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Sposob wytwarzania' 1-fenylo-4-amino-5-chloropirydazonu-6

1

. Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-

nia 1-fenylo-4-amino-5-chloropirydazonu-6. Zwig-
zek ten jest znanym $rodkiem chwastob6jczym.

Znane s3a liczne sposoby wytwarzania tego
zwigzku. ‘Opisano rézne procesy aminowania dwu-
chlorowcopirydazonéw. Aminowanie w stopie fran-
cuski opis patentowy nr 11461 373, czeski opis pa-
tentowy nr 120 858) jest wadliwe z powodu uszko-
dzefi produkiu wywolanych wysoka temperaturs.
Aminowanie w obojetnym rozpuszczalniku (na
przyklad sulfotlenek dwumetylu, glikol etylenowy)
prowadzi réwniez do uzyskiwania produktéw za-
nieczyszczonych smotopodobnymi produktami wu-
bocznymi (opis patentowy Niemieckiej Republiki
Demokratycznej nr 47 133), przy czym réwnie trud-
ne jest wydzielanie czystego produktu co i rege-
neracja zuzytego rozpuszczalnika. Je§li aminowa-
nie przeprowadza sie¢ pod ci$nieniem w obecnosci
wodorotlenku amonowego, to sposéb ten wymaga
specjalnego wyposazenia i réwniez w tym przy-
padku latwo otrzymuje sie smoliste produkty u-
boczne (opis patentowy RFN nr 1 105 232, firancuski
opis patentowy nr 1413 955 itd.) Znany jest oproécz
tego spos6bb, ktéry prowadzi do uzyskiwania za-
sadniczo izomeru 4-amino-5-chlorowego (wegierski
opis patentowy nr 164 235) z 1-fenylo-4-bromo-5-
-chloropirazonu-6.

Opisano réwniez spos6b aminowania 1-fenylo-4,5-
-dwuchlorowcopirydazon6w-6 w roztworze amidu

kwasowego, przy zastosowaniu amoniaku pod. cis-
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nieniem atmosferycznym (wegierski opis patento-
wy nr 164133). W tym sposobie rozpuszcza sie
dwuchloropirydazon w okotlo trzykrotnej iloSci form-
amidu i amidu kwasu octowego lub stosuje sie
stop 4-5-krotnej iloéci mocznika. Sposéb ten przy
zastosowaniu formamidu w skali przemystowej ma
te wade, ze formamid nie moze byé doprowadzony
z powrotem do reakcji, a jego regeneracja stwa-
rzaréwniez trudnosci. 'W. sposobie tym uzyskuje sie
okoto 65—T758/e produktu koncowego i okolo 15—20°/o
izomeréw, przy czym pozostaje okolo 3% substancji
wyjSciowe].

Znane sposoby nie zawieraja réwniez zadnej mia-
domosci o tym, jak moznaby rozdrabmiaé w opta-
calny spos6b otrzymany produkt ma proszek o gra-
nulacji 20—80 mikronéw, co jest pozadane dla
jego zastosowania jako $rodka chwastobbjczego.

Celem wynalazku jest uniknigcie wymienionych
wad. )

Spos6b wytwarzania [1-fenylo-4-amino-5-chloro-
-pirydazonu-6 przez reakcje 1-fenylo—4,5-dwuchlo-
ropirydazonu-6 i amoniaku w obecno$ci amidéw
kwasowych wediug wynalazku polega na tym, Ze
1-fenylo-4,5-dwuchloropirydazon-6 zawiesza sie¢ w-
formamidzie i nastepnie poddaje reakcji z amo-
niakiem w obecno$ci karbamidu w iloSciach kata-
lityeznych. Niespodziewanie stwierdzono, Ze w 0~
becno$ci katalitycznych ilosci karbamidu sboso-
wane iloci formamidu mozna zmniejszyé w istot-
nym stopniu i ze mnie jest przy reakcji niezbedne
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zapewnienie rozpuszczenia sie reagentéw. Wediug
wynalazku mozna stosowaé mieszaning reakcyjna,
w ktérej stosunek wagowy dwuchloropirydazonu
do formamidu i karbamidu wynosi okoto 1:0,75:
:0,1—0,15.

Korzystnie sposéb wedlug wynalazku wykonuje
sie tak, ze katalityczng ilos¢ karbamidu rozpuszcza
sie w formamidzie i w tej mieszaninie zawiesza
sie  1-fenylo-4,5-dwuchloropirydazon. Amoniak
wprowadza sie korzystnie w itemperaturze i130—
135°C pod ci$nieniem atmosferycznym. Przerobie-
nienie mieszaniny reakcyjnej wykonuje sig¢ latwo,
korzystnie przez wylanie jej do wody.

Spos6b wedlug wynalazku ma istotne zalety.
Wydajnosé zwieksza sie. Zmniejsza sie ilo§é nie-
przereagowanych substancji wyjéciowych., Ilo§é
stosowanego formamidu zmniejsza sie ido okolo
jednej trzeciej. Produkt daje sie latwo rozdrab-
niaé, poniewaz przerabiajac przez wylanie do wo-
dy uzyskuje sie krysztaly dajace latwo przemial
o granulacji 20—80 mikron6w.

Przedmiot wynalazku wyjasniono w przykladzie.
Przykiad. W ,reaktorze szybkim” o pojemnosci
800 1 (wedlug wegierskiego opisu patentowego nr
157 94i1) ogrzewa sie 300 kg formamidu i 48 kg
karbamidu do temperatury 80—100°C i po roz-
puszczeniu karbamidu chlodzi sie do temperatury
60°C. Wtedy dodaje sie 400 kg 1-fenylo4,5-dwu-
chloropirydazonu-6. Zawiesing ogrzewa sie do tem-
peratury 130—135%C i powoli wprowadza sie amo-
niak. W toku reakcji zawiesina powoli staje sie
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subtelniejsza a mastepnie klarowna. Wprowadzenie
gazu mozna w tym stadium przydpieszyé€.

Po wprowadzeniu 64 kg amoniaku mieszaning
reakcyjna chlodzi sie do temperatury 90—100°C
i wylewa do naczynia ci$nieniowego o pojemmnosci

200 1 na 1200 1 wody. Tak otrzymang zawiesine

chtodzi sie. Otrzymuje sie 290 kg surowego 1-fe-
nylo-4-amino-5-chloropirydazonu-6. Zawartosé
skladnika czynnego na podstawie zawartosci chloru
wynosi wiecej niz 95%. Skiad: 80—85% 1-fenylo-
-4-amino-5-chloropirydazonu-6, 10—15% 1-fenylo-
-4-chloro-5-aminopirydazonu-6, ponizej 1% 1-feny-

lo-4,5-dwuchloropirydazonu-6.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania 1-fenylo-4-amino-5-chlo-
ropirydazonu-6 przez reakcje 1-fenylo-4,5-dwuchlo-
ropirydazonu-6 z amoniakiem, znamienny {ym, ze
14fenylo—4,5-dwuchloropirydazon-6 zawiesza sie w
formamidzie i poddaje reakcji z amoniakiem w
obecnosci katalitycznych ilo§ci karbamidu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny {ym, ze
na poczatku reakeji stosunek ilosci 1-fenylo-4,5- -
-dwuchloropirydazonu-6 do formamidu i karbami-
du wynosi okoto 1:0,75 :1—90,15.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny {ym, ze
do zawiesiny 1-fenylo-4,5-dwuchloropirydazonu-6,
formamidu i karbamidu wprowadza sie amoniak
w temperaturze 130—135°C.
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