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Predmetom vyndlezu je spdsob vyroby 2-
~fenyl-4,5-dichlérpyridazin~3-dnu.

2-fenyl~-4,5-dichlérpyridazén je vycho=-
diskovym produktom pri vyrobe herbicidneho
pripravku /&s. pat. 120 858/.

A%Z doteraz boli zndme spdsoby pripravy
2~fenyl-4,5~dichlérpyridazin~3~6nu napriklad
reakciou mukochlorovej kyseliny a fenylhy-
drazinhydrochloridu vo vode za pritomnosti
uhliditanu sodného, dalej reakciou mukochlo-
rovej kyseliny a fenylhydrazinu v prostredi
zriedenej kyseiny soInej /brit.pat. 881 616,
franc. pat. 1 216 605/ prifom sa vzniknuty
produkt izoluje filtrdciou.

Postupom podla vyndlezu sa 2-fenyl-4,5-
~dichlérpyridazin-3-6n pripravuje z 2-fenyl
-4~amino=5~chlérpyridazin-3-6nu, ktory
sa izoluje ako odpad /&s. pat. 122 103/ pri
vyrobe herbicidného pripravku do cukrove]
repy s u&innou létkou 2-fenyl-4-chlér-5-
~aminopyridazin-3-onu /&s. pat. 120 858/.

Technicky sa odpad jednoduchou operdciou
dd prelistit a tak ziskat 2-fenyl-4-amino-
~-5-chlorpyridazin-3-6n o vysokej Eistote.

Je znédme, ¥e pdsobenim dusitanu sodného

v prostredi kyseliny chlorovodikovei na
2-fenyl-4~amino-5-chlorpyridazin-3~6n vzni-
kd 2-fenyl-3,5-dioxo-4-diazopyridazin, z kto-
rého pbsobenim chloridov medi sa ziska 2-
-fenyl-4-chlér-5~hydroxypyridazin-3-dn.

Teraz sa zistil 8pdsob vyroby 2-fenyl-
-4,5-dichlérpyridazin-3-onu pdsobenim dusi-
tanu sodného na 2-fenyl-4~amino-5-chlér~
pyridazin-3-6n v prostredi kyseliny chloro-
vodikovej alebo jej zmesi s kyselinou octo-
vou pri teplote -15°C a% +50 °C za pritom-
nosti chloridu medného v mnoZstve 0,1 aZ
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1,5 mélov na 1 mél 2-fenyl-4-amino-5-chlér-~
pyridazin~3-dnu.

Najvdé3i vyznam vyroby 2-fenyl-4,5-di-
chlorpyridazin-3~6nu spbsobom podla vyndlezu
spoliva v jednoduchej priprave a hlavne vo
vyuZiti odpadového 2-fenyl-4-amino=-5-chldr-
pyridazin-3~6nu pre tito vyrobu.

Ndsledujice priklady ozrejmuji, ale v
nic¢om neobmedzujdé predmet vyndlezu.

Priklad 1

‘Zmes 11,1 g 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyrida-
zin-3-6nu, 100 ml kyseliny chlorovodikovej
a 2,5 g chloridu medného sa ochladilo na
-15 ©°C. Za intenzivneho mié¥ania sa po
tastiach pridalo 10,3 g prd¥kového dusitanu
sodného polas 2 hodin pri teplote -15 ©C aZ
=10 9C reak&nej zmesi.

Reakénd zmes sa potom postupne vyhriala
na 20 aZ 25 °C a udrZovala sa pri uvedenej
teplote 2 hodiny. Dal$iu 1 hodinu sa udrZova-
la reakénd zmes pri teplote 90 °¢ po pred-
chddzajucom vyhriati. Po ochladeni reakinej
zmesi na 20 °C pridalo sa 100 ml vody a pev-
ny podiel sa odfiltroval. Z technického
produktu pritomny 2-fenyl-4-chlér=-5-hydro-—
xypyridazin-3-6n vznikajdci ako vedlaj#i
produkt sa odstrdnil rozpustenim vo vodnom
roztoku NaOH. Tymto spdsobom sa ziskalo 4,8
gramu technického 2-fenyl-4,5-dichlorpyri-
dazin-3-0nu s b. t. 156 a¥ 162 °C &istoty
94,1 7.

Priklad 2

K zmesi 11,1 g 2-fenyl-4~amino-5-chlor-
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pyridazin-3-6nu, 100 ml koncentrovanej kyse-
liny chlorovodikovej, 50 ml kyseliny octo-
vej a 5,4 g chloridu medného, za intenzivne-
ho mieania pri teplote zmesi 20 aZ 25 oc

po &astiach sa pridalo 10,3 g dusitanu sodné-
ho po¥as 2 hodin. Reaklnd zmes sa potom mie-
$ala dal¥ie 2 hodiny pri uvedenej teplote.
Po zriedeni s 100 ml vody pevny podiel sa
odfiltroval. Ziskalo sa 8,6 g technického
2-fenyl-4,5-dichlorpyridazin-3-6nu s b. t.
158 a% 162 °cC o &istote 9647 %.

Prik1lad 3
K zmesi 11,1 g 2-fenyl=-4-amino-5-chlér-
PREDMET
Spbsob vyroby 2-fenyl-4,5-dichlérpyrida-
zin-3-0nu vyznafujdci sa tym, Ze sa na 2-fe-
nyl-b-amino-s-chlérpyridazin—3-6n pdsobi

dusitanom sodnym v prostredi kyseliny chlo-
rovodikovej alebo jej zmesi s kyselinou octo-

v

4

pyridazin-3-onu, 100 ml koncentrovanej kyse-
liny chlorovodikovej a 5,4 g chloridu med-
ného sa po &astiach pridalo 10,3 g dusitanu
sodného polas 2 hodin pri teplote reak&nej
zmezi 40 a¥ 45 °C. Potom reakZnd zmes sa
miefala pri uvedenej teplote 1 hodinu a po
vyhriati na 90 °C zase 1 hodinu. Dal3i
postup ako v priklade 1. Ziskalo sa 4,9 g
technického 2-fenyl-4,5-dichlorpyridazin-~
_3-6nu 8 b. t. 155 a¥ 161 °C, 93-Znej &is-
toty. :

Y NALEZU

vou pri teplote =15 Oc g% +50 °C za pritomnos=-
ti chloridu medného v mnoZstve 0,1 a% 1,5
mélov na 1 mol 2-fenyl-4-amino-5-chlérpyri-
dazin-3-6nu.
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