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Sposéb wytwarzania szesciochloronaftyrydyn

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania szesciochloronaftyrydyn, takich jak 2,3,4,5,6,7-szescio-
chloro-1,8-naftyrydyna, 2,3,4,6,7,8-szesciochloro-1,5-naftyrydyna, 2,3,4,5,7,8-szesciochloro-1,6-naftyrydyna
oraz 1,3,4,5,6,8-szesciochloro-2,7-naftyrydyna.

Znany spos6b wytwarzania 2,3,4,5,6,7-szeéciochloro-1,8-naftyrydyny, opisany w niemieckim opisie wyto-
zeniowym nr 2024908, polega na chlorowaniu chlorem gazowym produktu f-cyjanoetylowania 3-metylopipery:
dyny lub 3,5-dwumetylopiperydyny tj. 1-(3-metylopiperydyno)-propionitrylu lub 1-(3,5-dwumetylopiperydy-
no)-propionitrylu. Proces chlorowania wedtug tego znanego sposobu prowadzi si¢ w temperaturze 26—60°C
podczas naswietlania promieniami nadfioletowymi. W wyniku reakcji otrzymuje sie szesciochloronaftyrydyne
z bardzo matg wydajnoscig 5—15%.

Celem wynalazku byto opracowanie prostej technicznie metody wytwarzania szeﬁclochloronaftyrydyn,
zapewniajacej uzyskiwanie produktu koricowego z dobra wydajnoscia do okoto 55%.

Stwierdzono, ze cel ten uzyskuje sie, jezeli odpowiednia niepodstawiong naftyrydyne lub jej niiszq pochod
na chlorowa poddaje sie chlorowaniu za pomoca plecwchlorku fosforu w temperaturze 180—260°C pod ci$nie-
niem autogennym.

Wedtug wynalazku na 1,8-naftyrydyne, 1,5-naftyrydyne lub 1,6-naftyrydyne badz 1,3,6,8-czterochlo-
ro-2,7-naftyrydyne dziata pieciochlorkiem fosforu uzytym w nadmiarze w stosunku do naftyrydyny. Reakcje
prowadzi si¢ w autoklawie pod cisnieniem autogennym utrzymujac temperature 180—260°C w ciagu 20—24
godzin. Otrzymane szeéciochloronaftyrydyny wyodrgbnia si¢ w prosty sposéb z mieszaniny poreakcyijnej, przy
czym otrzymany produkt posiada wysoki stopieri czystosci.

Ponizsze przyktady wyjasniaja blizej istote wynalazku nie ograniczajgc jego zakresu.

Przyktad I. Wreaktorze stalowym o pojemnosci 250 ml umieszczono 5,5 g 1,8-naftyrydyny, 100 g
pieciochlorku fosforu i cato$é ogrzewano w ciagu 24 godzin w temperaturze 180—260°C pod cinieniem auto-
gennym, ktére wynosito 32 atm. Po ochtodzeniu i odgazowaniu reaktora zawarto$¢ wylano do wody z lodem.
Surowy produkt odsaczono a osad ekstrahowano okoto 300 ml czterochlorku wegla, ekstrakt suszono chiorkiem
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wapnia, po czym zatgzono i przekrystalizowano z czterochlorku wegla i chloroformu 2,3,4,5,6,7-szesciochlo-
ro-1,8-naftyrydyne, ktéra topi si¢ w temperaturze 257—262°C. Produkt ten otrzymano z wydajnoscia 31% wy-
dajnosci teoretycznej.
Analiza elementarna wzoru CgN, Cls(336,80)
Obliczono: N-831%  Cl-63,16%
Znaleziono: N-8,17% Cl - 63,41%
Postepujac tak jak w przyktadzie |, stosujac jako produkt wyjéciowy odpowiedniq naftyrydyne lub
"1,3,8,8-c2terochioro-2,7-naftyrydyne, otrzymano pochodne chiorowe wymienione w nite] podane] tabeli.

Przyktad Produkt Temperatu- Analiza chemiczna Wydaj-

ra topnie- Obliczono znaleziono no$é %
nr. koricowy nia °C N% Cl% N% Cl%
. 2,3,4,6,7,
8-szescio .
chloro-1,5- '
naftyrydyna 237-239 - 831 63,16 8,00 6341 35
n 2,3,4,5,7,8- ' ' ' :
' szesciochlo-
ro-1,6-nafty- - : )
rydyna - 136-137 831 63,16 7,80 63,30 22 -
Y " 134568
' sze$ciochlo-
ro-2,7-naftyry- ) _
dyna 144—-146 8,31 63,1 60 8,22 63,72 55

Zastrzezenie patentowe

Sposdb wytwarzania sze$ciochloronaftyrydyn, takich jak 2,3,4,5,6,7-sze§ciochIoro'-1,8-nafryrydyna,
2,3,4,6,7,8-szesciochloro-1,5-naftyrydyna, 2,3,4,5,7,8-szesciochloro-1,6-naftyrydyna oraz 1,3,4,5,6,8-szesciochlo-
ro-2,7-naftyrydyna, znamienny tym, ze odpowiednia niepodstawiong naftyrydyne lub jej nizsza pochodna chlo-
rowa poddaje si¢ chlorowaniu za pomoca pigciochlorku fosforu, w temperaturze 180—260°C, pod ci$nieniem
autogennym a otrzymany produkt wyodrebnia si@ w znany sposéb.
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