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Vynédlez sa tyka spdsobu vyroby 4,5-dij
chlér=~2~fenylpyridazin-3-onu zo zdkladnej
suroviny anilinu bez izoldcie technického
fenylhydrazinu alebo fenylhydra®inu hydro-
chloridu kondenzdciou s kyselinou mukochlo-
rovou priamo v pritomnosti reakdnych splo-
din vznikjadcich pri syntéze fenylhydrazinu
hydrochloridu.

Uvedené ldtky si meziproduktmi pri vy-
robe 5-amino-4-chlér-2-fenylpyridazin~3-onu,
ktory je bilogicky aktivnou zlo¥kou selek-
tivneho herbicidneho pripravku na o¥etrenie
cukrovej repy.

Podla doteraz zndmych patentov a vyrob-
nych postupov bolo.nevyhnuté pre ddely vy~
roby 4,5~dichlér-2-fenylpyridazin-3~onu izo-
lovat fenylhydrazin alebo fenylhydrazin hyd-
rochloxid, prifom sa odstrdnili separalny-
mi procesmi ostatné reakdné splodiny.

‘Uvedené nevyhody odstrédfiuje spdsob v§ro=
by 4,5-dichlér-2~fenylpyridazin-3-onu dia~
zotdciou anilinu, redukciou vzmniklého ben-
zéndiazéniumchloridy roztokom kyslého a
normélrného siri¥itanu sodného a hydrolyzou
fenylhydrazinu disulfondtu sodného kyseli-
nou solnou, ktorého podstata je, %e sa
reakcia fenylpyridazinu hydrochloridu s ky-
selinou mukochlorovou rozpustenou priamo
v reaklnom roztoku prevddza v pritomnosti
vzniklych reak&nych splodin v roztoku o
koncentrdcii 2,5 a%¥ 3,5 % hmotn. fenyl-
hydrazinu hydrochloridu.

Vyhodou uvedeného postupu je znifenie
poltu operdcii pri priprave fenylhydrazinu
hydrochloridu po hydrolfyze, vysolovania a
kryftalizdcie fenylhydrazfnu hydrochloridu,
rozpistania a pripravy roztoku pre kondenzi-
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ciu s kyselindu mukochlérovou, &im vznikajd
pri priemyselnej wvyrobe dspory na investi-
ciach, energiach a pracovnych sildch, pri
podstatne zvyZenej vytaZnosti zdkladnych
surovin. Novy spdsob vyroby umoZfiuje zdsad-
né zni%enie mnoZstva fenylhydrazinu hydro- -
chloridu v odpadnych voddch, ktoré u doteraz
zndmych spdsoboch vyroby boli toxikologicky
zdvadné. : .

Priklad

Do predlohy 800 ml vody sa postupne na-—
ddvkovalo za intenzivneho mie3ania a chla~
denia 825 ml 322 kyseliny solnej, takou
rychloston, aby teplota neprestdpila 30 ©°cC,
Po ochlddenf obsahu reak®nej zmesi na 10 ©C
sa zafalo postupne pridédvat 372,5 ml anili-
nu takou richlostou, aby sa teplota udrZala
v rozmedzi 10 a% 15 OC, Pri pridani anilinu
Sa reak&nd zmes ochladila na +2 °C a pod
hladinu sa za%alo ddvkovat 520 ml 40% dusi-
tanu sodného. Reakdni zmes sa napustila do
Predlohy reduk&nej zmesi pozostdvajicej
z 1760 ml bisulfitu sodného s obsahom 22,87 2
hmotnostného kyslinika siriitého a 350
ml 45 Z luhu sodného. Rychlost napiitanej
reak&nej zmesi do predlohy redukdnej zmesi
sa riadila tak,aby sa teplota-zmesi udr¥ala
v rozmedzi 30 a%Z 35 °C., PG vyhriati na
85 °C sa pridali 3 g zinkového prachu a
teplota sa zvy3ila na 90 °c, pri kterej
8a za stédleho mieSania udrZiala 60 min.
Prefiltrovand reak®nd zmes sa v priebehu
60 min. ddvkovala do 865 ml 32% kyseliny
solnej. Ziskany roztok fenylhydrazinu
hydrochloridu sa zriedil pridanim 10 700 ml



£

vody na koncentidciy 3,11 %Z hmot.

Z roztoku sa odobralo 1000 ml, kﬁ kto-
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‘rym sa prxdalo 37,65 g kryétalxckej kyse—3'

liny mukochloroveJ. Roztok sa vyhrial v.
priebehu 30 min na 90 °C, pri kterej ‘teplo-
ta sa za neustdleho mie3ania udrZiavala .

PREDME

Spdsob vyroby 4,5~ dlchlor 2- fenylpyrlﬁ
dazin-3-onu diazotédciou anilinu, redukciou
vzniklého benzéndiazdéniumchloridu roztokom
‘kyslého a normidlného siriditanu sodného
a hydrolyzou fenylhydrazinu disulfonédtu
sodného kyselinou solnou a nédslednou
kondenzac1ou fenylhydrazxnu hydrochlorldu
s kyselinou ‘mukochlorovou pri teplote 50
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60 mindt, Vznikld suspenzia sa po ochlade-
ni na 20 °C f1ltrovala a ziskani dichldr-
pytidazdn sa su¥il pri teplote 80 YC po'
dobu 300 min, Ziskalo sa 52 g dichlérpyri~ -
dazonu o &istote 98,54 ‘% hmot.
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a? 100 °C po dobu 30 a¥ 90 mindt vyznalu-
jici sa tym, Ze reakcia fenylhydrh21nu
hydrochloridu s kyselinou mukochlérovou,
rozpustenou v moldrnom pomere priamo v reak=-
nom roztoku, sa prevddza v pritomnosti
vzniklyceh reakEnych splodln v roztoku o
koncentrdcii 2,5 a% 3,5 7% hmotn. fenylhy-
drazinu hydrochloridu. )
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