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Spos6éb wytwarzania 3-sulfanilamido-6-chloropirydazyny
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywa-
nia 3-sulfanilamido-6-chloropirydazyny przez re-
akcje 3,6-dwu-chloropirydazyny z sulfanilamidem,
przy czym sposob ten jest prosty i szczegélnie ko-
rzystny do stosowania na skale techniczng.

Znany spos6b wytwarzania 3-sulfanilamido-6-
-chloropirydazyny polega na reakcji z sulfanil-
amidem, przy czym skladniki reakcji ogrzewa sie
na sucho w 145°C. Zazwyczaj stosuje sie w tym
sposobie wiekszy madmiar sulfanilamidu. Znane
jest ré6wniez dodawanie soli kuchennej do miesza-
niny reakcyjnej w celu zmiekczenia tej mieszaniny
(opis patentowy Stanéw Zjednoczonych Ameryki
nr 2.712.011).

Reakcje w laboratorium prowadzi sie w ten spo-
s6b, ze nanosi si¢ nma blache cienkg warstwe dobrze
wymieszanych skladnikéw reagujacych i ogrzewa
bardzo ostroznie w suszarce szafkowej do tempe-
ratury 145°C. W tej temperaturze reakcja rozpo-
czyna sie natychmiast i przebiega szybko, przy
czym w ukladzie wywigzuje sie duza ilo§é ciepla,
ktérego nadmiar mozna latwo odprowadzié z nie-
duzej iloSci masy.

Préby zostosowania tego sposobu na skale tech-
niczng nie powiodly sie ze wzgledu na niemozli-
wo$é utrzymania jednakowej temperatury reakcji
145°C w duzej masie reakcyjnej, podczas calego
przebiegu procesu. Mianowicie reakcja rozpoczyna
sie dopiero przy temperaturze prawie 145°C i na-
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tychmiast przebiega tak egzotermicznie, ze wystar-
czajgce odprowadzenie ciepla nie jest mozliwe.
Wskutek tego wystepuje silne zweglanie materiatu
reakcyjnego, podczas, gdy réwnocze$nie inne cze-
§ci tego materialu nie przereagowuja. Powoduje to
znaczny spadek wydajno$ci, ktéra wynosi zaled-
wie 20—35%. :

Nie udajg sie r6wniez préby prowadzenia reakcji
podczas mieszania w kotle lub w mieszalniku kon-
szowym, w ktorym wystepuje burzliwe mieszanie
masy reakcyjnej. Otrzymuje sie twardg mase nie-
przereagowanych produktéw, trudno rozpuszczal-
ng w wodzie i uniemozliwiajgcg mieszanie.

‘Znane jest réwmiez utrzymywanie mieszaniny
reakcyjnej podczas calego okresu reakeji w stanie
cieklym, umozliwiajgcym mieszanie przez dodanie
Srodka umozliwiajgcego plyniecie, jak acetamid
lub benzamid. Sposéb ten jest niedogodny, gdyz
sulfanilamid dodaje sie w okolo 2,5-krotnym nad-
miarze (= 145 nadmiaru), ktéry wprawdzie moz-
na czeSciowo odzyskaé po zakonczeniu reakeji, co
jednak razem ze $rodkiem zmiekczajacym podnosi
koszty i zmniejsza zdolno$é wytwoéreza, a poza
tym otrzymany produkt reakcji musi byé natych-
miast przerobiony, iw przeciwnym bowiem razie
przy ochlodzeniu krzepnie na twarda mase, trud-
na do magazynowania i dalszego przerabiania.

Spos6b wedlug wymalazku umozliwia otrzymy-
wanie na skale techniczng 3-sulfanilamido-6-chlo-
ropirydyny przez ogrzewanie na sucho sulfanil-
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amidu i 3,6-dwuchloropirydazyny bez dodawania
Srodk6w umozliwiajagcych plyniecie masy.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze prowadzenie
reakcji na drodze suchego ogrzewania sulfanilami-
du z. 3,6-dwuchloro-pirydazyng w ugniatarce, a
a wiec w urzadzeniu, ktére dotychczas stuzylo do
wytwarzania mieszanin materialéw, a nie do pro-
wadzenia proces6éw chemicznych, powoduje ko-
rzystng zmiane parametré6w reakcji, co pozwala na
rozpoczecie reakcji juz w temperaturze nizszej
o okolo 35°C i latwe prowadzenie reakcji, ktéra
dotychczas trudno bydo kierowaé.

Wedlug wynalazku reakcje mieszaniny 3,6-dwu-
chloropirydazyny, sulfanilamidu i soli nieorganicz-
nych jak weglany alkaliczne i halogenki alkalicz-
ne prowadzi sie w ugniatarce w temperaturze
100—160°C. Wystarcza ogrzewanie mieszaniny reak-
cyjnej do okoto 108—110°C. Wskutek silnie egzo-
termicznej reakcji, ktéra mieoczekiwanie rozpoczy-
na sie juz w wystarczajacym rozmiarze w tej tem-
peraturze, przy réwnoczesnym postepie reakeji,
temperatura wzrasta do okolo 156°C. Reakcja jest
zakonczona, gdy strukbtura masy reakcyjnej stanie
sie gruzetkowata, ktéry to stan utrzymuje sie réw-
niez przy oziebieniu. W tych warunkach wystarczy
nadmiar 20—50% sulfanilamidu, korzystnie 30%6
aby osiggnaé 67 wydajnoSci. Wydajno§é mozma
jeszeze podnie§é podwyzszajac ten nadmiar. Jako
ugniatarki nadaja sie wszystkie znane ugniatarki
stosowane na przykiad do ugniatania past lub ta-
bletek i ktore nawet jezeli nie sa ogrzewane parg
lub elektryczno§cia mogg latwo byé zaopatrzone
w takie urzadzenie.

Istotne jest tylko, aby ugniatarki byly wyposa-
zone w €0 najmniej 2 przeciwbiezne ramiona
ugniatajgce, korzystnie w ksztalcie litery Z.

Dalej podane zestawienie wyja$nia, Zze spos6b
wedlug wynalazku nie ustepuje pod wzgledem
wydajnosci sposobowi z dodatkiem $rodkéw zmiek-
czajacych, pozwalajagc réwnoczeSnie na oszczed-
no§é na $rodku zmiekczajgcym i na otrzymywanie
produktu koficowego o zmacznie lepszych wla$ci-
wosciach, odpowiedniego do dalszej przerébki.

"Ugniatarki te nie byly dotychczas stosowane w
przemyS$le chemicznym do reakcji chemicznej.
Rowmiez nieoczekiwane jest, ze reakcja w warun-
kach wedlug wynalazku rozpoczyna sie juz przy
108—110°C w dostatecznym rozmiarze, podczas gdy
wedlug dotychczasowych metod rozpoczyna sie
dopiero przy 145°C. Nieoczekiwane jest roéwmiez,
e przebieg reakcji zachodzi bez zaklécen, przy
czym nie wystepuje zjawisko zweglania produk-
tow. )

. Podane wydajnoSci odnoszg sie do wyjSciowej
dwuchloropirydazyny. Sposéb wedlug wynalazku
jest wyjasniony blizej w nastepujgcym przykladzie,
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Zestawienie
Zmiekczanie sul fg‘:g‘;‘n‘;:i‘;l % Wydajnos$é
Acetamid 145 83,5
— 145 78,2
Acetamid 30 66 4
—_ 30 66,7

Przyklad. 100 czeSci sulfanilamidu, 65 czeSci
3,6-dwuchloropirydazyny, 85 czeSci potazu i 46
czeSci chlorku sodu d'od‘a'je sie do ogrzewanej
ugniatarki i mieszanine podczas ugniatania ogrze-
wa do temperatury 108—110°C. Temperatura pod-
nosi sie samoczynnie w wyniku reakcji egzoter-
micznej, az do okolo 156°C. Reakcja jest zakon-
czona skoro utworzona sulfanilamidochloropiryda-
zyna przejdzie w stan gruzelkowaty. Ugniatanie
prowadzi sie dalej az masa reakcyjna ozigbi sig i
nastepnie wyjmuje sie.ja z ugniatarki. Otrzyma-
nie 3-sulfanilamido-6-chloropirydazyny z ugnie-
cionej masy nastepuje w znany spos6b przez roz-
puszczenie w cieplej wodzie. Po sklarowaniu z weg-
lem aktywnym oziebia sie do temperatury 12°C i
miesza w ciggu 10 godzin. Wytracajacy sie przy
tym, nieprzereagowany sulfanilamid odsgcza sie,
przemywa, suszy i mozna go znéw stosowaé jako
materiat wyjSciowy. Po ponownym wymieszaniu
przesaczu z weglem aktywnym powoli wytraca sig
na ciepto 3-sulfaniamido-6-chloropirydazyne za-
dajac stezonym kwasem octowym lub solnym, do
warto§ci pH 6. Otrzymang zawiesine chlodzi sie
do temperatury 12°C i odsacza.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania 3-sulfanilamido-6-chloro-
pirydazyny ma skale techniczng przez suche
ogrzewanie sulfanilamidu z 3,6-dwuchloropiry-
dazyna, ewentualnie w obecno$ci nieorganicz-
nych soli jak weglany alkaliczne i halogenki
alkaliczne, znamienny tym, Ze mieszanine re-
agentéw ogrzewa sie w ogrzewanej ugniatarce
do temperatury 108—115°C az do rozpoczecia
reakcji egzotermicznej, przy czym na skutek
uwalniajgcego sie ciepla reakcji, mieszanina
ogrzewa sie dalej samoczynnie, az do zakoncze-
nia reakeji i otrzymany produkt reakcji wy-
osobnia sie w znany spos6b.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze
sulfanilamid stosuje sie w nadmiarze od 20—
—50% w przeliczeniu na dodang 3,6-dwuchloro-

* pirydazyne.

Z.G. ,,Ruch” W-wa, zam. 117-65 naklad 250 egz.
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