 0,4 svorio
dalys antrines arba tretinés amino bazés ir/arba iki

0,4 svorio daliu protoninio tirpiklio, po to, esant
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reikalui, kiekvieno reaktoriaus miSinys papildomai
praskiedZiamas iki 0,4 svorio daliy protoninio
tirpiklio ir i pirmg reaktoriy dedama 1 svorio dalis
formule (I) iSreiskiamy izomery midinio, kurio grynumas
maziausiai 90 %, ir po to, esant reikalui, pridedama
0,01-5 % nuo stabilizatoriaus svorio antrineés arba
tretinés amino bazés tiek, kad bazés kiekis sudaryty
0,4 svorio dalis ir, esant reikalui, dedama 0,4 svorio
dalys protoninio tirpiklio, misinys maiSomas, ir
reakcijos miSinys arba jo dalis pereina i antrg
reaktoriy, po to i sekand&ius reaktorius, kartojant
nebGtinai, pridéjima protoninio tirpiklio ir tretines
amino bazés, maiSymo procesas kartojamas keletg karty,
kartu su tuo nepertraukiamai arba periodiskai j pirma
reaktoriy dedamas cipermetrinas, esant reikalui, 0,01-
5% stabilizatoriaus, Salutiniy produkty suri$imo agento
ir vir¥ 0,4 svorio daliy protoninio tirpiklio ir/arba
bazes, o reakcijos misinys, apdorojamas anks&iau apra-
Sytu badu, paeiliui praeina visus reaktorius, ir
galutinai gaunami kristalai, kuriuos, norint, galima
iSskirti 1is kristalines suspensijos, po to, esant
batinumui, neutralizuojama baze, esanti misinyje, gau-
tame i35 paskutinio reaktoriaus reakcijos miSinio, arba
kristalinio produkto pavirsiuje ir/arba perkris-
talinamas galutinis produktas i3 ruagsties turincio
tirpiklio, 1ir/arba kristaly suspensija i3lydoma ir
i3verdama 60-70 C temperatiroje dalyvaujant rugsciai,
po to temperatiroje nuo 0 1ki +70C ekstrahuojams
kristalinis produktas ir i% ekstrakto iSplaunamos
vandeniu druskos ir rugstys, dedant i sistemg stabi-
lizatoriaus vyra slopinamas susldarymas junginiy, kuriy

sandara i3Sreiskiama formule (I1),
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(II)

2. Budas pagal 1 punkty, b e

tuo, kad medZiagy ikrovimo 1

LT 3462 B

galutini produktg, dedamas

kaip ciang surisSantis agentas.

s i s kiriantlis

r idkrovimo procesag vykdo

nepertraukiamai arba porcijomis.

3. Budas pagal 1

punktg, b e

s is kiriantlis

tuo, kad naudoja antrines arba tretines amino bazes,

turindias vieng arba

trietilaming.

4. Budas pagal 1

keleta

punkta, b e

azoto atomu, geriausiai,

s 1 s kiriant i s

tuo, kad kaip protonini tirpikli naudoja pirminj arba

antrini alkoholi C,-C,, geriau

5. Budas pagal 1 punktg, b e

tuo, kad uZtersimams

siai, 1izopropanolij.

s is kiriantlis

i85 nufiltruoty medZiagy pasalinti

rinktag
as, hep
su toki

naudoja tirpikli pa
petroleteris, heksan
panolis, jy miSiniai

ftalio, maleino, fumaro, ma
ragsStis

1§ grupes, kurig sudaro
tanas, etanolis, izopro-
omis rug3timis kaip acto,

lono ir alkilinta malono

i§ filtruojamy medZiagy.

6. Bidas pagal 1 punkty, b e

tuo, kad kristalineées

s 1 s kir i1 ant i s

suspensijos ekstrahavimui naudoja

nesimaisanti su vandeniu organini tirpikli, geriausiai,

heksana,

metang,

cikloheksansa,

etilacetata,

benzeng,

heptana, petroleteri, dichlor-

toluena arba ksilensg.
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7. Budas pagal 1 punkta, b e s i s k i r i an t i s
tuo, kad reakcijos mi3inio parigStinimui arba kris-
talinés suspensijos i&virimui naudoja 0,1-5 svorio $%
vandenini tirpala, kuris gali turéti ciana suriSancdia
medZiaga, geriausiai, druskos rug$ti, skruzdZiy rugsti,
ftalio rug3ti, malono rug3ti, fumaro ragidti, maleino

rugsti ir/arba alkilinta maleino rugstij,.

8. Bidas pagal 1 punkta, b e s i s k i r i ant i s
tuo, kad ekstraktg perplauna vandeniu, prisotintu
natrio chloridu 1ir/arba mineralinés arba organines
ragSties 0,1-5 svorio % vandeniniu tirpalu, kuris gali
tureti ciang suri3ancia medZiaga, geriausiai, druskos,
acto, ftalio, malono, alkilinta malono, fumaro ar

maleino ragsc¢iy tirpalais.

9. Bidas pagal 1 punkta, b e s i s k i r i ant i s
tuo, kad kaip cianag suri$anc¢ia medZiagg naudoja for-
maldehidg.

10. Bidas pagal 1 punkta, b e s i s ki r i ant i s
tuo, kad medZiagos perkristalinimui naudoja nepoliarini
arba protonini tirpikli, geriausiai, heksanga, heptang,
petroleteri, metanoli, etanoli, izopropanoli arba juy
misini su acto, maleino, fumaro, malono rugstimis

ir/arba alkilinta malono ragdtimi.

11. Budas pagal 1 punkta, be s i s k i r iant¢t i s
tuo, kad kaip antioksidanta pradinio cipermetrino sta-
bilizavimui naudoja 2,6-ditretbutil-4-metilfencli arba
semikarbazidtiosemikarbazidfenilhidrazing arba dinitro-

fenilhidrazing.
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