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Zplisob pripravy pyridylguanamind kon-
denzaci dikyandiamidu s prisludnym kyano-
pyridinem za pouZiti bazického katalyzéato-
ru tak, Ze se bazicky katalyzovana konden-
zace dikyandiamidu s kyanopyrimidinem
provadi v prostfedi isobutanolu, p¥iemZ se
katalyzator do reagujici smési davkuje ve
formg& isobutanolového roztoku a matedny
isobutanolovy filtradt se pouZiva jako &ast
vsddky isobutanolu do nésledujici operace.
ZlepSeny zplisob pyridylguanamint techno-
logicky jednoduchy, vyuZivajici efektivné
vychozi suroviny a pracujici s levnym roz-
poustédlem, pii nizké reakéni teploté.
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Vynélez se tykd zpfisobu pf¥ipravy pyri-
dylguanamidd, tj. 2,4-diamino-6-(4-pyridyl)-
-1,3,5-triazinu (isonikotinguanaminu} a 2,4-
-diamino-6-(3-pyridyl)-1,3,5-triazinu (niko-

NH2—C—NH—CN -- CNPy bazicky katalyzator

I
NH

dikyandiamid kyanopyridin

pyridylguanamin

Dosavadni zplsob pripravy pyridylguan-
amint s davkovanim pevného KOH je tech-
nologiky sloZity a neekonomicky. Nyni byl
nalezen zpilsob pFipravy pyridylguanamind,
ktery podstatné sniZuje uvedené nevyhody
stdvajici pr¥ipravy.

Podstatou wvynalezu je reakce dikyandi-
amidu s kyanopyridinem v prostfedi isobu-
tanolu za p¥itomnosti hydroxidu draselného
jako katalyzatoru, ktery je do reak&ni smé-
si ddvkovan ve formé isobutanolového roz-
toku.

Zplisob pfipravy pyridylguanaminu se pro-
vadi tak, Ze se dikyandiamid a pfiislusny
isomer kyanopyridinu suspenduji pfi teplo-
t8 mistnosti v ¢asti isobutanolu, pak se smés
zahFeje k teploté varu a pli této teploté se
zaéne davkovat roztok katalyzdtoru (KOH)
ve zbyvajicim mnoZstvi isobutanolu.

V dusledku probihajici exotermni cykli-
zalni reakce se zvySuje teplota reakéni
smési nad teplotu varu p¥i intenzivni desti-
laci isobutanolu, ktery se totdlné refluxuje,
¢imZ je odvadéno reakéni teplo. Po skonde-
ném davkovani katalyzatoru se reakéni
smés udrZuje cca 2 hodiny pod refluxem.
Potom se reakéni smés ochladi na 20 °C a
odfiltruje se na nufi. Matetny isobutanolo-
vy filtrdt se pouZiva jako Cast vsddky iso-
butanolu do nésledujici operace p¥ipravy
pyridylguanaminu.

Néasada do dalSi operace je pak vZdy tvo-
Fena konstantnim mnoZstvim dikyandiamidu
a kyanopyridinu, dopliuji se pouze ztraty
isobutanolu a KOH.

Surovy produkt na nuéi se promyvéd 3X
horkou wodou {cca 100 °C). Ze spojenych
vodnych filtr4atdi se po ochlazeni odfiltruje
a po promyti izoluje dalSi podil pyridyl-
guanaminu. Produkt se su8i pfi 120 °C ve
vakuové suSarns.

Pripravu pyridylguanamind véetnd recyk-
léZe matednych isobutanolovych filtrati 1ze
provadét v b&Znych ndsadovych reaktorech
opatfenych duplikdtorem a spodni vypusti.
Filtrace reak&ni smési na nuéi neéini poti-
Ze.

Proti dosud publikovanym zplsobtim pii-
pravy pyridylguanamini se vyznafuje novy
postup technologickou jednoduchosti, vy3si-
mi vytdZky (nad 95 %), efektivn&jSim vy-
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tinguanaminu). Pyridylguanaminy lze pfi-

" pravit obdobné jako arylguanaminy bazic-

ky katalyzovanou kondenzaci vhodného roz-
poustédla podle nésledujiciho schématu:

H EN rﬁj “T‘"N Hy
~
N \I/N
Py

uZitim vychozich surovin, pracuje se s lev-
nym rozpoudtédlem pri nizké teploté, rege-
nerace rozpouStédla z mateéného filtratu
je bezproblémovd, spontannost reakce lze
regulovat rychlosti davkovani roztoku kata-
lyzatoru.

NiZe uvedené pfiklady ilustruji provedeni
vynéalezu:

Pfiklad 1

Do &tyfhrdlé Kellerovy baiilky opatfené
michadlem, zp&tnym chladifem, teplomé&rem
a davkovaci nalevku se piedloZi 200 ml iso-
butanolu, 44,7 g dikyandiamidu a 50,5 g 4-
-kyanopyridinu.

Vsddka se za intenzivniho michédni vyhte-
je k teploté varu smési, tj. 111 aZ 112 °C, na-
feZ se z nédlevky zahdji ddvkovani 24 g
hydroxidu draselného rozpousténého ve 100
mililitrech isobutanolu. Bouflivd reakce na-
stdva jiZ po predloZeni 10 ml roztoku kata-
lyzdtoru a projevuje se vypadavanim bilé
sraZeniny isonikotinguanaminu pfFi soucas-
ném houstnuti smési. Teplota reagujici smé-
si stoupd na 114 aZ 115 °C p¥i intenzivni
destilaci isobutanolu, ktery se totdlné reflu-
xuje. Roztok katalyzatoru se ddvkuje po do-
bu 60 minut, ¢imZ¥ se reguluje spontdnnost
reakce.

Po ukonéeném déavkovani katalyzdtoru se
reakéni smés udrzZuje 2 hodiny pod reflu-
xem, pak se reakéni smés ochladi na 20 °C
a odfiltruje se na nufi. P¥i opakované vy-
rob& isonikotinguanaminu se mateény roz-
tok recykluje a pouZiva se jako ¢ast vsadky
isobutanolu v nésledujici operaci, pfifem?
nasazované mnozstvi dikyandiamidu a kya-
nopyridinu zdstdvd bez zmény. Dopliiuji se
pouze ztraty isobutanolu a KOH. Mateény
filtrat po 1. operaci obsahuje 0,1 % hmot.
kyseliny isonikotinové a isonikotinamidu.

Surovy produkt na nufi se promyvd ve
tfech stupnich vZdy 200 ml horké vody (100
stupiilt C). Z vodnych filtrdtd lze po ochla-
zeni ziskat filtraci dal$i podil isonikotin-
guanaminu.

Produkt z nufe se susi 5 aZ 6 hodin ve
vakuové suSarné pri 120 °C a ziska se 87,58
isonikotinguanaminu (t. t. = 289 aZ 291 °C
v kapilédie), tj. 95,85 9 teorie.
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Priklad 2

Do aparaturni sestavy podle pfikladu 1
se pFedloZi 300 ml isobutanolu, 44,7 g di-
kyandiamidu a 50,5 g 3-kyanopyridinu (ni-
kotinnitrolu). Vsadka se za intenzivniho mi-
chéani vyhfeje na 105 aZ 108 °C, naceZ se z
nélevky zahdji davkovani 2,4 g hydroxidu

G

draselného ve 100 ml isobutanolu. Prvnich
10 ml roztoku katalyzdtoru se davkuje o-
patrn8, nebot pofdtek reakce je bouflivy.
Dalsi postup a zpracovani reakéni smési je
obdobné jako v prikladu 1. VytéZek 87 g ni-
kotinguanaminu, tj. cca 95 % teorie (t. t. =
= 247 °C).

PREDMET VYNALEZU

Zpasob pfFipravy pyridylguanamini kon-
denzaci dikyandiamidu s p¥isludnym kyano-
pyridinem za pouZiti bazického katalyzéato-
ru, vyznacdeny tim, Ze se bazicky katalyzo-
vand kondenzace dikyandiamidu s kyanopy-
ridinem provadi v prostiedi isobutanoluy,

pfitemZ se katalyzdtor do reagujici smési
davkuje ve formé& iscbutanolového roztoku
a mateCny isobutanolovy filtrat se pouZivéa
jako &ast vsadky isobutanolu do nésledujici
operace.
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