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Predmetom vyndlezu je spdsob vyroby 1-
-fenyl-4-amino-5-chlor-6-pyridazénu aminé-
ciou 1-fenyl-4,5-chlér-6-pyridazénu amonia-
kom, vyznadeny tym, Ze ziskand zmes po
aminAcii, obsahujica hlavne 1-fenyl-4-ami-
no-5-chlér-6-pyridazén, 1-fenyl-4-chléor-5-
-amino-6-pyridazén, 1-fenyl-4,5-dichlér-6-py-
ridazon i NH4Cl, sa priddva roztavend do vo-
dy alebo do roztoku chloridu amonneho,
pritom technicky 1-fenyl-4-amino-5-chlor-
-6-pyridazén sa izoluje z roztoku a ziskany
filtr4at sa recykluje do procesu extrakcie a
po op#dtovhom pouZiti sa ziskava chlorid
amoénny Kkrystalizdciou.
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Predmetom vyndlezu je spdsob spracové-
vania reak&nej zmesi po aminécii 1-fenyl-
-4,5-dichlér-6-pyridazdnu obsahujicej hlav-
ne NH¢Cl, 1-fenyl-4-amino-5-chlér-68-pyrida-
z6n, 1-fenyl-4-chlér-5-amino-6-pyridazén a
1-fenyl-4,5-dichlér-6-pyridazdn, pricom sa
roztavend zmes uvedenych uvedenych latok
extrahuje vo vode alebo v roztoku chloridu
aménneho za vzniku technického 1-fenyi-5-
-amino-5-chlér-6-pyridazénu a ziskany filt-
rdt sa recirkuluje do procesu extrakcie a
po opdtovnom pouZiti sa z neho krystaliza-
ciou ziskdva chlorid aménny.

Doteraz znamy spdsob spracovania reakc-
nej zmesi 1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyrida-
zbnu po amindcii vyuZiva pouZitie organic-
kého rozpuStadla na extrakciu netddéinného
izoméru, pridom sa roztavend tavenina vy-
pista do nepolarneho rozpustadla, napri-
klad xylénu, a dalej sa zmes spracovava
azeotropickou destildciou s vodnou parou,
pri¢om chlorid aménny prechéddza do vod-
ného roztoku. ZauZivany spdsob spracové-
vania reakfnej zmesi 1-fenyl-4-amino-5-
-chlér-6-pyridazénu maé niekolko nevyhod.
Nevyhodou je vypuStanie roztavenej tave-
niny pri teplote 180°C aZ 200 °C do organic-
kého rozpusStadla. Tento postup je z hladis-
ka poZiarnej ochrany nevyhovujiici pretoZe
je sprevadzany moZnosfou poZiaru, v pripa-
de ak sa nepracuje v inertnej atmosfére du-
sika. Zavadzanie dusika do procesu extrak-
cie taveniny v organickom rozpustadle kom-
plikuje technologicky postup vyroby. Dal-
Sou nevyhodou je, Ze pri azeotropickej des-
tildcii a extrakcii neudinného izoméru, od-
chddza vo forme netudinného izoméru 2 %
aZ 4 % uatinnej latky 1-fenyl-4-amino-5-
-chldr-6-pyridazdénu. ZauZivany postup md
tieZ nevyhodu v tom, Ze odpadné vody zis-
kané z azeotropického odstraiiovania orga-
nického rozptiStadla obsahuijtce chlorid
amoénny v nizkej koncentracii sa dalej ne-
vyuZivaja, prifom tieto vody obsahuji aj
malé mnoZstvo organického rozpistadla, na-
priklad xylénu.

Zistili sme, Ze proces spracovavania re-
ak&nej zmesi po amindcii 1-fenyl-4,5-di-
chldr-6-pyridazonu moZno upravit podla
predmetu vynalezu tak, Ze zmes ziskana po
amindcii 1-fenyl-4,5-dichlér-6-pyridazonu
obsahujica hlavne 1-fenyl-4-amino-5-chlor-
-6-pyridazén, 1-fenyl-4-chlér-5-amino-6-py-
ridazon, 1-fenyl-4,5-dichlér-6-pyridazén a
chlorid aménny sa roztavi na teplotu 170°C
aZ 200°C a dalej sa vypusta do vody ale-
bo do roztoku chloridu aménneho za inten-
zivného mieSania vody alebo chloridu amon-
neho v roztoku, prifom poé&iato&né teplota
vody alebo roztoku chloridu aménneho je
20°C aZ 70°C. Po ukon&eni priddvania ta-
veniny sa zmes mieSa 5 aZ 120 mintt a da-
lej sa izoluje tuhd fdza od roztoku chloridu
amonneho. Priddvanie taveniny ako aj pro-
ces extrakcie do vody alebo do roztoku
chloridu aménneho moZno viest kontinuél-
ne alebo diskontinudlne. Ziskany roztok
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chloridu amoénneho moZno recirkulovat do
procesu spracovania reakénej zmesi po ami-
nécii, priCom dochéddza k priprave nasyte-
ného roztoku chloridu aménneho.

Vyhodou postupu je, Ze sa v procese ex-
trakcie chloridu amonneho vodou alebo roz-
tokom chioridu amdnneho nevyZaduje inert-
né dusikové prostredie, ¢im sa technologic-
ky postup vyroby zjednoduluje. DalSou vy-
hodou je, Ze sa ziskava postupne nasyteny
roztok chloridu amoénneho, z ktorého moZ-
no ziskat krystalizdciou chlorid aménny a
odpadny filtrdt sa opdtovne da pouZit do
procesu extrakcie, ¢im sa zniZi objem odpa-
dovych v6d na minimum. Vyhodou je, Ze
postup podla postupu vyndlezu neobsahuje
odpadnii vodu s organickym rozptstadlom.
Jeho velkou vyhodou je, Ze nedochddza k
stratdm uc¢innej latky, pretoZe sa neodde-
luje nenginny izomér od ucinnej latky.

Predmet vyndlezu dokumentuji nasledu-
jace priklady, ktoré v3ak vdbec nevyCerpé-
vajl jeho rozsah.

Priklad 1

Pro laboratdorny pokus bola odobratd vzor-
ga reak&nej zmesi po ukoneni aminAcie,
pridom priemerné zloZenie tejto zmesi bolo
19,91 % chloridu aménneho, 70,45 % hmot.
1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyridazénu, 25,8
percenta hmot. 1-fenyl-4-chlér-5-amino-6-
-pyridazénu a 3,75 % hmot. 1-fenyl-4,5-
-dichlér-6-pyridazénu. Reakénd zmes v mnoz-
stve 35 g sa udrZiavala v roztavenom stave
v dvojhrdlej sklenenej batike vioZenej v ki-
peli teplonosného média, ktorého teplota
bola 180°C do 220°C. Roztavend reakénd
zmes sa preliala do 300 ml vody, ktord bo-
la predom vyhriata na 50°C a intenzivne sa
mieSala. Doba pridavania roztavenej reak¢-
nej zmesi trvala cca 10 minnt. Teplota vod-
ného roztoku podas priddvania reakdénej
zmesi pozvolne vystipila na 80°C. Po 10
mintdtach mieSania sa tuhd faza odfilirovala
a vysuS$ila v suSiarni pri 105°C do kon-
Stantnej hmotnosti. Ziskalo sa 24 g technic-
kého produktu 1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-
-pyridazonu, ktorého zloZenie odpovedalo
70 % hmot. 1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyri-
dazonu, 26 % hmot. 1-fenyl-4-chlér-5-ami-
no-6-pyridazénu a 3,75 % hmot. 1-fenyl-
-4, 5-dichlér-6-pyridazénu, ktory obsahoval
stopové mnoZstvo chloridu amdénneho. Pri
prelievan! taveniny do vody vznikli straty
na produkte, ktory ostal zatuhnuty na ste-
nach baniek. Vo vodnom roztoku ziskanom
po filtracii bolo zistené 2,15 % hmot. chlo-
ridu aménneho.

Priklad 2

V laboratornom pokuse bola pouZitd vzor-
ka reak€nej zmesi ziskanej po ukon&eni ami-
nédcie, priom obsahovala 18,12 % hmot.
chloridu amoénneho a zbytok tvorila zmes



obsahujtca hlavne 1-fenyl-4-amino-5-chlor-
-8-pyridazén,  1-fenyl-4-chlér-5-amino-8-py-
ridazé6n a 1-fenyl-4,5-dichlér-6-pyridazon.
100 g roztavenej zmesi, ktorej teplota bola
180°C, sa prelialo za intenzivneho mie3a-
nia do 500 m! vody po dobu 5 minit, teplota
vody bola 70 °C. Dalej sa tuhd fdza odfiltro-
vala, premyla 150 ml vody a technicky 1-
-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyridazon sa pri
teplote 105°C vysu$il do konStantnej hmot-
nosti. Ziskalo sa 76 g technického 1-fenyl-
-4-amino-5-chlér-6-pyridazénu  obsahujice-
ho 75,5 % hmot. 1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-
pyridazon, 24,3 % 1-fenyl-4-chlir-5-amino-
-6-pyridazonu a 0,2 % hmot. 1-fenyl-45-di-
chlor-6-pyridazénu. Ziskany filtrat z pokusu
&. 2 sa pouZil v pokuse €. 3.

Priklad 3

Egtrakcii sa podrobilo 140 g roztavenej
reakénej zmesi ziskanej z procesu vyroby
1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyridazonu, obsa-
hujtceho 18,562 % hmot. chloridu amdnneho,
dalej 1-fenyl-4-amino-5-chlor-6-pyridazon,
1-fenyl-4-chlér-5-amino-6-pyridazon a 1-fe-
nyl-4,5-dichlor-6-pyridazén. Roztavend ta-
venina pri teplote 180 °C sa vliala do 800 ml
roztoku, ziskaného z pokusu 1 a 2, uvede-
nych v priklade 1 a 2, pritom potiatolna
teplota roztoku chloridu amoénneho bola 65°
Celsia. Tavenina sa prelievala do roztoku
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chloridu amonneho za intenzivneho mie$a-
nia. Tuhéa, vyzraZana faza sa odfiltrovala za
tepla a po vysuSeni do konStantnej hmot-
nosti sa ziskalo 110 g technického 1-fenyl-
-4-amino-5-chiér-6-pyridazénu, obsahujice-
ho 72,3 % hmot. 1-fenyl-4-amino-5-chlér-6-
-pyridazén, 25,4 % hmot. 1-fenyl-4-chlér
-5-amino-6-pyridazéonu a 2,4 % hmot. 1-fe-
nyl-4,5-dichl6r-6-pyridazdnu.

Priklad 4

V priklade 4 sa postupovalo ako v pri-
klade 3, pricom na extrakciu sa pouZilo 172
g roztavenej zmesi chloridu amdnneho, 1-
-fenyl-4-amino-5-chlér-6-pyridazénu, 1-fenyl-
-4-chlér-5-amino-6-pyridazén a 1-fenyl-4,5-
-dichlér-6-pyridazon, obsahujicej 20,92 %
chloridu amoénneho, ktord sa vliala do 850
ml chloridu amoénneho, ziskaného z prikla-
du 1 aZ 3 a ziskalo sa 130 g technického 1-
-fenyl-4-amino-5-chlor-6-pyridazénu, .obsa-
hujiceho 72,3 %  1-fenyl-4-amino-5-chlér-
-6-pyridazonu, 25,3 % hmot. 1-fenyl-4-chlér-
-5-amino -6-pyridazénu a 2,3 % hmot. 1-fe-
nyl-4,5-dichlér-6-pyridazonu. Filtrdt sa
ochladil zo 60°C na 20 °C, prifom sa Kkrys-
talizdciou ziskalo 8,0 g chloridu aménneho.

Spbsob vyroby podla predmetu vynélezu
moZno vyuZit pri vyrobe selektivneho her-
bicidneho pripravku na béze 1-fenyl-4-ami-
no-5-chlér-6-pyridazénu.’

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby 1-fenyl-4-amino-5-chiér-6-
-pyridazénu amindciou 1-fenyl-4,5-chlor-6-
-pyridazénu amoniakom, vyznateny tym, Ze
sa roztavend zmes, ziskand po amindcii 1-
-fenyl-4,5-chlér-pyridazonu amoniakom, ob-
sahujica hlavne 1-fenyl-4-amino-5-chlor-6-
-pyridazén, 1-fenyl-5-amino-4-chiér-6-pyri-
dazon, 1-fenyl-4,5-dichlor-6-pyridazén a
NH4Cl, priddva =za mieSania do vo-
dy, alebo do roztoku chloridu amdnneho,

priom pociatotnd teplota vody je 20 aZ 80°
Celsia a dalej sa izoluje 1-fenyl-4-amino-5-
-chlor-6-pyridazén technicky od vodného
roztoku, ziskany roztok chloridu aménneho
sa recykluje opdtovne na extrakciu tech-
nickej zmesi po aminécii 1-fenyl-4,5-chlér-6-
-pyridazénu a po opakovanom pouZiti sa
ziskava z neho chlorid aménny kry3taliza-
ciou.
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