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(64) Spdsob vyroby 2,2’ -hydrazobisizobutyronitrilu

Vyndlez riesi vyrobu 2,2 -hydrasobis-
{zobutyronitrilu 2 acetonkyanhydrinu a
hydrazinsulfdtu, hydrazinhydrdtu pripadne
2 voYného hydrazinu. Pri tejto vyrobe sa
ako vychodiskové surqvina poulije okrem
koncentrovaného acetonkyanhydrinu odpadny
nizkokoncentrovany acetonkyanhydrin a/alebo’
vodou zriedeny o koncentrécii scetonkyan-
hydrinu vo vode 1 af 97 % hmot., pridom
_ celkovy nolov{ Eoner koncentrovaného a

odpadného nigkokoncenyroveného a/alebo
vodou griedeného acetonkyanhydrinu
k hydrazinsulfdtu pripadne hydraginhydrétu
alebo voInému hydrazinu je 2:1.
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Vynélez se tyka spSsobu vyroby 2,2 -hydrszobisizobutyronitrilu, medsiproduktu pre
v§robu 2,2 -agebisizobutyronitrilu, z odpsdnéhe a/alebo nizkekoncentreveného scetonkyan-
hydrinu. "

V sid¥asnej dobe sa 2,2'—hydrazobisizobutyronitril pripravuje z koncentrovaného
aceténkyanhydrinu a hydrazinu, hydrazinsulfdtu alebo hydrazfnhydrdtu. 2,2 -hydragobis-
izobutyronitril sa pripravuje bvud tak, %e sa pripravuje hydrazin v reak¥ne] zmesi bez
izoldeie z NaOH, chloru a mofoviny. Na hydrazin (obsahuje eXte neszreagovand meXovinu,
NaOH, NaOCl, NaCl) sa p8sobi acetonkyanhydrinem o koncentrdcii 97 % hmot. a vys&eJ.
(%s. pat. 122 204).

Be#nym sp8sobom pripravy je kondenzdcia hydrazinu, hydrézinhydrétu alebo hydrazin-
sulfétu s acetdénkysuhydrinom, prifom ¥istota poufitého acetdénkyenhydrinu je lepsia’
ako 97 % hmot. /Minatoyo K.: Bull, Rub. Res. Inst. Japan, No 1, T-12 (1945); Overberger
G. G., Berenbsum M. B.: J. Amer. Chem. Soc. 13, 2 618-2 625 (1951)/. '

Pri tomto spdsobe sa pou¥iva acetdnkyanhydrin o kcncentrécii lepsej sko 97 % hmot.,
%o vyluduje moZnost vyuZitia odpadného nizkokoncentrovaného aceténkyanhydrinu, ktory je
hlavnou surovinou najma pri vjrobe metylmetakryldtu. Pri virobe metylmetakrylétu je
acetonkyanhydrin o koncentrécii ni¥Zej ako 97 % hmet. tafko poufiterny, nskolko techne-
16gis vyroby metylmetakryldtu potrebuje aceténkyanhydrin bezvody, prip. s obsahom ped
0,5 % hmot.

Pri vyrobe sceténkyanhydrinu, ako i pri Jjeho manipuldcii u vyrobcu metylmetakryldtu
Je tasto k dispozicii acetonkyanhydrin zriedeny vodou a tym nepouiitelny pre v¥robu me-
tylmetakryldtu. Acetonkyanhydrin je prudky jed, a preto je potrebné odpadny i nizko-
koncentrovany acetonkyanhydrin bud ekonomicky vyu¥it alebo zlikvidovat. Jeho likviddcia
Jje viak obtia¥na a nérodnd z ekologického hladiska. Likviduje sa napr. vodnym reztokom
chlornanu sodného, pritom je nevyhodné, %e sa ni¥ia suroviny, ktoré by mohli priniest
ekonomicky efekt.

Podla tohto vyndlezu sa sp8sob vyroby 2,2 -hydrazobisizobutyronitrilu z acetéakyan-
hydrinu a hydrazinsulfétu, hydrazinhydrdtu pripadne z volného hydraszinu uskuto¥nuje fak,
%e ako vychodiskové surovina sa okrem koncentrovaného acetonkysnhydrinu poufije odpadny
nizkokoncentrovany acetonkysnhydrin a/alebo vodou zriedeny o koncentréecii acetdnkyanhydrfnu
vo vode | a% 97 % hmot., priZom celkovy mélov§ pomer koncentrovaného a odpedného nizko-
koncentrovaného a/alebo vodou zriedeného acetdnkyanhydrinu k hydrazfnsulfétu pripadne
hydrazinhydrdtu alebo volnému hydrazinu Je 2:1.

Vyhodou navrhovaného sp8sobu vyroby je vyuZitie odpadnyeh vodnfch roztokov aceton-
kyanhydrinu pre syntézu 2,2 -hydrazobisizobutyronitrilu, ktory je medziproduktom pre
vyrobu 2,2 -azobisizobutyronitrilu, velmi ¥iadaeného inicidtors pripadne nadivadla pre
plastické ldtky. TaktieZ je vfhodné, %e po nahromadeni ur¥itého mnoistve inak nepoufitel-
ného mcetonkyanhydrinu nie je ho potrebné komplikovane likvidovat, ale sa.vyhodne eke-
nomicky spracuje. DalZou vyhodou je skutodnost, Ze pre vyrobu 2,2 -hydrazobisizobutyro-
nitrilu nie sd potrebné Zpecidlne zariadenia, nakolko postup je moiné uskuteénif v beZnom
zariaden{ pou%{vanom napr. na vyrobu 1,1’ -azobisformemidu.

' Podstate vyndlezu je v spracovani odpadného nizkokoncentroveného acetdﬁkyanhydrinu
s hydrazinsulfdtom, pripadne hydrazinhydrdtom alebo voInym hydrazinom. V pripade siranu
hydrezinu sa tento uvorﬂuje do roztoku pomocou sody tak, aby roztok nedosiahol alkalické.
oblasti. Priddvenie sody k zmesi odpadného acetonkyenhydrinu se ukon¥{ pri pH =6 a% 7.
Potom sa naddvkuje tolko &istého acetonkyanhydrinu, kolko treba z molového pomeru na na-
sadeny hydrazin. Reak&nd zmes sa refluxuje 20 h, odsaje, premyje a pou?ije sa na oxiddeiu
produktu, ktorym je 2,2 -azobisizobutyronitril.
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Pri{iklad 1

Do 2,51 banky vybaveneJ mieéadlom, teplomerom, deliscim lievikom a spatnym chladiom
se nasadl 1 000 ml 5 %-ného roztoku acetonkyanhydrinu (%o predstavuje 50 g, 0,59 molu
acetonkynehydrinu v roztoku). Dalej sa priad 200 g (1,53 molu) sf{ranu hydrazinu a po jeho
rozpusteni sa pomaly priddve 237,1 g (2,38 molu) bezvodého N32C03 tak, aby teplota zmesi
nevystipila nad 30 %2, Potom sa zmes vyhreje na 30 °C a pridé sa 212,4 g (2 5 mdlu) kon-
centrovaného 97 %-ného acetdénkyanhydrinu.’

Dévkuje sa 2 h pri 30 9C. Reaknd zmes sa pri tejto teplote mie¥a 20 h. Po odfiltro-
vani sa surovy produkt premyje 2 x 200 ml studenej vody. Surovy produkt sa sudf vo vdkuove]
sulierni pri 40 %a, Z{ska sa 215 g (86 % na teériu) 2,2 -hydrazobisizobutyronitrilu
o-t.t. 90 a% 93 OC (prekrystalizevanim z éteru sa ziska produkt o t.t. 93,5 a% 94,5 o).
Surovy produkt sa oxiduje 30 %-nym roztokom H202 na 2,2 -azobisizobutyronitrilu-Genitron
AZDN.

Priklad 2

Do kondenza¥nej aparatiry podTa prikladu 1 sa nasadi 524, 8 g 50 ¥-ného roztoku
aceténkyanhydrinu (obsahuje 262,4 g acetonkyanhydrinu - 3,08 molu) a 738 g vody. Potom
sa pridd4 200 g (1,53 mélu) sfranu hydrazinu tak, aby teplota nevystipila nad 30 .
Pe jeho rozpusten{ sa pomaly pridéva 237,1 g bezvodého N32003 tak, aby teplota nevystiupila
ned 30 °C. Potom sa reak¥nd zmes mie¥a pri tejto teplote 20 h.

Po odfiltrovani surového produktu a po jehe suSeni (ako v priklade 1) sa ziska
219 g (88,4 % na tedriu) 2,2 -hydrazobisizobutyrenitrilu o t. t. 90 a% 92 °C Tento su-
rovy produkt sa dalej oxiduje vo vodnej suspenzii 30 %-nym roztokom H202 na 2 2°-azobis-
igobutyroenitril. ,

Priklad 3

Do kondenza¥nej aparatiry podYa prikladu 1 sa nasad{ 1 000 g vody+a 200 g siranu
hydrnzinu (1,53 mélu). Petom sa pridé 237,1 g bezvodého Nazco3 tak, aby teplota nevystipila
nad 30 °C. ﬁalej sa pridd pomaly 271 g (97 %-ného acetgnkyenhydrinu- 3,09 molu) a zmes sa
mieSa 20 h pri 30 9. Dalsie spracovanie produktu je zhodné s prikladom 1. Ziska sa 220 g
(89 % na tedrit) produktu o t. t. 90 a¥ 92 %G, Produkt sa poufije na oxidéciu k vyrobe 2,2 -
-agobisizobutyrenitrilu. .

PREDMET VYNALEZU

Sp8sob vjroby 2,2’ -hydrazobisizobutyronitrilu z acetonkyanhydrinu a hydrazinsulfétu,
hydrazinhydrétu pripadne z voIného hydrazinu, vyznadujici sa tym, Ze ako vychodiskové
surovina sa pouZije ekrem koncentrovenéhe acetonkyanhydrinu edpadny nizkokoncentroveny
aceténkyanhydrin a/alebo vedou zriedeny o koncentrdcii ace;énkyanhydrinu vo vode 1 a%

97 % hmot., prilem celkovy mélovy pomer kontentrovanéhe a odpadného nizkokoncentroveného
a/alebo vodou zriedeného aceténkyenhydrinu k hydrazinsulfétu pripadne hydrazinhydrdiu o
alebo voInému hydrazinu je 2:1.
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