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Spésob vyroby 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyrida-

z6nu-6 reakciou 1-fenyl-4,5-dichlérpyridazénu-6

s plynnym amoniakom za pritomnosti mocoviny.

Reakcia prebieha pri teplote 170 az 220°C. |

Molarny pomer 1-fenyl-4,5-dichlérpyridazénu-6

ku amoniaku a moéovine je 1:1 az 1,3 : 0,04 az~ ‘

1. ¢
Sposob vyroby dosahuje sa zvySenie reakénej 3

rychlosti ¢o sicasne ddva mozZnost zvysit kapacitu

vyroby a zniZit spotrebu energie.
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Predmetom vynilezu je spdsob vyroby 1-fenyl-
4-amino-5-chlérpyridazénu-6 reakciou 1-fenyl-
4,5-dichlérpyridazénu-6 s plynnym amoniakom za
pritomnosti moéoviny.

1-fenyl-4-amino-5-chlérpyridazén-6 je tidinnou )

latkou herbicidneho pripravku (Burex, Pyramin),
ktory sa pouZiva na selektivne nidenie burin
v cukrovej repe.

Jednym zo zndmych spdsobov vyroby 1-fenyl-4-
amino-5-chlérpyridazénu je amin4cia 1-fenyl-4,5-
dichlérpyridazénu-6 plynnym amoniakom pri tep-
lote udrZujtcej reakéni zmes vo forme taveniny
(&sl. pat. 120 858), pri¢om reakcia je ukondend za

6—7 hodin. Nedostatkom uvedeného spOsobu

pripravy je napriklad postupné vyluGovanie sa
chloridu aménneho, ktorého po ukondéeni aminAcie
reakénd zmes obsahuje do 20 hmot. % a:ktory
pocas amindcie sposobuje postupné hustnut;e re-
ak¢nej zmesi. To ma za nésledok zhorsente pod-
mienok reakcie medzi amoniakom a 1-fenyl-4,5-
dichlérpyridazénom-6, &o sa prejavi pritomnostou
nezreagovaného 1-fynel-4,5-dichlérpyridazénu-6
v technickom produkte 1-fenyl-4-amino-5-chlér-
pyridazénu-6 (&sl. pat. 122 103). Uvedené nedo-
statky sa odstrdnia pritomnostou sulfitového vylu-
hu, éterov alebo esterov celulézy poéas amindcie
(Csl. aut. osv. 189538), pri¢om reakénd doba ostava
nezmenend, t. j. 7 hodin. Dékazom st priklady
v uvedenom ¢&sl. aut. osvedéeni.

Teraz sa zistil novy sp6sob vyroby 1-fenyl-4-
amino-5-chlérpyridazénu-6 reakciou 1-fenyl-4,5-
dichlérpyridazénu-6 s plynnym amoniakom za
pritomnosti katalytického mnozZstva moéoviny pri
teplote 170 az 220 °C, pri¢om moldrny pomer
1-fenyl-4,5-dichlérpyridazénu-6 ku amoniaku
amocovine je 1 : 1 a7 1,3:0,04 aZ 1.

Vyhodou nového spdsobu vyroby je skuto&nost,
Ze sa zvysi reakéna rychlost oproti doterajs$im
sposobom pripravy 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyri-
dazénu-6 vo forme taveniny, pri¢om obdobne
tekutost reak&nej zmesi na podas amindcie nemeni.
Reakénd rychlost sa zvysi' aj v pripade, ked
mocovina sa pouZije za pritomnosti iného stekuco-
vadla ako napr. sulfitového vyluhu (&sl. aut. osv.
189538).

Skrétenie reak¢nej doby ddva moZnost zvySova-
nia kapacity vyroby siasne zniZuje spotrebu :

energie.

Nasledujiice priklady ozrejmuji, ale v ni¢om
neobmedzuji sposob vyroby 1-fenyl-4-amino-5-
chlérpyridazénu-6 podla vynilezu.

Priklad 1

Do reaktora valcovitého tvaru o obJeme 100 ml
sa nadavkovalo 60 g 96 %-ného 1-fenyl-4,5-dich-
16rpyridazénu-6 a 0,6 g mooviny. Pri 200 °C sa
zavadzal amoniak do reak&nej zmesi takou rych-
lostou, aby dévkované mno¥stvo bolo v malom

" prebytku vodi spotrebe.

Po 5 h bola reakcia ukon&end. Ochladen4 tave-
nina sa rozdrtila a pritomny chlorid amonny sa -
vymyl s vodou.

Vysledny technicky produkt mal nasledovné
zloZenie 76,4 % 1-fenyl-4-amino-5- -chlérpyrida-
z6nu-6, 18,8 % 1-fenyl-5-amino-4-chlérpyridazé-
nu-6 a 1,9 % nezreagovaného 1-fenyl-4,5-dichlér-
pyridazénu-6.

Priklad 2
Do aparatiiry popisanej v priklade 1 sa nadévko-

. valo 60 g 96,2 %-ného 1-fenyl-4,5-dichlérpyrida-

z6nu-6 a 3 g mocoviny. Pri teplote 190—195 °C sa
zavddzal amoniak do reakénej zmesi. Reakcia bola
ukoncend po 4 hodindch. Ziskalo sa 71 g taveniny
o zloZeni: 60,6 % 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyrida-
z6nu-6, 17,1 % 1-fenyl-5-amino-4-chlérpyridazé-
nu-6, 19,9 % chloridu amonného. V tavenine
nebol pritomny nezreagovany 1-fenyl-4,5-dichlér-
pyridazénu-6.

VytaZok 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyridazénu-6
predstavoval 81,1 % tedrie.

Priklad 3

Do aparatiiry popisanej v priklade 1 sa nadavko-
valo 60 g 96,2 %-ného 1-fenyl-4,5-dichlérpyrida-
z6nu-6 a 6 g modoviny. Pri teplote 200 °C sa
zavddzal amoniak do reaké&nej zmesi. Reakcia bola
ukoncend po 3,5 hodindch. Ochladen4 tavenina sa
rozdelila a pritomny chlorid amonny sa vymyl
s vodou. ObdrZalo sa 54,2 g technického produktu
o zloZeni 76,7 % 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyrida-
z6nu-6, 20,9 % 1-fenyl-5-amino-4-chlérpyridazé-
nu-6, 0 % 1-fenyl-4,5-dichlérpyri@énu-&

VytaZok 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyridazénu-6
predstavoval 78,4 %,

PREDMET VYNALEZU

Spdsob vyroby 1-fenyl-4-amino-5-chlérpyri-
dazénu-6 reakciou 1-fenyl-4,5- dxchlorpyndazé-
nu-6 s plynnym amoniakom vyznadujici sa tym, Ze
reakcia sa uskutocfiuje za pritomnosti mocoviny

-

pri teplote 170 aZz 220 °C, priéom moldrny pomer
1-fenyl-4,5-dichlérpyridazénu-6 ku amoniaku

- amofovine je 1:1a71,3:0,04 az 1.
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