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(54) Spdsob vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu

(57) Podstatou riefenia je vyuZitie mate&-
nych 1dhov, zostdvajicich po oddeleni
4-amino-1-fenyl-5-chldér-6-oxo-1H-pyridazinu
pripraveného reakciou 4,5~dichlor-1-fenyl-
~6-oxo-1H-pyridazinu s vodnym roztokom
amoniaku v pritomnosti sodnej soli kyseliny
4-fenolsulfdonovej ako katalyzdtora, v dalSom
cykle vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chlér-6-
-oxo-1H-pyridazinu. K uvedenym mate&nym
1dhom, obsahujdcim chlorid aménny, amoniak
a sodnd sol kyseliny 4-fenolsulfonove]j

sa pridd pri teplote 10 a% 45 O°C v Iubovol-
nom poradi vodny rcztok hydroxidu sodného

o koncentrédcii 20 a% 50 %, vodny roztok
kyseliny 4-fenolsulfénovej o koncentrécii
40 a% 80 %, 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo-
-1H-pyridazin a chybajdci podiel amoniaku,
pridom mélovy pomer medzi 4-fenolsulfdno~
vou kyselinou a hydroxidom sodnym je 1:1

a mélovy pomer medzi chloridom aménnym

a hydroxidom sodnym je 1:0,1 a% 1,1 a
ziskan& zmes sa zndmym spdsobom necha
zreagovat na 4-amino-1-fenyl-5-chlor-6-
-oxo-1H-pyridazin.
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Vyndlez sa tyka spbsobu vyroby 4-amino-l-~fenyl-5-chlor=~6-oxo~lH-pyridazinu reakciou
4,5-dichlor-1~fenyl-6-oxo~1H~pyridazinu s vodnym roztokom amoniaku za pritomnosti v reakcii
vytvoreného technického kapalyzdtora.

4-amino-1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazin je G&innou latkou herbicidneho pripravku

ur&eného predovSetkym na selektivne nidenie burin v cukrovej repe (Burex, Pyramin).

Doteraz si zndme viaceré spdsoby vyroby 4-amino-l1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1lH-pyridazinu.
Podla &s. A0 120 858 podstata vyroby spo&iva v reakcii 4,5-dichldr-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu
plynnym amoniakom pri teplote udrZujicej reakdnd zmes vo forme taveniny. Dal¥ie spbsoby
vyroby 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu spodivaji v reakecii 4,5-dichldr-l1-fenyl-6-
~oxo-lH~pyridazinu s vodnym roztokom amoniaku za tlaku a pri zvy¥enej teplote (GB &. 871 674)

popripade eSte za pritomnosti katalyzétora.

Predmetom &s. AO 214 843 je spbsob vyroby 4~amino-l-fenyl-5-chldér-6-oxo-1H~pyridazinu
za pritomnosti 4~fenolsulfdnovej kyseliny ako katalyzdtora, pridom po separdcii Ziadaného
produktu sa matedny roztok po doplneni chybajdcich zloZiek a to amoniaku a kyseliny 4-fenol-

sulfénovej opdt pouZije v procese vyroby.

PouZitie katalyzdtora a to sodnej soli kyseliny 4-fenolsulfdnovej pfi vyrobe 4-amino-
-1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu reakciou 4,5-dichldr-l-fenyl-6-oxo-1lH-pyridazinu s vod-
nym roztokom amoniaku popisuje &s. AO 226 250.

Vyroba 4-amino-l-fenyl-5-chldr-6-oxo-lH-pyridazinu reakciou 4,5-dichlor-1-fenyl-6~oxo~
~1H-pyridazinu s vodnym roztokom amoniaku za pritomnosti technického katalyzdtora - sodnej
soli kyseliny fenol-4-sulfdnovej obsahujicej chlorid sodny pripadne aj chlorid aménny
je predmetom AO &, 268 061.

Teraz bol zisteny spbsob vyroby 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu reakciou
4,5-dichlér-1-fenyl-6~oxo~1H-pyridazinu s vodnym roztokom amoniaku za pritomnosti v reakecii
vytvorendho technického katalyzdtora - sodnej soli kyseliny 4-fenolsulfdnovej pri mdélovom
pomere k 4,5-dichlér-1-fenyl-6-~oxo-1H-pyridazinu 0,1 a% 1,5:1 a pri vz4djomnom pomere 4,5-
~dichldr~1-fenyl~6-oxo-1H-pyridazinu a amoniaku 1:2 a% 50 pri teplote 100 a%¥ 200 °C a
tlaku 0,1 a% 5,0 MPa podla vynédlezu. :

Podstata vyndlezu spo&fva v tom, %e do roztoku zostdvajiceho po odfiltrovani{ 4-amino-1-
~fenyl-5-chldor~6-oxo-1H-pyridazinu, ktory obsahuje chlorid amdonny, amoniak a sodni sol
kyseliny 4-fenolsulfénovej sa pridd pri teplote 10 a% 45 °C’' v Iubovolnom poradi vodny
roztok hydroxidu sodného o koncentrdcii 20 a% 50 %, vodny roztok kyseliny 4-fenolsulfdnovej
o koncentrdcii 40 a%Z BO %, 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo-1H~pyridazin a chybajici podiel amoniaku,
pri&om mélovy pomer medzi 4-fenolsulfdénovou kyselinou a hydroxidom sodnym je 1l:1 a medzi
chloridom amdnnym a hydroxidom sodnym 1:0,1 a% 1,1 a ziskand zmes sa zndmym spdsobom nechd
zreagovat na %iadany 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6-oxo~1H-pyridazin.

Vyhodou postubu podla vyndlezu je t& skutolnost, %Ze technicky katalyzdtor - sodnd

sol 4-fenolsulfdnovej kyseliny sa pripravuje priamo v reak®nej zmesi poas reakcie.

Hydroxid sodny, ktory sa priddva do reak&énej zmesi neutralizuje kyselinu 4-fenolsulfdnovi
na sodnd sol a podas reakcie rozlo%f chlorid amdnny, na amoniak potrebny pri amindcii
a chlorid sodny ktory spolu so sodnou solou kyseliny 4-fenolsulfdnovej zaru&i vysoku &istotu

a vytaZok Ziadaného 4-amino-1-fenyl-5-chldr-6-oxo-lH-pyridazinu.

Doteraz pri priprave 4-amino~l-fenyl-5-chldr-6-oxo-lH-pyridazinu sodné sol 4~fenol-
sulfénovej kyseliny sa pripravovala izolovane z kyseliny 4-fenolsulfdnovej a ndslednou
filtrdciou, &Im vznikli straty dané jej rozpustnostou vo vode a dochiddzalo k znedisteniu

odpadovych véd.




3 265786

Nasledujice priklady ozrejmuji, ale neobmedzuji predmet vyndlezu.

Ppriklad 1

Do tlakovej né&doby sa predlofilo 80 g filtrétu z predchddzajldceho pokusu po odfiltrovani
4~amino-l-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu s obsahom 3,1 g chloridu amonného, 3,8 g sodnej
soli kyseliny 4-fenolsulfénovej a 7 g amoniaku ku ktorému sa pridalo 8,6 g 40 %-ného vodného
roztoku hydroxidu sodného pri teplote filtrdtu 20 0C, 6,6 g 75 $~ného vodného roztoku
kyseliny 4-fenolsulfénovej, 18 g 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo—1H-pyridazinu a 20 g 27 %-ného
vodného amoniaku. Reak&nd zmes sa vyhriala na 160 °c po dobu 4 hodfn, prifom sa dosiahol
tlak v reak&nej n&dobe 0,7 MPa. Po ochladeni reakdnej zmesi sa produkt odfiltroval. Ziskalo
sa 16,3 g 4-amino~1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu o &istote 99,1 %. vytaZok predstavuje
97,5 % tedrie.

prf{klad 2

Do zésobnika sa predlo¥ilo 700 kg filtr&tu po odfiltrovani 4-amino-1-fenyl-5-chlér-6-
-oxo~1H-pyridazinu z predchadzajiceho pokusu s obsahom 34 kg chloridu amonného a 51 kg
sodnej soli kyseliny 4-fenolsulfdnovej. K filtrdtu za mieSania sa pridalo 250 kg mokrého
kol&&a 4,5-dichldér-l-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu o sufine 60 %. K zmesi sa potom pridalo
92,2 kg 40 $-ného vodného roztoku hydroxidu sodného a 71,5 kg 70 %$-ného vodného roztoku
kyseliny 4-fenolsulfdénovej. Zmes sa potom dosytila 150 kg plynného amoniaku pri teplote
mesi 30 a¥ 35 °C. Reak&nd zmes sa_potom davkovala kontinudlne do rdrkového reaktora vyhrieva-
ného na 150 °C rychlostou 10Q kg hodinove. Pomocou reduk&ného ventilu sa udrzoval tlak s
v reakénej zdéne na hodnote 2,0 M?a, pridom zddr# reak&nej zmesi v reaktore bola 8 minit.
Reak&nd zmes po expanzii sa ochladila a technicky 4-amino~1-fenyl-5-chlér-6-~oxo~1H-pyridazin
sa izoloval filtrdciou. %a 1 hodinu sa ziskalo 10,7 kg 4~amino-1-fenyl~5-chlér-6-oxo-1H-
-pyridazinu o &istote 98,9 %. vyta¥ok predstavuje 97 % tedrie.

PREDMET VYNALEGZU

Spdsob vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu reakciou 4,5-dichldér-1-fenyl-6-
-oxo-1H-pyridazinu s vodnym roztokom amoniaku za pritomnosti v reakcii vytvoreného technické-
ho katalyzdtora sodnej soli kyseliny 4-fenolsulfdnovej pri mdlovom pomere k 4,5-dichlor-1-
~fenyl-6~oxo-1H-pyridazinu 0,1 aZ 1,5:1 a pri vzéjomnom mélovom pomere 4,5-dichlér-1-fenyl-
-6-oxo-1H-pyridazinu a amoniaku 1:2 aZ 50 pri teplote 100 aZ 200 Y a tlaku 0,1 a% 5,0 MPa
vyznadujhci sa tym, %e do roztoku zostévajdceho po odfiltrovani 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6-
-oxo~1H-pyridazinu, ktory obsahuje-chlorid aménny, amoniak a sodnd sol kyseliny 4-fenolsul£o-
novej sa pridd pri teplote 10 aZ 45 ©¢c v lubovolnom poradi vodny roztok hydroxidu sodného
o koncentrdcii 20 a¥ 50 %, vodny roztok kyseliny 4-fenolsulfdnove]j o koncentrécii 40 aZ
80 %, 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazin a chybajlici podiel amoniaku, prifom nélovy
© pomer medzi 4-fenolsulfénovou kyselinou a hydroxidom sodnym je 1:1 a medzi chloridom amdénnym
a hydroxidom sodnym je 1:0,1 a¥ 1,1 a zi{skani zmes sa nechd zreagovat na %iadany 4-amino-1-

~fenyl-5-chlér~6-oxo-1H-pyridazin.
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