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4 Procedeu de obtinere a hidrazobis-2-metilbutironitrilului

(57) Rezumat: Inventia descrie un procedeu pentru
sinteza  hidrazobis-2-metilbutironitrilului, prin
condensarea metiletilcetoncianhidrinei cu hidratul
de hidrazind in prezent3 de acizi minerali, cum sunt
acidul sulfuric sau acidul clorhidric, la temperaturi

cuprinse intre 10 si 30°C, timp de la 5 1a 18 h,
lucrind in mediu apos, la presiunea atmosferici sau
usoard suprapresiune. Se obfin randamente ridicate
in hidrazobis-2-metilbutironitril.
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Inventia de fata se referi la un pro-
cedeu de obtinere a hidrazobis-2-metil-
butironitrilului, utilizat ca intermediar
in sinteze organice §i in sinteza initia-
torilor de polimerizare a monomerilor
vinilici.

Se cunosc procedee de obtinere a
hidrazobis-2- metilbutironitrilului, prin
reactia de condensare a acetoncianhidri-
nei sau ciclohexanonei cu hidrat de hi-
drazina sau a ciclohexanonei sau metile-
tilcetonei cu sulfat de hidrazina si cianuri
alcaline, care prezinta randamente scazu-
te si conditii speciale de aplicare (RO
99873; 102880; 105804).

Procedeul de obtinere a hidrazobis-
2-metilbutironitrilului, conform inven-
tiei, inlaturd dezavantajele procedeelor
cunoscute, prin aceea ca metiletilceton-
cianhidrina se condenseaza cu hidratul
de hidrazina, in prezenta sau absenta de
acizi minerali, cum sunt acidul sulfuric
sau acidul clorhidric, la temperaturi cu-
prinse intre 5 si 35°C, de preferinta
intre 10 si 30°C, timp de 4 la 30 h, de
preferinta intre 5 si 18 h, folosind
raporturi molare intre reactanti metile-
tilcetoncianhidrina: hidrat de hidrazini:
acid mineral cuprins intre 2...2,5:1...1,3:
:0...0,4, lucrand in mediu apos la presiu-
nea atmosferica sau ugoara suprapre-
siune.

Procedeul conform inventiei prezinta
urmatoarele avantaje:

- permite obtinerea hidrazobis-2-me-
tilbutironitrilului cu randamente mari,
printr-un procedeu simplu, usor de
aplicat, cu un grad de periculozitate si
toxicitate redus;

- realizeaza un grad de conversie
ridicat al materiilor prime.

Se dau in continuare trei exemple
de realizare a inventiei.

Exemplul 1. Intr-un vas de reactie,
avand capacitatea de 100 ml, fiind pre-
vazut cu un sistem de agitare mecanici,
baie de termostatare, refrigerent ascen-
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dent, termometru interior, sistem de
alimentare reactanti, se introduc 8 ml
hidrat de hidrazina, 10 ml ap3 distilats,
se pornegte agitarea si se adauga, prin
picurare lenta, o cantitate de 25 g meti-
letilcetoncianhidrina, regland picurarea
astfel incat temperatura la interior sa se
mentind in intervalul 18..22°C. Dupa
alimentarea cu reactanti, reactia se con-
tinua timp de 16 h la o temperatura
cuprinsa intre 20 si 25°C. Dupa defi-
nitivarea procesului, produsul se separa,
se spala de trei ori cu 50 ml apa distilata
§i se usuca. Se obtin 24 g hidrazobis-2-
metilbutironitril, randament 85,5%.
Exemplul 2. Se lucreaza ca in exem-
plul 1, cu deosebirea ca, dupa alimentarea
cu hidrat de hidrazina, apa distilata,
metiletilcetoncianhidrina, reactia se con-
tinua timp de 10 h la temperatura de
25°C si se adaugd pe parcurs 4 ml solutie
de acid sulfuric 10%, astfel incit tem-
peratura in interior sa se mentina la
valoarea stabilita. Dupa definitivarea re-
aciei, produsul se separa si se prelu-
creaza. Se obtin 24,7 g hidrazobis- 2-me-
tilbutironitril, randament 88%.
Exemplul 3. Se lucreazi ca in exem-
plul 2, cu deosebirea ca se folosesc S ml
solutie acid clorhidric 1 N, in loc de acid
sulfuric, i reactia se efectueazia timp
de 14 h. Se obtin 22,4 g hidrazobis-2-me-
tilbutironitril, randament 79,5%.
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drat de hidrazina: acid mineral cuprinse apos, la presiunea atmosferica sau ugoa-
intre 2...2,5:1,3:0...0,4, lucrind in mediu Ia suprapresiune. ;
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