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Spbsob vyroby 4-amino-l-fenyl-5-chlér-~6-oxo-
~1H~pyridazinu
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Vyndlez sa tyka spSsobu Viroby 4~amino-i-fenyl-5-chlor=6-
~ox0-1H-pyridazinu reakciou 4,5-dichlor-1-fenyl-6=o0xo-1H-pyri-
dazinu s vodnym roztokom amonisku Dri zvySenej teplote a tlaku
za pritomnosti inertnych anorganickych a/alebo povrchovoaktive
nych latok,

4-emino-1-fenyl-5-chlor-6-o0xo-1H-pyridazin je GSinnou lét-
kou herbicidneho pripravku na selektivne nidenie burin v cukro-
vej repe /Pyramin, Burex/.

Doteraz sd zndme viaceré spssoby vyroby 4-amino-i-fenyl-
~5=ch10r-6-0x0~1H-pyridazinu, Podia &s. pat, 120 858 a &s. AO
189 538 postup vyroby 4-emino-1-fenyl-5-chlor-6-0xo-1H=-pyrida=-
zinu spodiva v amindcii 4,5-dichlor-i-fenyl-6-oxo-1H-pyridazi-
nu plynnym amoniekom pri teplote udrZujucej reakdnid zmes vo for=-
me taveniny, Predmetom &s, AO 208 446 je sposob vyroby 4-amino-
~1=fenyl-5=-chlor-6-0xo-1H-pyridazinu u¥ popisanym postupom za
pritomnosti modoviny,

Dal¥ie znéme PoStupy vyroby 4-amino-1=fenyle5=chlor=6m=0x0~1H=
~pyridazinu spodivaji v amindcii 4,5-dichlor-1-fenyl=6-0x0=1H=
~pyridazinu v organickych rozpusSfadldech /NDR pat. 131 172/ ako
aj vo vodnom prostredi za zvySenej teploty a tleku /Brit. pat.
871 6743 EP 28-359/, Tento DPostup VFrody 4-amino~1=fenyl=S5-chlor-
~6=0x0~1H=-pyridazinu pri svojfch vyhoddch eko napr., ziskanie
technického produktu vo vysokej Sistote, md aj svoje nedostatky
pri. priemyselnej vyrobe, Pri amindcii 4,5-dichlor-1-fenyl-6-0xo-
~1H-pyridazinu vodnym roztokom emoniaku pri zvySenej teplote a
tlaku, reak3nd zmes tvor{ homogennj roztok v reaktore. Po jeho
ochladeni vypaddva tuhy 4-emino=1-fenyle5-chlor-6-oxo-1H-pyrida-
zin, ktory sa usadzuje na chladné steny reektora t.j. dochddza
k inkrustdcii, Tdto skutodnost sfaiuje izoldeiu technického 4-
~amino=1~fenyle5-chlor-6-0xo-1H-pyridazinu z reaktora.

Teraz sa zistil sposob vyroby 4-smino-t-fenyle5-chlor-6-
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-ox0-1H-pyridazinu reakciou 4,5-dichlor-1-fenyl=6=-oxo-1H-pyrida=
zinu s vodnym roztokom amoniaku, pripadne v pritomnosti kataly-
zdtora, pri teplote 80 a¥ 200° C a tlaku 0,1 a% 5,0 1fPa podla vy~
nilezu.

Podstata vyndlezu spodiva v tom, Ze k reakénej zaesi sa pri-
daji pred reakciou vo vode nerozpustné anorganické a/alebo povrcho-
vo aktivne 1litky v mnoZstve 0,1 aZ 15% hmote. v pomere k 4,5-di-
chlér—l-fenyl—G-oxo—lH—pyridazigu. Ako priklady pre vo vode neroz-
pustné anorganické 1ldtky mo¥no uviest zmes polykremiditych kyselin
/silikagél/, prirodny kremicéitan hlinity /kaolin/, siloxid, vépe~-
nec, mastenec a pod..

Prikladmi pre povrchovo aktivne litky mdZe byt sulfitovy vy-
luh, etylénoxidovy adukt kyseliny ricinolejovej s poltom etylén-
oxidovych jednotiek 19 a# 24 /Slovasol EL/, zmesnjkopolymér pro-
pylénoxidu a etylénoxidu v pomere 1 : 0,87 /Slovanik M-640/ ap..

Vyhodou postupu podla vyndlezu je t4 skutolnost, Ze pri vy-
robe 4-amino~l-feny1-5-chlér-6-oxo~lH-pyridazinu nedochéddza vo
vodnom prostredf , pri zvySenej teplote a tlaku, k inkrustdcii
v reakénej aparatire, ktorou méZe byt diskgntinuélna tlakovd né-
doba resp. kontinuilny reaktor. To umoZni jednoduché vyprdédzdnenie
reak&nej nddoby. Dalej je potrebné zdbraznit, %e spdsobom podla
vyndlezu sa ovplyvni velkost tvoriacich sa krystdlov 4~amino-l-fe-
nyl-5-chlor-6-oxo-1H-pyridazinu, Go mi nemaly vyyznam pri jeho
aplikacnej Utprave. 7

Nasledujice priklady ozrejmuju, ale neobmedzuju predmet vy=-
nilezu.

Priklad 1

Do 21 trepacieho autokldvu sa predlozilo 150 g 96,2%-ného
- 4,5-dichlor-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu, 1075 g 15%-ného vodného
roztoku amoniaku, 25 g sodnej soli.4-fenolsulf5novej kyseliny
a 1,5 g silikagélu. Veko tlakovej nidoby sa uzavrelo a reakdnd
zmes sa udr¥iavala pri teplote 150°C po dobu 3 h. Po uplynutire-
akénej doby sa reakénéd zmes v nddobe ochladila a po otvoreni veka
sa jednoducho kvantitativne odsala na filtrdciu pomocou vyvevy.
Ziskalo sa 114 g technického 4-amino—l-fenyl—5~ch5r-6~oxo-lﬁ-py-
ridazinu o Sistote 93,2%.
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Do tlakovej nédoby, popisanej v priklade 1, sa navazilo
150 g 96,2%-ného 4,5-dichlor-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu, 1075 g
15%=-ného vodného roztoku amoniaku, 25 g draselnej soli 4-hydro-
xybenzoovej kyseliny, 1,5 g kaolinu a 5 g Slovasolu EL. Postu-
pom ako v priklade 1 sa ziskalo 117,2 g technického 4-amino-l-
. -fenyl~5=chlor-6-oxo~1H-pyridazinu o Sistote 94,8%.

Prikilad 3

Do tlakovej nidoby popisanej v priklade 1 sa navdZilo 150 g
96, 2%=ného 4,5=dichlor-1-fenyl~6-oxo-1H=pyridazinu, 1075 g 15%-
ného vodného roztoku amoniaku, 17 g 4~fenolsulfonanu sodného
a 5 g Syntaponu L /sulfit laurylalkoholr/. Postupom ako v pri-
klade 1 sa ziskalo 119 g technického 4~amin0—l—fenyl-5~ch15r—6-
oxo=~1H-pyridazinu o distote 93,9%.

Priklad 4

Do tlakovej nddoby popisanej v priklade 1 sa predlozilo
150 g 96,2%-ného 4,5-dichlér-1l-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu, 1050 g
25%-ného vodného roztoku amoniaku, 20 g 4-fenolsulf6nanu sodné-
ho a 7 g siloxidu /zriZany Sioz/. Po uzavreti veka tlakovej nd-
doby sa reakdns zmes 1 h udrZovala pri teplote/lSOOC. Po uplynu=-
t{ reakénej doby sa reakénd zmes v tlakovej nédobe ochladila
a po otvoreni veka sa kvantitativne odsala na filtrdciu pomocou
vyvevy. Ziskalo sa 116 g technického 4~amino-1l-fenyl-5-chlor=6-
~oxo-1H~-pyridazinu o &istote 94,80%,
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Sposob vyroby 4—amino—1-fenyl-5—ch16r-6-oxo-1H-pyridazinu
reakciou 4,5—dich16r-1-fenyl-6-oxo-1H-pyridazinu s vodnym roz-
tokom esmoniaku, pripadne v pritomnosti katalyzdtora, pri teplo-
te 80 a3 200 °C a tlaku 0,1 a% 5,0 MPa vyznalujici sa tym, Ze
k reaskdnej zmesi sa pred reskciou pridaji inertné vo vode neroz-
pustné anorgenické a/alebo povrchovo ektivne 1létky v mnoZstve
0,1 a¥ 15 % hmot, v pomere k 4, 5-dichlor-1-fenyl-6-0xo~1H-pyri=-
dezinu, '



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

