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Sposéb wytwarzania zwigzkéw hydrazyny
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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania zwigz-
kéw hydrazyny o wzorze HO;S (CHp),—NH—NH—
—R, w ktérym R oznacza wodér, rodnik —CONH,,
—CSNH, lub rodnik amidynowy, za§ n oznacza 2—
—4,

Znany jest spos6b wytwarzania kwasu hydra-
zyno-alkanosulfonowego przez tworzenie zwigzku
addycyjnego wodzianu hydrazyny z kwasem alka-
nosulfonowym. Otrzymane w ten spos6b zwigzki
hydrazyny moga by¢ jednak wyosobnione tylko w
postaci ich zwigzku benzylidenowego, ktéry do-
piero po rozszczepieniu stezonym kwasem solnym
daje wolny zwigzek hydrazyny. Znany sposéb jest
wiec skomplikowany i pracochlonny.

Sposéb wedlug wynalazku usuwa te niedogod-
no$é, umozliwiajac wytwarzanie latwych do wyo-
sobnienia zwigzkéw hydrazyny.

Stwierdzono, ze zwigzki hydrazyny mozna wy-
twarza¢ przez wymiane sultonéw o wzorze poda-
nym na rysunku w ktérym n ma wyzej podane
znaczenie z wodzianem hydrazyny (N,H,—H,0) lub
ze zwigzkiem hydrazyny o wzorze NH,—NH—R, w
ktéorym R ma wyzej podane znaczenie, przy czym
otrzymuje sie zwigzki hydrazyny o duzej czystosci
i z dobra wydajnoscia.

Regkcja przebiega w warunkach normalnych
pod normalnym ciSnieniem. Gwaltowny przebieg
reakcji egzotermicznej zwalnia sie przez zewnetrz-
ne chlodzenie naczynia reakcyjnego. Po zakoncze-
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niu reakcji pozostawia sig mieszanine na okres oko-
to 2—20 godzin.

Sposobem wedlug wynalazku oddzielenie zwigz-
k6w nastepuje poprzez stracenie za pomoca orga-
nicznych rozpuszczalnikéw lub poprzez oddestylo-
wanie rozpuszczalnikbw z masy reakcyjnej i na-
stepnie przekrystalizowanie produktu w znany spo-
s6b,

Otrzymane zwiazki hydrazyny maja duze za-
stosowanie w przemyS$le farmaceutycznym i foto-
graficznym jake produkty posrednie do wytwarza-
nia pirazolonéw (5)-pirazolidynodion6w-(-3,5) lub
pochodnych tych _zwiazkéw.

Warunki prowadzenia procesu i sposéb wydzie-
lania produktu koncowego ilustrujg nizej podane
przyklady.

Przyklad I. Do 100 g 60%-wego wodnego
roztworu wodzianu hydrazyny dodaje sie podczas
wsirzasania 28 g sultonu butanowego w malych
porcjach.

Gwattowny przebieg reakcji egzotermicznej
zwalnia sie przez chlodzenie woda naczynia reak-
cyjnego. Po zakonczeniu reakeji pozostawia sie
mieszanine na 2 godziny po czym nadmiar wodzia-
nu hydrazyny oddestylowuje sie w prézni. Syro-
powata pozostalo§é rozpuszcza sie w 300 ml meta-
nolu, roztwér ochladza sie do temperatury 0°, po
czym wytrgca sie zwiagzek hydrazyny przez doda-
nie czterochlorku wegla. Otrzymuje sie 33,5 g pro-
duktu (wydajnosé teoretyczna). Po oczyszczeniu
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metanolem bezbarwne krysztaly majg temperature
topnienia 163—165°C. .

Przyktad II. Do 50 g wodnego 50%-owego
wodzianu hydrazyny dodaje sie podczas wstrzgsa-
nia 12,2 g sultonu propanowego. Po zakonczeniu
silnie egzotermicznej reakcji, ktérej przebieg zwal-
nia sie przez zewnetrzne chlodzenie, mieszanine
traktuje si¢ dalej jak w przykladzie I. Otrzymu-
je sie 12 g (78% wydajnosSci teoretycznej) bezbar-
wnych krysztatéw, ktére po przekrystalizowaniu z
mieszaniny metanolu i propanolu (1:1) topniejg
w temperaturze 195—197°C).

Przyktad IIL 9,1 g tiosemikarbazydu rozpu-
szcza sie w 100 ml wodnego 50%-owego metanolu.
Do roztworu dodaje sie 14 g sultonu butanowego,
w temperaturze pokojowej i podczas wstrzgsania.
Mieszanine pozostawia sie na okres co najmniej 20
godzin, po czym rozpuszczalnik oddestylowuje sie
w prézni. Do otrzymanej przezroczystej i lepkiej
pozostato§ci, dodaje sie po kilku dniach ponownie
100 ml metanolu. Mieszanine gotuje sie krétko. Po
ochtodzeniu otrzymuje sie 12 g (53% wydajnosci te-
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oretycznej) bezbarwnych krysztaléw, ktére po prze-
krystalizowaniu z alkoholu etylowego topniejg w
temperaturze 195—196°C.

Przyktad IV. 12,5 g azotanu guanidyny pod-
daje sie reakcji z 14,0 sultonu butanowego w obec-
no$ci 8,5 g octanu sodu zachowujge warunki jak
w przykladzie III. Otrzymuje sie 10,8 g (51% wy-
dajno$ci teoretycznej) bezbarwnych krysztatow,
ktére po przekrystalizowaniu z alkoholu etylowego
topniejg w temperaturze 162—163°C,

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania zwigzkéw 'hydrazyny o

wzorze HO;—S—(CH,),—NH—NH—R, w ktérym R

oznacza wodoér, rodnik —CONH,, —CSNH, lub rod-
nik amidynowy, za§ n oznacza 2—4, znamienny
tym, ze sulton o wzorze podanym na rysunku, w
ktérym n ma wyzej podane znaczenie wprowadza
sie w reakcje z wodzianem hydrazyny lub zwigz-
kami hydrazyny o wzorze NH,NH—R, w ktérym R
ma wyzej podane znaczenie.
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