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syProcedeu pentru prepararea hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitrilului)

57) Rezumat

Inventia descrie un procedeu pentru prepararea
hidrazobis - (2,4-dimetilvaleronitrilului), prin con-
densarea metilizobutilcetonei cu sulfat de hidrazi-
ng, in prezentd de cianuri de metale alcaline,
nonilfenoletoxilat i lucrind in anumite conditii

Grupa 12

specifice de omogenizare, temperaturd, timp de
reactie. Se obtin randamente mari in hidrazobis-
(2,4-dimetilvaleronitril), raportate la sulfat de
hidrazina.
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Inventia de fatd se.referd la un proce-
deu pentru prepararea hidrazobis-(2,4-di-
metilvaleronitrilului), prin condensarea
metilizobutilcetonei cu sulfat de hidra-
zind.

Se cunosc procedee de preparare a
hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitrilului),
compus chimic cu formula C HyN,,
folosit ca intermediar pentru sinteza de
initiatori azoderivati sau a altor compusi
organici, prin aditia acidului cianhidric la
metilizobutilcetond, in prezentd de sdruri
metalice, cum ‘sunt clorura de zinc, alumi-
niu, fier, bismut, stibiu, staniu, telur, titan.

Se cunoaste, de asemenea, reactia de
condensare a metilizobutilcetonei cu deri-
vati de hidrazind, in prezentd de solutie
de acid sulfuric 50%, la un timp de reac-
tie de 100 h, la temperatura de 20°C.
Aceste procedee prezintd dezavantajul ca
utilizeazd o serie de sdruri de metale
drept catalizatori, manipuleaza cantitai
mari de reactanti si volume mari de reac-
tie si necesitd un timp lung pentru defini-
tivarea reactiei. In plus, procedeul cu
derivati de hidrazina foloseste agenti de
suprafatd mai greu accesibili.

Scopul inventiei este de a prepara hi-
drazobis-(2,4-dimetilvaleronitril), pornind
de la materii prime ugor accesibile, in
anumite conditii de reactie, care conduc
la randamente mari in produs.

Problema pe care o rezolvda inventia
este asocierca materiilor prime in conditii
de reactie determinate, care permit atinge-
rea scopului propus.

Procedeul pentru prepararea hidrazobis-
(2,4-dimetilvaleronitrilului), prin con-
densarea metilizobutilcetonei cu sulfat de
hidrazinia, conform inventiei, inlaturd
dezavantajele procedeelor cunoscute, prin
aceea cd reactia are loc in mediu apos,
folosind nonilfenoletoxilat ca agent de
suprafati, la temperatura cuprinsi intre
20 si 35°C, timp de 5 ... 50 h si ra-
port molar metilizobutilcetona : sulfat de
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hidrazina: cianurd de sodiu sau de potasiu:
nonilfenoletoxilat 2-2,4:1-1,2:2,4:0,0001-
-0,02.

Se dau in continuare doud exemple de
realizare a inventiei.

Exemplul 1. intr-un vas de reactie,
avand capacitate de 250 ml, prevdzut cu
sistem de agitare mecanica eficace, refri-
gerent ascendent, dispozitiv de alimentare
sulfat de hidrazind anhidrd, solutie de
cianura de sodiu, nonilfenoletoxilat si me-
tilizobutilcetond, baie de termostatare, se
introduc 13 g sulfat de hidrazina anhidru,
25 ml apd dedurizatd, se¢ porneste agitarea
si ricirea si se alimenteaza 50 ml solutie
de cianurd de sodiu 25%, astfel incit tem-
peratura in interior sd se mengind sub
10°C, se adaugd 0,1 g nonilfenoletoxilat cu
10 molecule de etilenoxid, dupd care se
picurd lent, cu agitare energica si ricire
eficace, 25 ml metilizobutilcetond, tempera-
tura in interior mentinandu-se In intervalul
5 ... 15°C. Dupi terminarea alimentarii cu
reactanti, amestecul de reactie se agitd la o
turatie mai mare, de peste 500 tur/min,
timp de 30 h, la temperaturi cuprinse intre
20 si 30°C. Dupd terminarea reactiei, pro-
dusul se separd, se spald de doud ori cu
circa 100 ml apd dedurizatd §i se usuca.
Se obtin 22 g hidrazobis-(2,4-dimetil-
valeronitril), randament 88%, raportat la
sulfat de hidrazina.

Exemplul 2. Se lucreazé ca in exemplul
1, cu deosebirea ca se folosesc 50 ml solu-
tie de cianurd de potasiu 30%, in loc de
solutie de cianurd de sodiu 25%. Se obtin
23 g hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril),
randament 92%, raportat la sulfat de hidra-
zind. '

Inventia de fa{d prezintd urmitoarele
avantaje:

- permite obtinerea de randamente mari
in hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril), rapor-
tate la sulfat de hidrazina;

- permite prepararea hidrazobis-(2,4-di-
metilvaleronitrilului), In conditii de lucru



104162

3

avantajoase, printr-un procedeu simplu,
care implicd un consum redus de energie.

Revendicare

Procedeu pentru obtinerea hidrazobis-
(2,4-dimetilvaleronitrilului), prin conden-
sarea metilizobutilcetonei cu sulfat de
hidrazini, in prezentd de cianurd de
sodiu sau potasiu §i a unui agent de su-
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prafatd, urmata de separarea produsului din
masa de reactie, caracterizat prin aceea
¢i reactia de condensare are loc in mediu
apos, folosind nonilfenoletoxilat ca agent de
suprafatd, la temperaturd cuprinsd intre 20
si 35°C, la timp de reactie cuprins intre 5si
50 h, raportul molar metilizobutilcetona:
sulfat de hidrazind: cianurd de sodiu dau
potasiu: nonilfenoletoxilat fiind 2-2,4:1-
-1,2:2-2,4:0,0001-0,02.
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