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Sposdb wytwarzania i wyodrebniania
2-fenylo-4 5-dwuchloropirydazynonu-3

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania i wyodrebniania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3.

Znane s3 sposoby wytwarzania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3 na przyktad wed+tug opisu patento-
wego St.Zjedn.Am. nr2 628 181, drogg reakcji kwasu mukochlorowego i chlorowodorku fenylohydrazyny
w wodzie w obecnoséci weglanu sodu, przy czym uzyskany produkt, czyli fenylohydrazon kwasu mukochlorowe-
go, wyodrebnia sie i droga gotowania w lodowatym kwasie octowym przeprowadza sie 2-fenylo-4,5-dwuchlorpi-
rydazynon-3.

Znany jest takze sposob polegajacy na reakcji kwasu mukochlorowego z fenylohydrazyna w rozciericzonym
kwasie chlorowodorowym, przy czym otrzymany produkt wyodrebnia sie droga saczenia .(brytyjski opis
patentowy nr 881 616, francuski opis patentowy nr 1261005). .

Wed+tug opisu patentowego RFN DAS nr 1 086 238 kwas mukochlorowy poddaje sie reakgji z fenylohydra-
zyng w rozpuszczalniku organicznym przy czym wode utworzong podczas reakcji usuwa sig z mieszaniny
reakcyjnej w sposob ciagty w postaci mieszaniny azeotropowej. ‘ :

Najkorzystniejszym z wyzej opisanych sposobéw z przemystowego punktu widzenia jest sposéb wedtug
brytyjskiego opisu patentowego nr 881 616. Wada tego sposobu jest jednakze niska wydajnos¢ objetosciowa, -
poniewaz proces prowadzi sie przy niskich stezeniach. Otrzymany 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 wyod-
rebnia sie drogg saczenia.

Stwierdzono, ze 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 mozna korzystnie wytwarzaé i wyodrebniac, jezeli
reakcje kwasu mukochlorowego i chlorowodorku fenylohydrazyny prowadzi si¢ w srodowisku wodnym w obec-
noéci obojetnego niepolarnego rozpuszczalnika z grupy weglowodoréw aromatycznych, chlorowcowanych
weglowodoréw aromatycznych i chlorowcowanych weglowodoréw alifatycznych o 1—-3 atomach wegla, przy
czym rozpuszczalnik wprowadza sig¢ do mieszaniny reakcyjnej przed rozpoczeciem reakcji albo w czasie reakgji,
aotrzymany, rozpusZczony w obojetnym niepolarnym rozpuszczalniku 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3
oddziela sie od wody i wyodrebnia z rozpuszczalnika.
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Spos6b wedtug wynalazku ma te zalete, ze reakcja mozna prow'adzié w postaci bardziej stezonej, poniewaz
tworzgcy sie 2-fenylo-4 5-dwuchlorpirydazynon-3 jest rozpuszczalny w stosowanym obojetnym rozpuszczal-mku,
co wptywa na podwyzszenie wydajnosci objetosciowej.

Otrzymany 2-fenylo-4 5-dwuchlorpirydazynon-3 rozpuszczony w obojetnym rozpuszczalniku oddziela sig
w prosty sposéb od wody i wyodrebnia przez oddestylowanie rozpuszczalnika. Nalezy podkresli¢, ze sposéb
wedfug wynalazku pomija przykry proces s3aczenia 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3, ktérego toksyczne
dziatanie na skére jest ogélinie znane.

Przyktad |. Mieszaning 339 g kwasu mukochlorowego (99%) 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 50 g chlorobenzenu ogrzewa si¢ mieszajac, do wrzenia pod chtodnica zwrotng
w ciggu 2 godzin. Po zakoriczeniu reakcji faze chlorobenzenowg zawierajacq produkt oddziela si¢ od wody
w temperaturze 90°C. Po oddestylowaniu chlorobenzenu otrzymuje sie 47,2 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwu-
chloropirydazynonu-3 o czystosci 98,1%.

Przyktad Il. Mieszaning 339 g kwasu mukochlorowego (99%) 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 400 g chloroformu ogrzewa sie do wrzenia pod chtodnicg zwrotng w ciagu 4
godzin. Po zakoriczeniu reakcji oddziela sie¢ roztwér chloroformowy zawierajacy 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazy-

non-3 od warstwy wodnej w temperaturze 50°C. Po oddestylowaniu chloroformu otrzymuje si¢ 468 g
technicznego 2-fenylo-4 5-dwuchloropirydazynonu-3 o czystosci 97,5%.

Przyktad.lll. Mieszaning 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%), 392g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 170 g 1,2-dwuchloroetanu ogrzewa sig, mieszajqc,do wrzenia pod chtodnicg
zwrotng w ciggu 2 godzin. Po zakoriczeniu reakcji roztwér dwuchloroetanowy oddziela si¢ od warstwy wodnej
w temperaturze 50°C. Po oddestylowaniu dwuchloroetanu otrzymuje si¢ 47,2 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwu-
chlorpirydazynonu-3 o czystodci 97 2%.

Przyktad IV. Mieszaning 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%) |392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny miesza si¢ w temperaturze 90—96°C w ciagu 3 godzin. Mieszanine chtodzi sie
do temperatury 70°C, dodaje 250 g tréjchloroetylenu i mieszanine utrzymuje mieszajac w temperaturze 75°C
w ciagu 15 minut. Nastepnie roztwér tréjchloroetylenowy 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3 oddziela sie od
warstwy wodnej. Po oddestylowanej tréjchloroetylenu otrzymuije si¢ 46,5 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwuchloro-
pirydazynonu-3 o czystosci 97 2%.

Przyktad V. Do 368 g surowego roztworu zawierajacego 7,.8% chlorowodorku fenylohydrazyny,
otrzymanego przez hydrolize fenylohydrazynosulfonianu sodu, w obecnosci soli nieorganicznych powstatych w
procesie wytwarzania chlorowodorku fenylohydrazyny, dodaje si¢ 2560 ml ksylenu i 33,9 kwasu mukochlorowego
(99%). Mieszaning reakcyjna ogrzewa si¢ do wrzenia pod chtodnicq zwrotna w ciggu 2 godzin, po czym warstwe
wodng oddziela si¢ od roztworu ksylenowego. Po oddestylowaniu ksylenu otrzymuje si¢ 47,3 g technicznego
2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3 o czystosci 97,9%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania i wyodrebniania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3 z kwasu mukochlorowego
i chlorowodorku :fenylohydrazyny w $rodowisku wodnym, znamienny tym,, Ze reakcje prowadzi sig
w obecnodci obojetnego niepolarnego rozpuszczainika z grupy weglowodoréw aromatycznych chlorowcowanych
weglowodoréw aromatycznych i chlorowcowanych weglowodoréw alifatycznych o 1—3 atomach wegla, przy
czym rozpuszczalnik wprowadza sie¢ do mieszaniny reakcyjnej przed rozpoczeciem reakcji albo w czasie reakcji,
a otrzymany rozpuszczony w obojetnym niepolarnym rozpuszczalniku 2-feny|o-4 5-dwuchlorpirydazynon-3 od-
dziela sie od wody i wyodrgbnia z rozpuszczalnika.
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