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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania chloro-
wodorku 1-hydrazynoftalazyny przez kondensacje
1-chloroftalazyny z wodzianem hydrazyny.

Spos6b wytwarzania chlorowodorku 1-hydrazy-
noftalazyny, znany z opisu patentowego nr 33 980
polega na tym, ze 1-chloroftalazyne kondensuje sig
w §rodowisku alkoholowym z wodzianem hydrazy-
ny. W wyniku reakcji powstaje 1-hydrazynoftala-
zyna i produkt uboczny, ktéry odsacza sie na go-
T3Co.

Przesacz chtodzi sie celem wykrystalizowania
1-hydrazynoftalazyny, nastepnie odsgcza sie ja
i przeprowadza w chlorowodorek przez ogrzewanie
z alkoholowym lub wodnym roztworem kwasu
solnego.

Wada tego sposobu jest konieczno§é stosowania
do kondensacji bardzo duzych nadmiaréw drogie-
go wodzianu hydrazyny gdyz na 1 mol 1-chlorofta-
lazyny stosuje sie¢ 9 moli wodzianu hydrazyny.

Znany jest réwniez spos6b, opisany w Med. Pro-
mysl. SSSR Nr 2 1960 r. polegajacy na kondensacji
1-chloroftalazyny z wodzianem hydrazyny w alko-
holu, przy jednoczesnym wkraplaniu alkoholowego
roztworu wodorotlenku sodowego,

Po kondensacji produkt uboczny odsgcza sie na
goraco, a z przesgczu wydziela sie 1-hydrazynofta-
lazyne przez krystalizacje a nastepnie przeprowa-
dza sie w chlorowodorek przez ogrzewanie z wod-
nym roztworem kwasu solnego.

Metoda ta umozliwia stosowanie i mola chloro-

64146

10

15

20

25

30

2
ftalazyny na 3 mole wodzianu hydrazyny, jednakze
stwierdzono, ze alkoholowy roztwér wodorotlenku
sodowego powoduje czeSciowy rozklad 1-chlorofta-
lazyny.

Wadag tych znanych sposob6w jest takze to, ze
1-hydrazynoftalazyna bedaca zwigzkiem nietrwa-
lym, w czasie krystalizacji i saczenia ulega roz-
kiladowi, co obniza wydajno§é procesu i powoduje
zanieczyszczenie ostatecznego produktu.

Obecnie stwierdzono, Ze znacznie korzystniejsze
wyniki osigga sie, jezeli proces kondensacji 1-chlo-
roftalazyny z wodzianem hydrazyny prowadzi sig
w obecnoS$ci gazowego amoniaku a powstalg w wy-
niku kondensacji 1-hydrazynoftalazyne wydziela
sie z roztworu pokondensacyjnego przez bezpo$red-
nie przeprowadzanie jej w tym samym Srodowisku
w chlorowodorek i nastepnie oczyszczanie go przez
krystalizacje z wody. Prowadzenie kondensacji
1-chloroftalazyny z wodzianem hydrazyny w obec-
noSci gazowego amoniaku pozwala na zmniejszenie
iloSci nadmiaru drogiego wodzianu hydrazyny na
skutek wigzania chlorowodoru wydzielajgcego sie
w etapie kondensacji, a jednocze§nie roztwory wo-
dzianu hydrazyny w obecno$ci amoniaku stabili+
zujg nietrwala 1-chloroftalazyne oraz bardzo nie-
trwalag 1-hydrazynoftalazyne w momencie jej po-
wstawania a co za tym idzie zwieksza sie wydaj-
no$§é koficowego produktu.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
1-chloroftalazyne kondensuje sie z wodzianem
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hydrazyny w S$rodowisku alkoholowym w obec-
no$ci gazowego amoniaku, za§ wytworzong 1-hy-
drazynoftalazyne wydziela sie z roztworu pokon-
densacyjnego przez silne zakwaszenie kwasem sol-
nym. Wytracony chlorowodorek 1-hydrazynoftala-
zyny odsacza sie i oczyszcza przez krystalizacje
z wody.

Spos6b wedlug wynalazku przedstawia schemat
podany na rysunku a szczegbly wykonania wyja-
$niaja ponizsze przyklady.

Przyktltad I. W kolbie tréjszyjnej o pojemno$-
ci 0,25 1 zaopatrzonej w mieszadlo z zamknieciem
hydraulicznym i chlodnice zwrotng, umieszcza sig
wilgotng 1-chloroftalazyne, otrzymang w sposéb
znany z 14,6 g (0,1 mola) ftalazonu, 55,5 ml alko-
holowego roztworu wodzianu hydrazyny wysyco-
nego gazowym amoniakiem, otrzymanego wedlug
opisu patentowego nr 47337 (o stezeniu 225 g/l
czyli 12,5 g (0,25 mola) w przeliczeniu na 100%
wodzian hydrazyny oraz 50 ml bezwodnego alko-
holu etylowego. Uruchamia sie mieszadlo i ogrzewa
zawarto§é kolby na laini wodnej do wrzenia, Tem-
perature wrzenia utrzymuje si¢ przez 2 godziny.
Nastepnie odsgcza sie produkt uboczny. Przesacz
przy chlodzeniu i mieszaniu zakwasza si¢ stezonym
kwasem solnym wobec czerwieni Kongo, celem
przeprowadzenia ,l-hydrazyno‘ftalazyny w chloro-
wodorek. Wytragcony osad odsgcza sig, przemywa
10 ml bezwodnego alkoholu etylowego i suszy
w temperaturze 55—60°C.

Otrzymuje sie okoto 18 g surowego chlorowodor-
ku 1-hydrazynoftalazyny, ktéry dla oszyczczenia
rozpuszcza si¢ na goragco w 144 ml wody podwoéjnie
destylowanej, dodaje 1 g wegla aktywnego, prze-
sgcza i pozostawia do powolnej krystalizacji. Po
5 godzinach odsgcza sie wykrystalizowany produkt,
przemywa 10 ml bezwodnego alkoholu etylowego
i suszy w temperaturze 55—60°C.

Otrzymuje sie 14 g czystego chlorowodorku 1-hy-
drazynoftalazyny, to jest 0,071 mola, co stanowi
71% wydajno$ci teoretycznej.

Przyktad II. W kolbie troéjszyjnej o pojem-
nosci 0,25 1 zaopatrzonej w mieszadlo z zamknie-
ciem hydraulicznym i chlodnice zwrotng umiesz-
cza sie wilgotng 1-chloroftalazyne otrzymang
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w spos6b znany z 14,6 g (0,1 mola) ftalazonu, 15,6 g
(0,25 mola) 80% wodzianu hydrazyny i 100 ml bez-
wodnego alkoholu etylowego.

Uruchamia sie mieszadlo i wysyca zawarto§é
kolby gazowym amoniakiem przez 15 minut. Na-
stepnie rozpoczyna sie ogrzewanie na laZni wodnej
do wrzenia przy dalszym przepuszczaniu gazowego
amoniaku przez mase reakcyjng.

Temperature wrzenia przy jednoczesnym prze-
puszczaniu gazowego amoniaku utrzymuje sie przez
okres 1 godziny, po czym przerywa sie doplyw
gazowego amoniaku i utrzymuje wrzenie przez na-
stepng godzing. Produkt uboczny odsgcza sig. Prze-
sgcz przy chlodzeniu i mieszaniu zakwasza sie ste-
zonym kwasem solnym wobec czerwieni Kongo,
celem przeprowadzenia 1-hydrazynoftalazyny w
chlorowodorek. :

Wytragcony osad odsgcza sie, przemywa 10 ml
bezwodnego alkoholu etylowego i suszy w tempe-
raturze 55—60°C. Otrzymuje sie okolo 18 g suro-
wego chlorowodorku 1-hydrazynoftalazyny, ktory
dla oczyszczenia rozpuszcza sie w 144 ml goragcej
wody podwoéjnie destylowanej, dodaje 1 g wegla
aktywnego, przesgcza na goraco # pozostawia do
powolnej krystalizacji. Po 5 godzinach odsgcza sie
wykrystalizowany produkt, przemywa go 10 ml
bezwodnego alkoholu etylowego i suszy w tempe-
raturze 55—60°C. Otrzymuje sie 14 g czystego chlo-
rowodorku l-hydrazynoftalazyny, to jest 0,071 mo-
la, co stanowi 71% wydajno$ci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania chlorowodorku 1-hydrazy-
noftalazyny przez kondensacje 1-chloroftalazyny
z wodzianem hydrazyny w $rodowisku alkalicznym
znamienny tym, ze proces kondensacji z wodzia-
nem hydrazyny prowadzi sie¢ w obecno$ci amonia-
ku, a Jpowstala w wyniku reakcji 1-hydrazynofta-
lazyne wydziela sie¢ w postaci chlorowodorku bez-
posrednio przez zakwaszenie roztworu pokonden-
sacyjnego kwasem solnym, po czym surowy chlo-
rowodorek 1-hydrazynoftalazyny oczyszcza sie
przez krystalizacje z wody.
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