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spdsob kontinudlnej vyroby 1=fenyl=4,5-dichlorpyridazin~6-onu

predmetom vyndlezu je spdsob kontinudlnej vyroby 1-fenyl-4,5-dichlorpyridazin=4-dnu
z mukochldrovej kyseliny a fenylhydrazinhydrochloridu vo vodnom4prestredi za pritomnést#

inertneho‘nepotbrnehq rozpudtadla a zariadenie na prevédzinie tehote sposebu.

1=fenyl=4,5~dichlorpyridazin-6=-0on ﬁe.vychodiskévym produktom .pri v?robe herbicidneho
pripravku s Udinnou Latkou 1=fenyl=4=amino=5=chlOrpyridazin~6=06n na selektivne n%éenie burin
v cukrovej repe /Burex, Pyramin/. ‘

A% doteraz boli znéme spdsoby vyroby 1-fenyl-4,s-dichLBrpyrfdazin-ahbnu, napriklad
’POdli firmy monsanto chemical co /uUSA pat. 2 628 181/ reakciou kysel1ny mukochlorovej a fe-
nylhydrazinhydrochloridu vo vode za pr1tomnosti uhlititanu sodného, priom vzniknuty produkt
fenylhydrazon kyseliny mukochlorovej sa izoluje a varom v ladovej octoveJ kyseline sa pre-y

vedie na j~fenyl=4,5-dichlorpyridazin=6=onu.

bald4 znémy sposob vyroby sa uskutoénuje podla DAS 1 086 238, pri ktorom sa necha
reagovat’ kyselina mukochlOorovéd a fenythydrazin v prostredi organického rozpu%%adla, priéom

reakciou vytvorend voda sa nepretriite odstrahuje 2z reakiného prostredia vo forme azeotropuw

postupom podla pat. Brit. 881 616 a Franc pat. 1 261 605 sa uskutoifiuje reakcia kyseli=
ny mukochlorovej a fenylhydrazinhydrochltoridu v prostredi zriedenej kyseliny solnej. Kon=

tinudlne ppeVedenie uvedeného postupu v kaskade viacerych kotlov je predmetom pOS 1 545 595.

vzniknuty produkt 1=fenyl=4,5=dichldrpyridazin~é=on v popisanych postgboch sa izoluje
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filtracious :

Teraz sa zistil novy sposob kontinudlnej vyraby 1=fenyl=s,5=dichLorpyridazin-g=dnu
reakciou kyselin§ mukochlorovej a fehylhfdrat1nhydroéhlorfdu‘vo vodnom prostredi v pritom=
nosti 1nertného nepolérneho rozpaitadla zo skupiny zahrfiujucej aromaticke uhlovodiky, ha=-
logenové aromatickeé uhlovodiky a halogénové alifatické uhlovodiky s 1 a2 3 atomami uhtika.
Podstata vynélezu spoiva v tom, e vodny roztok kyseliny mukochlorovej o koncentrécii 3
a% 50 %, vodny roztok fenylhydrazinhydrochloridu o koncentrécii 3'52 50-%, alQbo priamo fe~
n&lhydrazin a vodny roztok kyseliny chlorovodikovej a inertné nepolédrne rozpustadlo, sa pri
vzajomnom pomefe kyseliny mukochlorovej a fenylhydrazinu 0,8 a% 1,221 studasne davkuju do
reakéného proQtredia, v ktorom sa udriuje teplota 30 a% 150 °c. Vv dalZom sa 2z reak&nej zmesi
kontinuélne oddeld roztok reakiného produktu v inertnom nepolarnom rozpugiadle a 1=fenyl=-

4,s-djchlorpyridazin-é-on sa nésledne izoluie.

spdsob kontinuilnej vyroby 1-fenyl-4,5-d1chlorpyr1daz1n-6-onu podla vynélezu moino
s vyhodou prevédzat na zari .deni, ktorého jeden priklad prevedenia je schématicky znézorne-
ny na pripojenom vykrese.

zariadenie pozostava z reaktora 1, opatreného privodmi 11, 12, 13 a pripadne nielad=

‘tom 14 a kondenzétorom s, spojenym cez odvod 18 s delitkou 2 opatrenou vyvodmi 21 a 22.

ba reaktora 1, opatreného pripadne mieladlom 14 a kondenzétorom 15, sa satasne davkuja
vodny roztok kyseliny mukochlorovej o koncentracii 3 af 50 % privodom 11, vodny roztok fe=
nylhydrazinhydrochloridu o koncentrécii 3 aZ 50 % privodom 12 a inertné ne.olérne rozpis-
tadlo privodom 13 pri vzédjomnom pomere kyseliny mukochldrovej a fenylhydrazihu 0,8 a2 1,2:1.
Vv reaktore sa udriuje teplota 30 a% 150 °¢. Reakénad zmes odtekz cez odvod 16 do deli&ky 2,
v ktorej sa kontinudlne oddeli roztok reakéného produktu v inertnom nepolérnon rozpugiadle

a odteké vyvodom 21. vyvodom 22 sa odvédza odpadova voda.

vyhodou navrhovaného postupu je, fe pri kontinualnom preveﬂen1 reakéni zmes'pozostéva>
iba z dvoch &irych dobre miesatelnych faz, pritom pri doteraz znamych postupoch je kontinual-
na vyroba 1-fenyl-4,5-d1cplérpyridaiin-b-Bn spojend s vypaddvanim takej fazy produktu, kto=
rd je tazko miesatelns a transportovatelna. v tejto suvislosti sa tie? uvddza, e m8Ze dfjst’

k nalepovaniu produktu na sfeny vyrobného zariadenia.

balsou viﬁodou postupu podla vynalezu je, “2e po ukondeni reakcie sa organicka faza
od vodnej velmi dobre oddeluje a vysledny produkt sa da z organickej fazy separovat’destila~

ciou alebo destiléciou s vodnou parbu. "

vyhodou postupu podla vynalezu je tiei‘skutoéhost} ie fenylhydrazin sa k reakcii mo=
v e pouiit'vo forme technického fenylhydrazinu, fenylhydrazinhydfochloridu alebo roztoku fenyl
v hydrazinsulfonatu sodného, ktory sa v procese reakcie hydrolyzuje na fenylhydrazinhydro-
chlorid, ktory dalej reaguje.

zvléitnou vyhodou procesu je, Ze vzhladom_na;dvojfézoyy systém, v ktorom akp organick§
tak aj vodnd féza si Eire r&itoky, je reakcia uskutotnitelna v kotlovom reaktore, v sysféme
kaskady kotlovych reaktorov, v koldnovom systéme, v kruhovych reaktorech alebo v ich kom=
"binacii.



pesob vyroby 1-fenyt-k,s-dichlorpyridazin-‘-‘nu 1!uctru§u, ale neobuedzuju nasledu-
juce priklady. ' : : p
Cpeiklad 1 ' | | | - }

Aparatura pozostéva z vertikalnej kol&ny s pulzitorom, opatrenej pﬁivodom pre roztok
kyseliny mukochlorovej, pre roztok fenylhydrazinhydrochlor1du a pre xylén a prepadom do delié-
(3" rarametre zariadsnia- kolona s dierevanymi prepéZkami vyiky 2000 mm je opatrend v spod-
nej basti putzitorom. objenm deliéky je 20 L. DO spodnej dasti kolony sa suéasne dévkuju kon-
tinutlne 560 9 14,4 %=ného vodného roztoku fonxlhydrazinhydrochLoridu, 560 @ 17,6%=ného
vodného roztoku kyseliny mukochlorovej a 785 mL xylénu za f mindtu. Reak&na zmes sa v ko=~

'Lone udriuje pri teplote 85 aZ 92 c a prepadom v horne; dasti kolony odtekéd do delitky,
v ktorej sa kontinuilne oddeluje xylénovy roztok reakéného produktu od vodnej vrstvy.

oddestilovanim xylénu eavjzoluje 1-fenyl-4,5-dichtorpyridazin-é-on o tistote 96,1 %.

Pr1klad 2

postupom a v aparature popisanoj v priklade 1 sa uskutoénuje kentinuélna priprava
1=fenyl=4, S-dichlorpyridazin-é-onu s tym rozdielam, fe ako rozpaéfadto sa dévkuje chlop=-
benzén v mnoistve 900 ml za 1 minGtu. Azeotropickym vydostilovanim phlorbenzénu z roztoku
produktu po predchadzajucon oddeleni od vodnej vrstvy sa izoluje 1=~fenyl=4,5=dichlorpyri=
dazin=6-0n &istoty 95,9 %.

priklad 3

po aparatury popisanej~v priktade 1 sa sﬁéasne'dévkujﬂ 700 g vodného roztoku,fenyl-
hydrazinhydrochloridu o koncentrécii 8 %, 277 g vodného roztoku kyseliny mukochlorovej o
koncentricii 20 X a 250 mi 1,2=dichloreténu za 1 minutu. Reakéna zmes v kolone 'sa udriuje
pri teplote 70 % a prepadom v hornej tasti kolony odteké do delitky, v ktorej sa kontinual=-
ne oddeluje dichtorettnovy roztok reakiného produktu od vodneJ vrstvy. oddestilovanim 1,2~
dichtoretanu za atmosferického tlaku sa izoluje technicky 1-fenyl-4 s=dichlorpyridazin=é=
on Eistoty 97,2 X. ' '

priklad & ‘

Aparatura pozostava z kaqkidy'troch'kotlov~v¢ijomne spojghych prepadovym potrubim.

" bo prvého kotla sa sufasne dévkujd kontinuilne 100 dielov vedného roztoku fenylhydra-
;zindisulfqnltuléodného 10 %=ného, 100 dielov vodného roztoku kyseliny mukochlorovej koncent=
}#écie hs6 %, 23 dielov 31%~-nej kyseliny chtorovod1kovej a 45 dielov xylénu 2a 1 hodinu.
"Reak&nh zmes za 1ntenzivneho mieSania sa udriuje pr1 teplote 90 aZ 92 c a prepadovym po=
trubim pretoki kaské ou kotlov do delitky, v ktorej sa oddeluje xylénovy roztok reak&ného
~ produktu od vodnej fizy. ) ’ N
Technicky 1-fenyL-4,5-d1chlorpyridazin-o-on o &istote 96,4 % sa izoluje z xy Lénového

_roztoku po predchidzajucom oddestilovani rozpuitadla.

PREDMET VYNARLEZU

1. spBsob kontinuslnej vyroby 1-fenyl-4,5=dichldrpyridazin=6=0nu reakciou kyseliny mukochld-

“rovej a fenylh&drazinhydrochlori#u vo vodnom prostredi v pritomnosti inertnihe nepplﬁrne-

7



ho rozpaitadla zo skupiny zahrhujucej aromaticke uhlgvodiky, halogénované aromgtické
uhlovodiky a halogénované alifatické uhlovodiky s 1 a% 3 atbmamf th1ka, vyznatujuci sa
tym, %e vodny roztok kyseliny mukochlorovej koncentracie 3 a% 50 %, vodny roztok fenyl=
-hydrazin=hydrochloridu koncentracie 3 aZ 50 %, alebo priamo fenylhydrgzin»a vodny roztok
kyseliny thorovodikovej, a inertne_nepolarne rozpa§¥adgo, sa pri vzéjomnom pomere kyse-
~ Lkiny mukochlorovej . a fenylhydrazinu 0,8 a% 1,2:1 'sttasne dévkuju do reakéného prostredia,
v ktorom sa udrfuje teplota 30 aZ 150 %, pritom dalej sa z reakinej zmesi kontinudlne
oddeli roztok reak&ného produktu v inertnom nepolérnbm rozpustadle a 1-fenyl-4,5-dicht6r-

pyridazin-6-bn. sa nésledne izoluje.

2. zarjadenie na prevadzanie spSsobu podla bodu 1, vyznaéujaie sa tym, %e pozostava z reak-

tora /1/ opatréného privodmi /11, 12, 13/ a pripadne mie$adlom /14/ a kondenzétorom /15/,‘
spojenym cez odvod /16/ s deli¥kou /2/ opatrenou vyvodmi /21 a 22/.
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