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{54) Spdsob viroby 1-fenyl-4,5-dichl6r-8-oxo-1H-pyridazinu
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Spdsob vyroby 1-fenyl-4,5-dichlor-8-oxo-
-1H-pyridazinu reakciou kyseliny mukochld-
rovej a fenylhydrazinu v prostredi zriede-
nej kyseliny chlorovodikovej pri vzéjomnom
molovom pomere chlorovodika k fenylhyd-
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Vynélez sa tfka ispﬁsbobu. Wroby i—fenyl-
-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyridazinu.
1-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyridazin = je

vychodiskov§m produktom pri vyrobe her-

bicidneho pripravku (&sl. patent 120 858).

Doteraz boli zndme spdsoby pripravy 1-
-fenyl-4,5-dichlér-6-0xo-1H-pyridazinu z ky-
seliny mukochlérovej a fenylhydrazinu v
prostredi organického rozpi$tadla, pridom
reakciou vytvorend voda sa odstraiiuje z re-
ak&ného prostredia vo forme azeotropu (DAS
1086 238). Podla &sl. aut. osved&enia 205 592
reakcia kyseliny mukochlérovej a fenylhyd-
razinu prebieha v zmesi organického nepo-
ldrneho rozpastadla a vody. Dal¥ie znéme
spOsoby s zaloZené na reakcii kyseliny mu-
kochlérovej a fenylhydrazinhydrochloridu
vo vodnom prostredi. Podla USA patentu &.
2628 181 sa uskuto®nf reakcia mukochléro-
vej kyseliny a fenylhydrazinhydrochloridu
vo vode za pritomnosti uhli¢itanu sodného,
pritom vzniknuty produkt fenylhydrazén
kyseliny mukochlérovej sa izoluje a varom
v ladovej kyseline octovej sa prevedie na
1-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyridazin. . Dal-
8 zndmy spOsob vyroby sa uskuto&ni reak-
ciou mukochlérovej kyseliny a fenylhydra-
zinu v prostredi zriedenej kyseliny chloro-
vodikovej (brit. patent & 881616). Ako je
zrejmé z prikladovej €asti tohto patentu, pa-
tent nevystihuje skutofnost, ¥e vysoké vy-
tdzky reakcie fenylhydrazinu s mukochlé-
rovou kyselinou moZno dosiahnut len v pris-
ne vymedzenom mélovom pomere medzi fe-
nylhydrazinom a chlorovodikom. Tak v pri-
klade prevedenou reakciou medzi fenylhyd-
razinom a mukochlérovou kyselinou, v pro-
stredi kyseliny solnej, pri trojhodinovej re-
akénej dobe a teplote reak&nej zmesi 90 a¥
100 °C dosahuje sa iba 78,5%-n§ vytaZok 1-
-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyridazinu.

Teraz sa zistilo, Ze pre dosiahnutie opti-
mélneho vytaXku ako i ovplyvnenie reaké-
nej rychlosti pri priprave 1-fenyl-4,5-dichlér-
-6-oxo-1H-pyridazinu reakciou kyseliny mu-
kochlérovej a fenylhydrazinu v rovnakych
molovych pomeroch v prostredi zriedenej
kyseliny chlorovodikovej, najddleZitej¥im
faktorom je vz4jomn¢¥ pomer chlorovodika
k fenylhydrazinu.

Podstata vynélezu spoéiva v tom, Ze vzé-
jomny mélovy pomer chlorovodika k fenyl-
hydrazinu je 2,2 a% 2,5 : 1.

Hlavnou vyhodou spdsobu pripravy 1-fe-
nyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyridazinu je vy-
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soky vytaZok 1-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-
-pyridazinu za pomerne kréatku reakéni do-
bu.

Vplyv vzdjomného mélového pomeru chlo-
rovodfka [HCl) k fenylhydrazinu (FH) na
vytaZok 1-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-1H-pyrida-
zinu (PCC) pri reakcii kyseliny mukochléro-
vej a fenylhydrazinu v ekvimolov§ch pome-
roch pri reak¢nej teplote 90 aZ 95 °C po do-
bu 10 minft uvddza nasledujica tabulka.

Mélovy pomer HC1: FH  Vyta¥ok PCC (%)

1,02 81,9
1,05 83,4
2,0 86,9
2,2 90,8
2,5 90,8
3,0 86,1
3,5 85,0
4,0 83,4

Nasledujtice priklady ilustruji ale neob-
medzuji predmet vynélezu.

Priklad 1

Do banky opatrenej mieSadlom a spdtnym
chladitom sa predloZilo 36,3 g 93%-nej ky-
seliny mukochlérovej, 400 ml vody a 52,4 g
32%-nej kyseliny chlorovodikovej. Potom za
mie3ania sa pridalo 21,6 g fenylhydrazinu a
reak&néd zmes sa vyhriala na 90 a¥ 95°C a
pri tejto teplote sa udrZala po dobu 30 mi-
nit. Po ochladeni na 20 °C sa produkt izolo-
val filtrdciou. Ziskalo sa 47,1 g 1-fenyl-4,5-
-dichlér-6-oxo-1H-pyridazinu o &istote 98,4
percenta. VytaZok predstavuje 96,05 % te6-
rie.

Priklad 2

Do kotla sa predloZilo 187 kg 93%-nej ky-
seliny mukochlbrovej a 300 1 vody. Za mie-
Sania sa pridalo 212,6 kg 7%-ného vodného
roztoku fenylhydrazinhydrochloridu a 136
kg 36%-nej kyseliny chlorovodikovej. Re-
akénéd zmes sa vyhriala na 95 aZ 100°C a
udrZovala sa pri tejto teplote po dobu 45
minidt. Po ochladeni zmesi na 20 aZ 25°C
sa pevny produkt odfiltroval. Ziskalo sa 247
kg technického 1-fenyl-4,5-dichl6r-6-oxo-
-1H-pyridazinu o &istote 96,7 %.

VytaZok predstavuje 96,2 % tebrie.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob vyroby 1-fenyl-4,5-dichlér-6-oxo-
-1H-pyridazinu reakciou kyseliny mukochl6-
rovej a fenylhydrazinu v prostredf zriedenej
kyseliny chlorovodikovej vyzna&ujtci sa tym,

¥e sa pouZfva kyselina chlorovodikové a fe-
nylhydrazin v moldrnom pomere 2,2 a¥ 2,5 :
: 1.
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