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{54). Spdsob vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chiér-6-oxo-1H-pyridazinu

Vyndlez sa tyka spdsobu vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chldr-6-oxo-1H~pyridazinu reakciou
4,5-dichldér-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu s plynny¥m amoniakom pri teplote udrfujdcej reakénd
zmes vo forme taveniny, za pritomnosti katalyzdtora.

4~amino~1-fenyl-5-chldr-6-oxo-1H-pyridazin je herbicid urdeny predovSetkym na selektivne
nidenie burfn v cukrovej repe /Burex, Pyramin/.

Doteraz sy zndme spdsoby vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chldr-6~oxo~1H-pyridazinu vo vodnom
prostred{ /brit. pat. &. 871 674, EP 28-359/ ako aj v organickych rozpistadldch /NDR pat.
&, 131 172/. :

Dal¥ie zndme postupy vyroby 4-amino-1-fenyl-5-chldor-6~oxo-1H-pyridazinu spodfvajd v ami-
ndcii 4,5-dich15r4l—fenyl-G—oxo—1H-pyridaz£nu plynnym amoniakom pri teplote udrZujdcej reaké&nd
zmes vo forme taveniny pridom sa vyu¥fva vy%5f ¥pecificky vykon aparatury ako aj mo¥nost pra-
covat s pomerne malym prebytkom &pavku /&s. pat. 120 858, &s, aut. osv. 189 538/, Predmetom
&s. AO 208 446 je spdsob v§roby 4-amino-1~fenyl-5-chldr~6-oxo-1H-pyridazinu u# popisanym
postupom za pritomnosti moZoviny.

Spdsob vfroby'4-amino-1—fenyl—5—ch16r—6-oxo—1H—pyridazinu vo forme taveniny md aj niektoré
nedostatky.

Je to naprfklad pomerne dlhd reak&nd doba a hlavne vysoky obsah neaktf{vneho izoméru, t. j.
5-amino-l1-fenyl-4-chldr-6-oxo-1H-pyridazinu v technickom produkte, ktory predstavuje cca 20 a%

24 % hmotnosti.
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Teraz sa zistil spdsob vyroby 4—amino—1-fenyl-5-chldr-6-oxo—lH-pyridazinu reakciou
4,5-dichldr-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazfnu s plynnym amoniakom, pripadne v prftomnosti sulfi-
tového vyluhu, modoviny alebo ich zmesi, pri teplote udrZujucej reak&ny zmes vo forme ta-
veniny podla vyndlezu.

Podstata vyndlezu spolfva v tom, Ze reakcia sa uskutodnf v pritomnosti katalyzitora
pri reak&nej teplote 170 a¥ 220 °c, prigom mélovy pomer 4,5-dichlér -1l-fenyl-6-oxo-1H-py~
ridazinu a katalyzdtora je 1:0,01 aZ 0,5.

Katalyzdtorom je podla vyndlezu zlidenina vSeobecného vzorca I

R, - cdox . /1/

v ktorom R, znamend vodfk, alkyl s 1. a¥ 4 atémami uhlfka, aralkyl, fenoxfalkyl, X znamend
vodfk, skupinu -NH, alebo alkalick§ kov.

Katalyzdtorom mdZe byt tieZ zlui¥enina v¥eobecného vzorca II,

Ry

@—COOX ‘
/11/

v ktorom Rz znamend vodfk, halogén aleboc hydroxyskupinu, X md u¥ uvedeny vyznam, alebo zly-
Zenina vEeobecného vzorca 1II, ’ '

Ry

/11Y/
$03X

v ktorom R3 znamend vodfk, skupinu OH, X md uZ uvedeny vyznam.

.Vyhodou nového postupu je skutodnost, %e sa zvy8i reaknd rychlost oproti doteraj¥im
spésobom pripravy 4-amino-l-fenyl-5-chldr-6-oxo-1H-pyridazinu vo forme taveniny, &o predstavuje
znffenie energetickych poZiadaviek a mo¥nost zvy%ovania kapacity vyroby. Balej je potrebné
zddraznit, Ze podla tohto postupu sa zniZi obsah 5-amino-1-fenyl-4-chldr-6-oxo-1H-pyridazinu,
t. j. neaktivneho izoméru v technickom produkte, &o znamend zvy¥enie vyta¥ku 4—am1no-1-fenyi-

~5-chldr-6-oxo~-1H-pyridazfnu.
Nasledujuce priklady ozrejmujyd, ale neobmedzuj§ predmet vyndlezu.
Priklad 1

Do reaktora valcovitého tvaru o objeme 150 ml sa naddvkovalo 50 g &istého 4,5-dichldr~
-1-fenyl-6-oxo~1H-pyridazinu, 1 g sulfitového vyluhu a 2,5 g octanu draselného, Pri 180 °c
sa zav4ddzal amoniak do reak&nej zmesi takou rychlostou, aby dédvkované mnoZfstvo bolo v malom
prebytku vo&i spotrebe. Po 3 hodindch bola reakcia ukon&end. Ochladend tavenina sa rozdrtila
a pritomny chlorid aménny sa vymyl vodou.

Vysledny technicky produkt hmotnosti 43,2 g malo nasledovné zlo¥enie stanovené kvapa-
linovu chromatografiou: 81,6 % 4-amino-l-fenyl—5—chlér-6—oxe-1H-pyridazinu a 13,6 & 5-amino-
~-1-a‘:'enyl—al-jchlo'r—6—oxo-1H-par:i.dalzinu.



3 227947

Prf{klad 2

Do aparatdry popisanej v priklade 1 sa nad4vkovalo 51,7 g 96,7 %-ného 4,5-dichlSr-
-l-fenyl-6-oxo-1H-pyridaz{nu a 2 g kyseliny maslovej. Postupom u¥ popisanym v priklade 1
sa z{skalo 43,1 g technického produktu o zloZenf 79,5 % 4-amino-l-fenyl-5-chldr-6-oxo=-1H-
-pyridazinu, 13,9 % S5-amino-l-fenyl-4-chlSr-6-oxo-lH-pyridazinu a 0,6 % nezreagovaného 4,5-
~-dichlér-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu.

Prf{klad 3

Do aparatliry popfsanej v priklade 1 sa naddvkovalo 51,7 g 96,7 $-ného 4,5-dichlér-1-
-fenyl-6~oxo-1H-pyridazinu, 1 g sulfitového vfluhu a 2,5 g fenoxyoctovej kyseliny. Postupom
popisanym uZ v prfklade 1 sa zfskalo 45 g technického produktu o zloZeni: 78,7 % 4-amino-
-l1-fenyl-5-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu, 16,6 % 5-amino-l-fenyl-4-chlér-6-oxo-1H-pyridazinu.

Prf{klad ¢4

Do aparatdry popisanej v priklade 1 sa naddvkovalo 50 g 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo=-1H-
pyridazinu, 1 g sulfitového vyluhu a 7,5 g draselnej soli benzoovej kyseliny. Pri 200 % sa
zavddzal amoniak do reak&nej zmesi. Po 2 hodindch bola reakcia ukon&end. Ochladend tavenina
sa rozdrtila a prftomny chlorid amdénny sa vymyl vodou. ’

Vysledny technicky produkt o hmotnosti 42,1 g malo zloZenie: 82,2 % 4-amino-l-fenyl-
~5-chlér~6-oxo-1H-pyridazinu, 11,8 % 5-amino-l-fenyl-4-chlér-6-oxo-1H-pyridazfinu a 0,2 %
nezreagovaného 4,5-dichlér-i-fenyl-6-oxo~lH-pyridazinu.

Priklad 5

Postupom a navdfkami ako v priklade 4 s rozdielom, Ze namiesto draselnej soli benzoovej
kyseliny sa pouZilo 5 g 4-hydroxybenzoovej kyseliny sa ziskalo 44,9 g technického produktu
o zlo%en{: 81,9 % 4-amino-l-fenyl-5-chldr-6-oxo-l1H-pyridazinu, 13,2 % 5-amino~l-fenyl-4-
-chlér-6~-oxo-1H-pyridazinu a 0,2 % nezreagovaného 4,5-dichlér-l-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu.

Pr{klad 6

Postupom a navdZkami ako v priklade 4 s rozdielom, Ze namiesto draselnej soli benzoovej
kyseliny sa pou¥ilo 2 g 2-chlorbenzoovej kyseliny, sa zfskalo 45,4 g technického produktu
o zloZeni: 79,8 % 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6-oxo~lH-pyridazinu, 15,4 % 5-amino-l-fenyl-4-
-chlér-6-oxo-1H-pyridazfnu a 0,9 % nezreagovaného 4,5~dichlér~1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazfnus«

Priklad 7

Do aparatuiry popfsanej v prfklade 1 sa navd%ilo 50,6 g 98,7 $-ného 4,5-dichlSr-1-fenyl-
~6-oxo-1H-pyridazinu, 0,5 g sulfitového vyluhu, 2,5 g benzénsulfonanu sodného a 0,5 g mo&o-
viny. Dals3{ postup sa uskuto®nil podla prikladu 1. Z{skalo sa 46,5 g technického produktu
o zlo%eni: 80,6 % 4-amino-l-fenyl-5-chlér-6~oxo-1H-pyridazinu, 18,3 % 5-amino-l-fenyl-4-
-chlér-6-oxo-1H~pyridazinu a 0,4 % nezreagovaného 4,5-dichlér-l-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu.
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PREDMET VYNALEGZU
Spdsob vyroby 4-amino-l-fenyl-5-chldr-6-oxo-1H-pyridazinu reakciou 4,5-dichldr~1~fenyl-
-6-oxo-1H-pyridazinu s plynnym amoniakom, pripadne v prftomnosti sulfitového vyluhu a/alebo
moZoviny, pri teplote udrZujdcej reak&nd zmes vo forme taveniny vyznadujdci sa tym, Ze reak-

cia sa uskutolfuje v pritomnosti katalyzdtora zo skupiny zahriiajucej zld¥eniny vZeobecného
vzorca I
R, - COOX /1/

v ktorom R1 znamend vodf{k, alkyl s 1 a% 4 atSmami uhlfka, aralkyl, fenoxyalkyl, X znameng
vodfk, skupinu —NH4 alebo alkalicky kov a/alebo zld¥eniny vieobecného vzorca II

L)

5 )-coon .

v ktorom R, znamend vod{k, halogén alebo hydroxyskupinu a X md uZ uvedeny vyznam

a/alebo zludeniny vEeobecného vzorca IIL
Ry

/I11/
@so;x

v ktorom R3 znamend vodfk, hydroxyskupinu a X md u¥ uvedeny vyznam

pri reak¥nej teplote 170 a¥ 220 °c, pri&om mélovy pomer 4,5-dichlér-1-fenyl-6-oxo-1H-pyrida-~
z{nu a katalyzdtora je 1:0,01 a%¥ 0,5. ’
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