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1

Predmetom vyndlezu je sposob seperécie 2-feny1-4,5~diéﬂ16rpyridazin—3-6nu z jehovroz-

toku v inertnom nepolérnom rozpustidle.

2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-6n je vychodiskovym produktom pri vyrobe herbdicidneho
pripravku do cukrovky s "¥innou létkou 2-fenyl-4-chlor-5-aminopyridazin-3-on.

Podla doteraz znémych postupov vyroby sa 2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-on izoloval
z reak¥ného prostredia filtréciou (USA pat. 2,628.181, Brit. pat. 881.616, Franc. pat.
1.261.60%)..

Podla ¥s. autorského osvied¥enia ¥, 192 282 sa vyroba 2-fenyl-4,5-dichlorpyridazin-
-3-6nu uskuto¥fiujé reakciou mukochlérovej kyseliny & fenylhydrazinhydrochloridu vo vodnom

prostred{ za pritomnosti inertného nepolérneho rozpustidla.

Vzniknut§ 2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-6n rozpusteny v inertnom nepolérnom rozpus-
tidle sa oddelf od vody & izoluje sa z rozpustidla naprikled azeotropickou destildciou
s vodou, 8lebo priamym oddestilovanim pokial rozpustidlo je z radu alifatickych uhlovodf-

kov.

Je znéme, Ze arom@tiqké uhfovodiky a halogenované aromatické uhlovodfky sa nedajd od-
destilovat z z-fex'\yl-d;5-éich16rpyridaz£n-3-6nu asi pri teplote do 250 °C.
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Pri vjrobe 2-fenyl-4-chlor-5-aminopyridezin-3-onu napriklsd podia &s. pat., 120.858

je %iadice, aby vychodiskovy 2-fenyl-4,5-@ichlérpyridezfn-3-on neobsshoval aromatické
uhfovodfky, ktoré brzdia priebeh reakcie.

Teraz sa zistilo, Ze'postupom podla vynélezu je moZné separovaf 2-fenyl-4,5-dichlor-
pyridazin-3-6n z roztoku v inertrom nepoldrnom rozpustidle zo skupiny zehriujicej aroma-
tické uhfovod{ky a halogenované aromatické uhlovodiky, ak sa do zahusteného 2-fenyl-4,5-
-dichlérpyridazin-3-énu s obsshom 30 a% 1 % rozpustidla pri teplote 160 a% 230 °C pod
hladinu zavédza vodné para o teplote 100 a% 180 %C. Zmes destila¥nych pér rozpustadla sa
odvédza z prostredis separdcie & zfskany 2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-on odteké vo for-

me taveniny.

Izolovany 2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-on vo forme taveniny je mo#né okamZite pou~
%if pre pripravu 2-fenyl-4-chlor-5-sminopyridazin-3-onu podia ¥s. patentu &. 120858.

Separécia je jednoduché & je moZné uskuto¥nif ju aj kontinuitne. Postupom podia vy-
nélezu sa odstréni neprijemnd manipulécia pri filtréeii 2-fenyl-4,5-dichlorpyridezin-3-
-onu, ktorého toxické ulinky sd znéme,

Nasledujice priklady osvet{uji, ale v ni¥om neobmedzuji predmet vynélezu,

Pri{iklad 1

Zmes 33,9 g mukochlorovej kyseliny 99 %¥nej, 392 g vodného roztoku fenylhydrazinhydro-
chloridu 7,75 %ného & 250 ml chlérbenzénu sa udriuje pri teplote refluxu za mie#snia po
dobu 2 hodfn. Zmes sa ochladf na 80 °C a chlérbenzénovy roztok 2-fenyl-4,5-dichlorpyride-
z{n-3-onu sa oddel{ od vodnej vrstvy. Chlorbenzénovy roztok sa zahust{ ze mieZanie na ole-
Jjovom kipeli. Po dosiahnut{ 200 % teploty vo varnfiku zazgdza sa vodné pera, prédohriata
na 150 % pod hladinu. Tym sa odstrénia posledné zbytky chlérbenzénu z taveniny 2-fenyl-
-4,5-diéh16rpyridazin-3-6nu, ktory sa zfska vo vyfaZku 46,5 g ¥istoty 96,3 %.

Priklad 2

Zmes 33,9 g mukochlorovej kyseliny 99 %nej, 50 g vody a 392 g vodného roztoku fenyl-
hydrazinhydrochloridu 7,75 ¥ného sa udrZfuje za mieZania pri teplote 90 a% 1007°C po dobu
2 hodin. Po uplynut{ reesk¥nej doby pridd sa 250 g xylénu a upravi sa teplota zmesi na
85 °C. Vodny podiel sa oddelf od xylénového roztoku 2-fenyl-4,5-dichlérpyridezin-3-dnu,
ktory sa zahust{ nea olejovom kipeli do dosiahnutia teploty vo varniku 190 %. K zbytku
pod hladinu za mieSania sa zavddza mokré vodnd para teploty 100 °C, ¥f{m sa vydestiluje
zbytkovy xylén v mno%stve 10 g. Ziska sa 47,2 g taveniny 2-feny1-4,S-dichlérpyridazih-B-
-onu &istoty 96,5 %.
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PREDMET VYINALEZU

Sposob separécie 2-fenyl-4,5-dichlorpyridezin-3-6nu z roztoku v inertnom nepolérnom
rozpustidle zo skupiny zahrhujucej aromatické uhIpvodiky a halogenované aromatické uhfo-
- vodiky, vyznalujici sa tym, %e po zehusteni roztoku 2-fenyl-4,5-dichiérpyridazin-3-énu na
obsah 30 a% 1 % rozpustidla sa pri teplqte 160 a2 230 % zavédza pod hladinu vodnd para
o teplote 100 a% 180 qc, zmes destilaZnych pér rozpisfadla a vody sa odvédza z prostredia
separdcie a zfskeny 2-fenyl-4,5-dichlérpyridazin-3-én odtekd vo forme taveniny.
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