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Inventia de fagi se referd la un procedeu pentru ‘ sulfuric, la rapoarte molarc determinate i in anu-
obtinerea  azobisciclohexancarbonitrilului  prin mite condifii de reactic. Se ob{in randamente mari
oxidarea hidrazobisciclohexancarbonitrilului cu in azobisciclohexancarbonitril, raportate la hidra-
api oxigenati, folosind brom -ca inifiator de zobisciclohexancarbonitril.

reactie, lucrind in mediu apos, in prezenjd de acid
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Inventia de fata se referd la un proce-

deu pentru obtinerea azobisciclohexancar-.

bonitrilului prin reactia de oxidare a hi-
drazobisciclohexancarbonitrilului.

Se cunosc procedee pentru obfinerea
azobisciclohexancarbonitrilului, compus
chimic cu formula C, H;)N, cunoscut si
sub denumirile de azodiciclohexancarbo-
nitril, azodiciclohexilnitril, azobis (ciclo-
hexil-1-nitril), azociclohexilnitril, azoci-
clohexandinitril sau dicianazociclohexan,
folosit ca initiator in reactiile de polimeri-
zare a monomerilor vinilici sau in reac-
tille de oxidare, aditie, halogenare, cloro-
sulfonare, precum si ca agent porogen
pentru mase plastice si cauciue, prin cu-
plarea oxidativd a aminociclohexanni-
trilului sub actiunea clorului, in mediu
bazic, sau prin oxidare cu hipoclorit de
sodiu in prezentd de diverse saruri de
amoniu. o

Sint, de asemenea cunoscute procedee
de obtinere a azobisciclohexancarbonitri-
lului prin oxidarea hidrazobisciclohexan-
carbonitrilului cu apd. oxigenatd in pre-
zenta de saruri de metale tranzitionale
sau de initiatori de reactie.

Procedeele cunoscute prezintd dezavan-
tajul unor randamente scizute si a unei
mase restrinse de initiatori de reactie.

Scopul inventiei este de a obtine azo-
bisciclohexancarbonitril cu randamente
mari, utilizind substante simple si usor
accesibile, in conditii blinde si de pericu-
lozitate redusd.

Problema pe care o rezolvd inventia
este asocierea de noi materii prime si
-stabilirea conditiilor necesare in vederea
atingerii scopului propus.

Procedeul pentru obtinerea azobisciclo-
hexancarbonitrilului prin reactia de oxi-
dare a hidrazobisciclohexancarbonitrilului,
conform invenfiei inldturd dezavantajele
procedeelor mentionate prin aceea ca
reactia se realizeazd in prezentd de brom,
la rapoartele molare intre reactanti hidra-
zobisciclohexancarbonitril:  brom:  acid
sulfuric: apd oxigenatd 1 : 0,001 - 0,1 :
0,02 -0,2:1,1-14.

Se dau in continuare, trei exemple de
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realizare a inventiei.

Exemplul 1. Intr-un vas de reactie de
capacitate 100 ml, prevazut cu sistem de
agitare adecvat, baie de termostatare, dispo-
zitiv de alimentare hidrazobisciclohexancar-
bonitril, brom, acid sulfuric concentrat §i
apd oxigenatd 30%, se introduc 12,4 g
hidrazobisciclohexancarbonitril, 15 ml apa

distilatd, se alimenteazd, prin picurarea
lentd, 1,2 ml acid sulfuric concentrat, cu

agitare §i racire, astfel incit temperatura in
interior s se mentind sub 15°C. Se picura
lent 0,5 ml brom lichid, dupa care se do-
zeaza, timp de 25 min, 12 ml api oxigena-
ta 30% cu agitare si ricire, astfel incit
temperatura maximé in interior si fie
cuprinsé intre 10 §i 15°C. Dupa alimentare
cu apd oxigenatd, amestecul de reactie se
mentine sub agitare, timp de 4,5 h, la o
temperaturd cuprinsd intre 16 si 18°C.
Produsul de reactie se prelucreaza prin
filtrare la vid, spalare cu o cantitate de 100
m! apa dedurizatd si se usucd la aer. Se
obtin 12 g azobisciclohexancarbonitril,
randament 96,8 %, raportat la hidrazobisci-
clohexancarbonitril. »
Exemplul 2. Se lucreaza ca in exemplul
1, cu deosebirea ci se folosesc 1,6 ml acid
sulfuric concentrat, 0,6 ml brom iar reactia

decurge timp de 6 h la o temperaturd de

15..16°C. Se obtin 12,2 g azobisciclohe-
xancarbonitril, randament 98,4 %, raportat la
hidrazobisciclohexancarbonitril.

Exemplul 3. Se lucreazd ca in exemplul
1, cu deosebirea cd se introduc in sistem
intii 0,4 ml brom si apoi se alimenteazi cu
racire si agitare 1,0 ml acid sulfuric con-
centrat, mentinind temperatura amestecului

.

sub 10°C. Reactia se efectueaza, timp de

6h, ]la o temperatura de 18...20°C. Se obtin

11,8 g azobisciclohexancarbonitril, randa-.

ment 95%, raportat la hidrazobisciclohexan-
carbonitril.

Inventia de fatd prezintd urmatoarele
avantaje:

- permite extinderca gamei agentilor de
inifiere folosifi in reactia de oxidare a
hidrazobisciclohexancarbonitril;

- procedeul este simplu si usor de trans-
mis la'scard industriala;
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- conduce la randmente mari in azobis-
ciclohexancarbonitril.

Revendicare

Procedeu pentru obfinerea azobisciclo-
hexancarbonitrilului prin oxidarea hidrazo-
bisciclohexancarbonitrilului cu apa oxige-
natd 30% in prezentd de acid sulfuric, in

4

mediu apos, la temperaturi cuprinse intre 10
si 30°C, durata 5...10 h, la presiune atmos-
fericd sau ugoarad, urmatd de prelucrarea
masei de reactie prin operatii cunoscute,
caracterizat prin aceea ca, oxidarea se
realizeaza in prezenfda de brom, raportul
molar : hidrazobisciclohexancarbonitril :
brom : acid sulfuric : apd oxigenatd fiind
1:0,001-0,1:0,02-0,2:11-14.
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