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Sposób wytwarzania i wyodrębniania
2-fenylo-4f5-dwuchloropirydazynonu-3

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania i wyodrębniania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3.
Znane są sposoby wytwarzania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3 na przykład według opisu patento¬

wego St.Zjedn.Am. nr 2 628 181, drogą reakcji kwasu mukochlorowego i chlorowodorku fenylohydrazyny
w wodzie w obecności węglanu sodu, przy czym uzyskany produkt, czyli fenylohydrazoh kwasj mukochlorowe¬
go, wyodrębnia się i drogą gotowania w lodowatym kwasie octowym przeprowadza się 2-fenylo-4r5-dwuchlorpi-
rydazynon-3.

Znany jest także sposób polegający na reakcji kwasu mukochlorowego z fenylohydrazyną w rozcieńczonym
kwasie chlorowodorowym, przy czym otrzymany produkt wyodrębnia się drogą sączenia (brytyjski opis
patentowy nr 881 616, francuski opis patentowy nr 1261(005). ,

Według opisu patentowego RFN DAS nr 1 086 238 kwas mukochlorowy poddaje się reakq*i z fenylohydra¬
zyną w rozpuszczalniku organicznym przy czym wodę utworzoną podczas reakcji usuwa się z mieszaniny
reakcyjnej w sposób ciągły w postaci mieszaniny azeotropowej.

Najkorzystniejszym z wyżej opisanych sposobów z przemysłowego punktu widzenia jest sposób według
brytyjskiego opisu patentowego nr 881 616. Wadą tego sposobu jest jednakże niska wydajność objętościowa,
ponieważ proces prowadzi się przy niskich stężeniach. Otrzymany 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 wyod¬
rębnia się drogą sączenia.

Stwierdzono, że 2-fenylo-4f5-dwuchlorpirydazynon-3 można korzystnie wytwarzać i wyodrębniaćjeżeli
reakcję kwasu mukochlorowego i chlorowodorku fenylohydrazyny prowadzi się w środowisku wodnym w obec¬
ności obojętnego niepolarnego rozpuszczalnika z grupy węglowodorów aromatycznych, chlorowcowanych
węglowodorów aromatycznych i chlorowcowanych węglowodorów alifatycznych o 1—3 atomach węgla, przy
czym rozpuszczalnik wprowadza się do mieszaniny reakcyjnej przed rozpoczęciem reakcji albo w czasie reakcji,
a otrzymany, rozpuszczony w obojętnym niepolarnym rozpuszczalniku 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3
oddziela się od wody i wyodrębnia z rozpuszczalnika.
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Sposób według wynalazku ma tę zaletę, że reakcja można prowadzić w postaci bardziej stężonej, ponieważ
tworzący się 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 jest rozpuszczalny w stosowanym obojętnym rozpuszczalniku,
co wpływa na podwyższenie wydajności objętościowej.

Otrzymany 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 rozpuszczony w obojętnym rozpuszczalniku oddziela się
w prosty sposób od wody i wyodrębnia przez oddestylowanie rozpuszczalnika. Należy podkreślić, że sposób
według wynalazku pomija przykry proces sączenia 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3, którego toksyczne
działanie na skórę jest ogólnie znane.

Przykład I. Mieszaninę 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%) 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 50 g chlorobenzenu ogrzewa się mieszając, do wrzenia pod chłodnicą zwrotną
w ciągu 2 godzin. Po zakończeniu reakcji fazę chlorobenzenową zawierającą produkt oddziela się od wody
w temperaturze 90°C. Po oddestylowaniu chlorobenzenu otrzymuje się 47,2 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwu-
chloropirydazynonu-3 o czystości 98,1%.

Przykład II. Mieszaninę 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%) 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 400 g chloroformu ogrzewa się do wrzenia pod chłodnicą zwrotną w ciągu 4
godzin. Po zakończeniu reakcji oddziela się roztwór chloroformowy zawierający 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazy-
non-3 od warstwy wodnej w temperaturze 50°C. Po oddestylowaniu chloroformu otrzymuje się 463 9
technicznego 2-fenylo-4,5-dwuchk>ropirydazynonu-3 o czystości 97,5%.

Przy kład. III. Mieszaninę 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%), 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny i 170 g 1,2-dwuchloroetanu ogrzewa się, mieszając,do wrzenia pod chłodnicą
zwrotną w ciągu 2 godzin. Po zakończeniu reakcji roztwór dwuchloroetanowy oddziela się od warstwy wodnej
w temperaturze 50°C. Po oddestylowaniu dwuchloroetanu otrzymuje się 47,2 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwu-
chlorpirydazynonu-3 o czystości 97,2%.

Przykład IV. Mieszaninę 33,9 g kwasu mukochlorowego (99%) i 392 g 7,75% wodnego roztworu
chlorowodorku fenylohydrazyny miesza się w temperaturze 90—95°C w ciągu 3 godzin. Mieszaninę chłodzi się
do temperatury 70°C, dodaje 250 g trójchloroetylenu i mieszaninę utrzymuje mieszając w temperaturze 75°C
w ciągu 15 minut. Następnie roztwór trójchloroetylenowy 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3 oddziela się od
warstwy wodnej. Po oddestylowanej trójchloroetylenu otrzymuje się 46,5 g technicznego 2-fenylo-4,5-dwuchloro-
pirydazynonu-3 o czystości 97,2%.

Przykład V. Do 368 g surowego roztworu zawierającego 73% chlorowodorku fenylohydrazyny,
otrzymanego przez hydrolizę fenylohydrazynosulfonianu sodu, w obecności soli nieorganicznych powstałych w
procesie wytwarzania chlorowodorku fenylohydrazyny, dodaje się 250 ml ksylenu i 33,9 kwasu mukochlorowego
(99%). Mieszaninę reakcyjną ogrzewa się do wrzenia pod chłodnicą zwrotną w ciągu 2 godzin, po czym warstwę
wodną oddziela się od roztworu ksylenówego. Po oddestylowaniu ksylenu otrzymuje się 473 9 technicznego
2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynonu-3 0 czystości 97,9%.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania i wyodrębniania 2-fenylo-4,5-dwuchloropirydazynonu-3 z kwasu mukochlorowego
i chlorowodorku ; fenylohydrazyny w środowisku wodnym, znamienny tym,, że reakcję prowadzi się
w obecności Obojętnego niepolarnego rozpuszczalnika z grupy węglowodorów aromatycznych chlorowcowanych
węglowodorów aromatycznych i chlorowcowanych węglowodorów alifatycznych o 1—3 atomach węgla, przy
czym rozpuszczalnik wprowadza się do mieszaniny reakcyjnej przed rozpoczęciem reakcji albo w czasie reakcji,
a otrzymany rozpuszczony w obojętnym niepolarnym rozpuszczalniku 2-fenylo-4,5-dwuchlorpirydazynon-3 od¬
dziela się od wody i wyodrębnia z rozpuszczalnika.
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