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A taldlmény szerint 2,3,5,6-tetraklér-piridin eld-
4llitdsara elSnyosen pentaklér-piridint reagéltatnak al-
kilnitril, viz, alkil-szulfoxid, tetrametil-szulfon, 1-5
szénatomos alkohol, alkil-3-karbonét vagy ezek ele-
gyébdl allé oldészerben, szerves vagy szervetlen sav-
val képzett amméniumsé jelenlétében 1 mél pentak-
l6r-piridinre szamitott 0,7-1,1 g atom cinkkel.

A leirds terjedelme: 8 oldal, 1 dbra
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A taladlmany tdrgya 4j eljards 2,3,5,6-tetraklér-pi-
ridin elGallitdsara pentakldr-piridinbél. A 2,3,5,6-tet-
raklér-piridin  inszekticid készitmények elSéllitisara
hasznélhaté értékes, kereskedelmi forgalomban be-
szerezhet§ anyag. A 2,3,5,6-tetrakl6r-piridint alkal-
mazzak tovébbad a herbicid hatisi o-[4-(3’,5°-6'-tri-
kl6r-pirid-2’-il-oxi)-fenoxi]-alkdnkarbonsavak és szir-
mazékaik el@éllitdsdnak koztitermékeként. Az ilyen
o-[4-(3°,5",6’-trikl6r- pirid-2’-il-oxi)-fenoxi]-alkankar-
bonsavak és szdrmazékaik elSallitdsat és alkalmazdsat
példdul a 4 133 675 szdmi amerikai egyesilt alla-
mokbeli szabadalmi leirdsban ismertetik.

A 2,3,5,6-tetraklér-piridinnek pentakl6r-piridinb6l
valé elBallitasat példaul a 3 993 654 szémi amerikai
egyesiilt allamokbeli szabadalmi leirdsban irjik le,
az ismertetett eljérds szerint pentaklor-piridint reagal-
tatnak cinkkel és hidrogén-kloriddal vizes kézegben
legaldbb 110 °C hOmérsékleten és legalabb légkori
nyoméson.

A 4 259 495 sz. amerikai egyesiilt dllamokbeli
szabadalmi leirdsban ismertetett eljrds szerint a
2,3,5,6-tetraklér-piridin el8allitdsira pentaklér-piridint
cinkkel reagéltatnak alkdnfoszforsav-dialkil-€észter ol-
doészerben egy ammoniumsé jelenlétében. Bar az
eljaras j6 hozammal hajthaté végre, azzal a komoly
hatrannyal jar, hogy az alkanfoszforsav-dialkil-észter
old6szernek a kivént 2,3,5,6-tetraklér-piridin terméktSl
val6 elkilonitése killonlegesen bonyolult elvalaszté
berendezés hidnyaban igen nehéz. Tovédbbi hatrinyt
jelent, hogy az alkalmazott alkénfoszforsav-dialkil-
észter old6szer magas forrdspontja nehezen megold-
hat6v4 teszi az oldészer ipari folyamatokba val6
reciklizdlasat, ami az egyébként koltséges és
szennyez$ old6szer elégetését vagy hulladékként val6
elhelyezését teszi sziikségessé.

A 4 259 495 sz. amerikai egyesiilt 4llamokbeli sza-
badalmi leirasban azt is ismertetik, hogy az eljarés sze-
rint 1,2-1,6 g atom cinket alkalmaznak egy moél pen-
takl6r-piridinre szémitva. A cink a 2,3,5,6-tetra-k16r-
piridinnek pentaklér-piridinbdl valé elSallitasi eljara-
siban a legdragabb reagens. Egyértelmfen kivanatos
az eljaras olyan oldészerben val6 végrehajtisa, amely
oldészer konnyen reciklizdlhat6, és amelynek jelenlé-
tében a cink hatékonyabban hasznosul, mint a fenti
anterioritdsban, igy a cink koltségének és a hulladék-
anyag elhelyezésével kapcsolatos tizemelési koltségek
mérséklése révén az eljards koltségei csokkenthetdk.

Célul tlztik ki a fenti kivdnalmakat kielégitd
eljaras megvaldsitsat.

A talélmény szerinti pentakl6r-piridint reagéltatunk
cinkkel amménium-halogenid-s6 jelenlétében oldé-
szerben, ahol old6szerként 1-5 szénatomos alkil-nit-
rilt, vizet, 1-5 szénatomos alkil-szulfoxidot, tetrame-
tilén-szulfont, egy 1-5 szénatomos alkoholt, vagy
ezek elegyeit alkalmazzuk, ammoéniumséként kvater-
ner ammoéniumsét alkalmzunk, a cinket 1,2 g
atom/mé] pentaklér-piridin alatti mennyiségben, els-
nyosen 0,7-1,1 g atom/mél pentaklér-piridin, még
elénydsebben mintegy 1,0 g atom/m6l pentakl6r-pi-
ridin mennyiségben alkalmazzuk, és az elegyet 60-
145 °C-ra melegitjiik.

Old6szerként eldnydsen alkilnitrilt, alkil-szulfoxi-
dot vagy ezek vizzel alkotott elegyeit alkalmazzuk.
Még eldnyodsebben alkilnitrilként acetonitrilt, alkil-
szulfoxidként dimetil-szulfoxidot (DMSO) alkalma-
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zunk. Ammoéniumsoéként eldnydsen amménium-klori-
dot hasznélunk. Ugyancsak el6ny0s, ha az eljirasban
~ 1,0 g atom cinket alkalmazunk egy mél penta-
klér-piridinre vonatkoztatva.

A taldlmany szerinti eljards el6nye abban 4ll, hogy
olyan old6szereket alkalmazunk, amelyek a kivint
termékt§l konnyen elkiilonithet6k és célszeriien
visszacirkulaltathaték az eljarasba. A taldlmény to-
vabbi nem virt eldnye, hogy a cinket a taldlmany
szerinti eljdrdsban hatékonyabban haszniljuk mint az
ismert eljarasokban.

A pentaklér-piridinnek a sziikkséges amménium-sé-
val és cink-reagenssel valé érintkezésbe hozdsanal
alkalmas, a reakciéba konnyen visszacirkulaltathaté
olddszerek kozé tartoznak azok, amelyek a reakci6
lejatszéddsa utin konnyen elvilaszhatok a reakcide-
legybdl. llyen olddszerek példaul az (1-5 szénatomos
alkil)-nitrilek, a viz, az 1-5 szénatomos alkil-szulfo-
xidok, a tetrametilén-szulfon, az 1-5 szénatomos
alkoholok, az alkil-karbondtok és ezek elegyei.

A taldlmény szerinti eljdrdsban oldészerként al-
kalmazhaté megfeleld alkilnitrilek az R-C=N 4ltaldnos
képlettel jellemezhetSk, ahol R jelentése 1-5 szén-
atomos alkilcsoport.

A taldlminy szerinti eljirdsban oldészerként al-
kalmazhat6 megfeleld alkil-szulfoxidok az (I) éltala-
nos képlettel jellemezhetSk. A képletben az R he-
lyettesitSk jelentése egymadstdl fuggetlenil 1-5 szén-
atomos alkilcsoport, elénydsen 1-3 szénatomos al-
kilcsoport, még eldnydsebben metilcsoport, amely
utébbi esetben az alkil-szulfoxid a dimetil-szulfoxid
(DMSO) néven ismert vegyiilet.

A taldlmény szerinti eljdrasban olddészerként al-
kalmazott viznek legaldbb ipari célra alkalmas mi-
ndségiinek kell lennie.

A taldlmény szerinti eljdrisban olddszerként al-
kalmazhat6 1-5 szénatomos alkoholok k6z¢ tartoznak
példdul a metanol, az etanol, a n-propanol, az n-bu-
tanol, az izobutanol és n-pentanol, eldnydsen az
izobutanol.

A talalmény szerinti eljérdsndl az elézbekben em-
litett oldészereket technikai vagy annél tisztdbb mi-
ndségben alkalmazhatjuk. Bizonyos esetekben el6nyds
a fenti oldoszerek elegyeinek alkalmazisa. Az elényos
elegyek kozé tartoznak példdul az acetonitril — viz
és a dimetil-szulfoxid - viz elegy.

A taldlmény szerinti eljardsban alkalmazott old6-
szer mennyiségét a pentaklér-piridin:oldészer tomeg
arannyal fejezzitk ki. Az eljardst altalaban 1:2 ~1:200
vagy annil nagyobb, eldnydsen 1:4 — 1:20 penta-
klér-piridin:old6szer tomegariny mellett hajtjuk végre.
Még eldnydsebben az eljérast pentaklér-piridinnel
telitett olddszeroldat alkalmazédsaval végezzik, azaz
annyi old6szert alkalmazunk, amennyi a pentaklér-
piridin old4séhoz éppen elegendd.

A taldlmény szerinti eljardst 60-145 °C kozotti,
elénydsen 78-120 °C kozotti hdmérsékleten végez-
hetjik.

A talélmény szerinti eljdrasban alkalmazhat6 kva-
terner ammoéniumsék kationja amméniumion anionja
halogénatom, példdul kl6r-, brém- vagy jédatom,
elénydsen kl6ratom.

A talalmény szerinti eljirdsban a pentakl6r-piridin
és az alkalmazand6 ammoénium-sé tdmegarénya 1:1
- 1:6, eldnydsen 1:2 ~ 1:4.
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A taldlmany szerinti eljarasban alkalmazhaté nyo-
més a légkori nyomés és az alkalmazott oldészer
forraspontjihoz tartozé gbznyomis kozotti.

A taldlmény szerinti eljirdsban a cinket finoman
apritott formaban, példdul forgicsok, granulumok
vagy el6nyosen por formdjiban alkalmazzuk.

Akivant 2,3,5,6-tetraklér-piridint a reakcidelegybdl
kiilonbozS eljarasokkal nyerhetjiik ki, részben az al-
kalmazott olddszer tipusatdl filgglen. Az ilyen elja-
rdsok kozé tartoznak az egy vagy tobb desztillilas,
extrahélas, fazis-szepardlds, kristalyositds és szfirés,
elénydsen desztillalds és szlrés, ha oldészerként ace-
tonitrilt alkalmazunk.

A tovabbiakban a taldlmanyt néhiny jellemz& pél-
déban mutatjuk be.

1. Példa

Acetonitril olddszer és amménium-klorid
alkalmazdsa

35 g (0,139 mél) pentaklér-piridint (PCP) és 199 g
acetonitrilt lombikba mériink. Az elegyet erételjes ke-
verés melett visszafolyat6 hdtS alatt forralva (78 °C)
feloldjuk a PCP-t. A reakciéelegyhez ezutin 9,61 g
(0,139 mol) 93,7%-os tisztasdgd fémcink-port adunk
[a cink (g atom):pentaklér-piridin (m6]) ardny bemérés
mellett 1:1]. 15,08 g (0,282 m6l) ammoénium-kloridot
40,2 g vizben oldunk és az oldatot 45 perc alatt hoz-
ZAcsepegtetjiik a fenti reakci6elegyhez. Az elegyet még
2,25 6ran 4t keverjik, majd 17,74 g 12 n hidrogén-
kloridot adunk hozz4, a reagéltaté lombikra desztillalé
feltétet helyeziink és 77-78 °C  fejhSmérsékleten
164 g anyagot desztilldlunk ki. A reakci6elegybe ezutdn
137.5 g 6,25 n hidrogén-kloridot adunk és az elegyet
1 6rén 4t keverjik. A klér-piridinek fehér csapadék
forméjdban csapédnak ki az oldatb6l. A terméket va-
kuumsziiréssel vélasztjuk el a reakciéelegybsl, majd
vikuum-széritészekrényben tomegélland6sagig szérit-
Jjuk. A kapott termék gazkromatografiss elemz€s alap-
jan az aldbbi Osszeteviket tartalmazza:

99,35% (28,977 g) 2,3,5,6-tetrakl6r-piridin (kivant
termék);

0,22% (0,054 g) 2,3,5-trikl6r-piridin;

0,01% (0,003 g) 2,3,4,5-tetraklér-piridin és

0,42% (0,122 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin.

A fenti reakcidban a pentakl6r-piridin 4talakitdsa-
nak mértéke 96,75%. A reakciéban alkalmazott fém
cink 95,61%-a reagal a klér- piridinnel, 91,71% vesz
részt a 2,3,5,6-tetraklor-piridin képz&désében.

2. Példa

Acetonitril oldészer és ammonium-acetdt
alkalmazdsa

35 g (0,139 mo6l) pentaklér-piridint, 21,5 g (0,28
mo6!) ammonium-acetitot, 40 g vizet és 200 g ace-
tonitrilt mériink lombikban és a reakciGelegyet erd-
teljes keverés mellett visszafolyat6 hiit§ alatt forraljuk
(78 °C). Ezutin 9,75 g (0,140 m61) 93,7%-os cinkport
adunk a reakcidelegyhez [a cink (g atom):pentakl6r-
piridin (m61) ariny 1:1], és az elegyet 3,58 6rén 4t
visszafolyaté hitd alatt forraljuk. A reakcié lejatsz6-
dasa utdn a lombikra desztilldl6feltétet helyeziink és
188 g anyagot desztilldlunk ki belle. A lombikba
vizet és perklor-etilént adunk és megosztjuk a szerves
(341,2 g) és vizes (336,2 g) fazist. A szerves f4zisban
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1év8 klor-piridinek ardnya gazkromatografids megha-
tdrozds alapjan a kovetkezd:

96,90% (27,899 g) 2,3,5,6-tetraklér-piridin;

0,19% (0,037 g) 3,5-diklér-piridin;

0,46% (0,111 g) 2,3,5-trikl6r-piridin;

0,15% (0,036 g) 2,3,6-triklér-piridin;

0,07% (0,020 g) 2,3,4,5-tetraklér-piridin és

2,23% (0,642 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin.

A pentakl6r-piridin  4talakulasi foka 95,07%,
98,13% vesz részt a végtermék képzésében. A reak-
ciéba bevitt cink (a vizes fazis nedves mddszerekkel
valé vizsgélata szerint) 95,61%-a reagal a kl6r-piri-
dinekkel, 91,72%-a vesz részt a 2,3,5,6-teraklér-piri-
din képz8désében.

3. Példa

Viz olddszer és ammonium-klorid alkalmazdsa

115 g (0,458 mol) pentaklér-piridint, 31,61 g
(0,453 mol) 93,7%-os fémcink-port [cink
atom):pentaklér-piridin (mél) ardny 1:1}, 49 g (0,906
moél) amménium-kloridot és 125 g vizet lombikba
mériink és a reakcibelegyet erSteljes keverés mellett
6,0 6rdn 4t visszafolyat6 hGt§ alart forraljuk
(100 °C). A reakciét ezutdn 250 g toluol és 280 g
viz hozzdadisdval ledllitjuk. A reakcielegyben
visszamarad6 szillird anyagot (0,03 g) kiszirjik,
majd az elegyhez 15 g 12 n hidrogén-kloridot adunk
és megosztjuk a vizes és a szerves fizist. A szerves
fazisban 1év§ klor-piridinek Osszetétele gdzkromatog-
rafids elemzés alapjdn a kovetkezd:

96,88% (90,073 g) 2,3,5,6-tetraklér-piridin,

0,12% (0,076 g) 3,5-dik16r-piridin;

0,96% (0,751 g) 2,3,5-trikl6r-piridin;

0,23% (0,180 g) 2,3,6-trikl6r-piridin;

0,06% (0,056 g) 2,3,4,5-tetrakl6r-piridin €és

1,75% (1,627 g) 2,3,4,6-tetraklor-piridin.

A pentakl6r-piridin dtalakuldsanak mértéke 93,60%,
a pentaklér-piridin 97,12%-a vesz részt a végtermék
képzésében. A reakciéban felhasznilt, klér-piridinnel
reagal6 cink mennyisége — a vizes fazis nedves méd-
szerekkel vald vizsgélata alapjan — 95,76%, 91,47%-a
vesz részt a 2,3,5,6-tetraklér-piridin képz6désében.

4. Példa

Dimetil-szulfoxid oldészer és ammdnium-klorid
alkalmazdsa

220 g dimetil-szulfoxid oldott 35,01 g (0,139 mél)
pentaklor-piridint 100 °C-ra melegitiink. A reakcide-
legyhez 9,62 g (0,139 mél) 93,7%-os fémcink-port
adunk [a cink (g atom):pentakl6r-piridin (mél) arany
1:1]. A reakciéelegyhez erls keverés mellett 40 perc
alatt hozzicsopogtetjik 9,73 g (0,182 mél) ammé-
nium-klorid 29,6 g vizben késziilt oldatit. A reak-
cibelegyet tovabbi 1,75 6rdn &t 100 °C-on tartjuk,
majd kisziirjik belSle a szildrd anyagot (0,2 g), és
az oldatb6l 360 g viz és 300 g 6 n hidrogén-klorid
elegyének hozzdadasaval kicsapjuk a klér-piridineket.
A csapadékot kiszirjiik és vakuum sziritészekrényben
tdmegéllandésagig (30,0 g) széritjuk.

A klor-piridinek gézkromatografiss elemzésével az
alabbi termékosszetétel adédik:

94,6% (27,585 g) 2,3,5,6-tetrakl6r-piridin,

0,29% (0,071 g) 2,3,5-trikl6r-piridin,

3,29% (0,956 g) 2,3,4,5-tetrakl6r-piridin és

1,46% (0,424 g) 2,3,4,6-tetraklo6r-piridin.
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A  pentaklér-piridin  4talakuldsénak  mértéke
96,18%, 99,66% forditédik a végtermék képz&désére.
A reakci6ba bevitt fém cink 97,37%-a reagél a
klér-piridinnel, 92,20%-a vesz részt a végtermék kép-
z8désében.

5. Példa

Izobutanol oldsészer és ammdnium-klorid
alkalmazdsa

40,0 g (0,159 mol) pentaklér-piridin, 11,03 g
(0,159 mol) 93,7%-os fémcink por [a cink (g
atom):pentaklér-piridin  (mél) ardny 1:1] és 135 g
izobutanol elegyét erSs keverés mellett visszafolyat6é
hité alatt forraljuk (92 °C). A reakcibelegyhez 30
perc alatt hozzicsepegtetjik 17,03 g (0,32 mél) am-
ménium-klorid 48,67 g vizben késziilt oldatit. A
reakcibelegyet 4,42 6rin 4t visszafolyaté hitS alatt
forraljuk, majd 170 g toluolt és 227 g vizet adunk
hozz4. A reakcibelegyben lév6 szilird anyagot ki-
szlirjiik, majd szétvilasztjuk a szerves és a vizes
fazist. A szerves fézis gizkromatogrifids elemzése a
kovetkez8 termékosszetételt mutatja:

97,02% (31,418 g) 2,3,5,6-tetraklér-piridin,

0,19% (0,34 g) 3-klor-piridin,

0,54% (0,127 g) 3,5-dikl6r-piridin,

5,13% (1,490 g) 2,3,5-trikl6r-piridin,

0,26% (0,075 g) 2,3,6-trikl6r-piridin,

0,33% (0,114 g) 2,3,4,5-tetraklér-piridin és

2,54% (0,877 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin.

A pentakl6r-piridin 4talakuldsa 92,21%-os, 98,94%
pentaklér-piridin forditédik a végtermék képzddésére.
A reakcidba bevitt fém cink 99,45%-a reagél kior-
piridinnel, 84,57% forditédik a végtermék képzédé-
sére.

6. Példa

Tetrametilén-szulfon olddszer és ammdnium-klorid
alkalmazdsa

35,01 g (0,139 mél) pentaklér-piridin, 9,62 g
(0,139 mél) 93,7%-os fémcink por [cink (g atom):pen-
taklér-piridin (mél) arény 1:1] és 249,1 g tetrameti-
1én-szulfon (szulfoldn) elegyét erSteljes keverés koz-
ben 90 °C-ra melegitjiik. Az elegyhez 35 perc alatt
hozzéadjuk 9,68 g (0,181 mél) amménium-klorid
29,2 g vizben késziilt oldatdt, és a reakcibelegy
hépmérsékletét tovabbi 65 percen 4t 90 °C-on tartjuk.
A reakci6elegybdl a szilard anyagot kiszdrjik (0,74
g) (76,9% cink és 53,9% fémcink mellett). A reak-
cidelegyhez 694 g vizet és 7 g 12 n hidrogén-kloridot
adunk és az elegyet 1 6ran 4t keverjik. Ezutin a
kicsapédott kl6r-piridineket vakuumsziiréssel elkiild-
nitjik, majd vakuum-széritészekrényben széritjuk. A
kl6r-piridinek gizkromatogréfids elemzés révén mért
osszetétele a kovetkezd:

89,23% (23,911 g), 2,3,5,6-tetraklér-piridin,

5,18% (1,168 g) 2,3,5-triklér-piridin,

0,99% (0,223 g) 2,3,6-trikl6r-piridin,

0,32% (0,086 g) 2,3,4,5-tetraklor-piridin és

427% (1,144 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin.

A pentakl6r-piridin konverzi6ja 88,70%, 96,10%
pentakl6r-piridin vesz részt a végtermék képzodésé-
ben. A fémcink 99,47%-a reagil a kl6r-piridinnel,
83,59% vesz részt a 2,3,5,6-tetraklor-piridin képzd-
désében.
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7. Példa

Acetonitril olddszer és amménium-klorid
alkalmazdsa

35,2 g (0,140 mo!) pentaklér-piridin, 15,0 g (0,28
moél) ammoénium-klorid, 56,5 g viz és 201,3 g aceto-
nitril elegyét erSs keverés kozben visszafolyaté hité
alatt forrisig melegitjik (78 °C). A reakcidelegyhez
ezutdn 7,26 g (0,104 mdl) 93,7% fémcink port adunk
{cink (g atom):pentakl6r-piridin (mdl) ardny 0,74:1] és
az elegyet 4,40 6rédn 4t visszafolyatd heitd alatt forral-
juk. A felmelegitett reakcidelegybdl kiszfirjiik a szildrd
anyagot (0,17 g ennek elemzése 75,0% cinktartalmat
mutat). A lombikra desztilldléfeltétet helyeziink és
222,1 g anyagot kidesztilldlunk. A visszamarad6 any-
gahoz vizet és toluolt adunk, majd a szerves és vizes
fazist elkiilénitjik. A szerves fazis klér-piridin-tartal-
ménak gazkromatogrifids elenzése és a vizes fazis
cinktartalménak nedves mddszerekkel valé meghata-
rozésa révén a kovetkez$ eredményeket kapjuk:

97,27% (20,868 g) 2,3,5,6-tetraklér-piridin;

0,05% (0,007 g) 3,5-dikl6r-piridin;

0,33% (0,060 g) 2,3,5-trikl6r-piridin;

0,04% (0,007 g) 2,3,6-triklor-piridin;

0,05% (0,011 g) 2,3,4,5-tetraklér-piridin és

2,25% (0,483 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin.

A pentaklér-piridin  4talakuldsa 70,63%, 98,23%
vesz részt a végtermék képzSdésében. A fémcink
97,41%-a reagél a klor-piridinnel, 94,30% vesz részt
a 2,3,5,6-tetraklor-piridin képz&désében.

8. Példa

Acetonitril olddszer és amménium-klorid
alkalmazdsa 60 °C reakciohdmérséklet mellett

35,0 g (0,139 mo6l) pentaklér-piridin, 9,62 g (0,139
mél) 93,7%-os fémcink-por [cink (g atom):pentak-
16r-piridin (mdl) arany 1:1], 14,9 (0,278 mél) am-
ménium-klorid, 41,7 g viz és 202 g acetonitril elegyét
keverés kozben 60 °C hémérsékletre melegitjiik és
7,0 6rén 4t ezen a hdmérsékleten tartjuk. A kl6r-pi-
ridinek gdzkromatografids elemzése és a cink nedves
modszerrel valé meghatarozasa révén az alabbi ered-
ményeket nyertiik:

99,68% (30,106 g) tetraklér-piridinek és

0,32% (0,081 g) 2,3,5-trikl6r-piridin,

a pentaklér-piridin 4talakulasa 73,4%.

9. Példa

Acetonitril olddszer és ammonium-klorid
alkalmazdsa 145 °C reakciohOmérséklet mellett

2 literes Parr reaktorba 190,09 g (0,760 mél)
pentakl6r-piridint, 80,97 g (1,52 m6l) ammoénium-
kloridot, 260 g vizet, 52,89 g (0,760 mél) 93,7%-os
fémcink-port [cink (g atom):pentakl6r-piridin (mél)
ardny 1:1] és 814 g acetonitrilt mériink. A reaktort
lezdrjuk, a reakcidelegyet keverjiik, és az elegy hé-
mérsékletét 24 perc alatt 145 °C-ra emeljik, és 64
percig ezen a hdmérsékleten tartjuk. Ezutén a reaktort
hagyjuk szobah8mérsékletre hilni, tartalmét desztil-
1416 feltétte]l elldtott lombikba vissziik 4t, majd 964
g anyagot kidesztillilunk beldle. A lombikba ezutin
500 g toluolt adunk, majd a vizes fazist a szerves
fazistol elvélasztjuk. A vizes fézis cinktartalmat ned-
ves médszerekkel, a szerves fazis klér-piridin-tartal-
mét gizkromatografids eljérdssal hatdrozzuk meg. A
termék dsszetétele a kovetkezS:

4.



1 HU 201741

88,67% (130,541 g) 2,3,5,6-tetraklér-piridin;

1,34% (1,346 g) 3,5-diklér-piridin;

0,01% (0,012 g) 2,4,6-triklor-piridin;

3,20% (3,963 g) 2,3,5-trikl6r-piridin;

1,23% (1,523 g) 2,3,6-trikl6r-piridin;

0,11% (0,162 g) 2,3,4,5-tetraklér-piridin;

2,31% (3,401 g) 2,3,4,6-tetraklér-piridin;

0,05% (0,079 g) 2-amino-tetraklér-piridin és

3,08% (4,848 g) 4-amino-tetrakl6r-piridin.

89,75%-0s pentaklér-piridin  konverzi6 mellett
95,90% pentakl6r-piridin vesz részt a végtermék kép-
z08désében. Az oxidilt fém cink 93,04%-a reagél
klér-piridinnel, 79,34% vezs részt a 2,3,5,6- tetrak-
16r-piridin képz6désében.

Az 1-9. példdban ismertetett eljirdsok barmely
més, az el6z8ekben ismertetett alkalmas amménium-
séval és oldbszerrel valé megismétlése esetén lénye-
gében azonos kitn6 eredménnyel 4llithatjuk el§ a
2,3,5,6-tetrakl6r-piridint.

SZABADALMI IGENYPONTOK
1. Eljérds 2,3,5,6-tetraklor-piridin eléllitisira pen-
taklér- piridinek cinkkel, old6szerben, amménium-
halogenid-sé jelenlétében val6 reagéltatiséval, az-
zal jellemezve, hogy olddszerként 1-5 szénatomos
alkil-nitrilt, vizet, 1-5 szénatomos alkil-szulfoxidot,
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LAz 1.

. Az 1.

tetrametilén-szulfont egy 1-5 szénatomos alkoholt
vagy ezek elegyét alkalmazzuk, és a cinket leg-
feliebb 1,2 g atom cink/mél pentaklér-piridin
mennyiségben alkalmazzuk, és az elegyet 60-
145 °C-ra melegitjiik.

. Az 1. igénypont szerinti eljiras, azzal jellemezve,

hogy oldészerként acetonitrilt alkalmazunk.

. Az 1. igénypont szerinti eljirds, azzal jellemezve,

hogy oldészerként vizet alkalmazunk.

. Az 1. igénypont szerinti eljérés, azzal jellemezve,

hogy old6szerként dimetil-szulfoxidot alkalma-
zunk.
igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy old6szerként tetrametilén-szulfont alkalma-
zunk.
igénypont szerinti eljarés, azzal jellemezve,

hogy oldészerként izobutanolt alkalmazunk.

. Az 1. igénypont szerinti eljérds, azzal jellemezve,

hogy ammoéniums6ként amménium-kloridot alkal-
mazunk.

. Az 1. igénypont szerinti eljirds, azzal jellemezve,

hogy 0,7-1,1 g atom cinket alkalmazunk 1 mél
pentklér-piridinre szimitva.

. Az 8. igénypont szerinti eljirds, azzal jellemezve,

hogy 1,0 g atom cinket alkalmazunk 1 mo6l pen-
taklér-piridinrre szdmitva.
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