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(54) Spbsob izoldcie fenylhydrazinhydrochloridu

Vyndlez sa tyké sp8sobu izoldcie fenyl-
hydrazinhydrochloridu z reakZnej zmesi zis-
kanej hydrolyzou fenylhydraz{ndisulfonanu
godného kyselinou chlorovodikovou. Reaké-
né zmes se po neutralizdcii roztokem amo-
niaku alebo hydroxidom alkalického kovu pro-
tipridne extrahuje eromatickym orgenickym
rozpidtadlom,z ktorého sa zriedenou kyse-
1linou chlorovodikovou ziska roztok fenyl-
hydrazinhydrochloridu, PFenylhydrazinhydro-
chlorid je d8leZity medziprodukt pri vyro-
be farmaceutickych prepardtov, farbiv a pes-
ticidov,
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Vynédlez sa tyka spdsobu izoldcie fenylhydrazinhydrochlo-
ridu. ,

Napriek tomu, Ze fenylhydrazinhydrochlorid sa stal dble=-
zitym medziproduktom pre vyrobu farmaceutickych preparitov,
farbiv, pesticidov a pod., eSte aj doteraz je vo velkoprevddz-
kovom meradle vyuZivany klasicky postup vyroby, zaloZeny na
diazotdeii anilinu, nesledujicej redukcii benzéndiazoniumchlo-
ridu a hydroljze‘fenylhydrazindisulfénanu sodného. Na tomto
principe je znéma aj kontinudlna priprava /Chemie - Ing. - Techn.
37, 402, /1965/, Chemie-Ing.Techn. 52, 58, /1980//.

Nevyhodou uvedenich‘postupov je, Ze po vysoleni fenyle
hydrezinhydrochloridu a jeho odfiltrovani z reakdnej zmesi po
hydrolyjze fenylhydrazindisulfonanu sodného ostéva v matednom
roztoku cca 10 % reakciou vzniknutého fenylhydrazinhydrochlo-
ridu a izoloveny produkt nie je dostatolne &isty.

Teraz sa zistil spdsob izoldcie fenylhydrazinhydrochlo-
ridu z reakénej zmesi ziskanej hydrolyzou fenylhydrazindisule
fonanu sodného chlorovodikovou kyselinou podla vyndlezu.

Podstata vyndlezu spoliva v tom, Ze reakdénd zmes sa po
neutralizdeii roztokom amoniaku alebo hydroxidom alkalického
kovu protipridne extrahuje aromatickym organickym rozpistad-
lom zo skupiny zehrnujicej benzén, xylén, toluén, etylbenzén,
z ktorého sa zriedenou kyselinou chlorovodikovou ziska roztok
fenylhydrazinhydrochloridu.

Vyhodou tohoto spdsobu je, Ze nedochddza ku stratdm fe-
nylhydrazinhydrochloridu ako pri jeho vysolovani zo surove]
reakdnej zmesi, nasledujicej filtrdcii a jednostupnovej ex-
trakcii technického fenylhydrazinu.

DalSou vyhodou postupu je, e extrakciou fenylhydrazinu kyse-
linou chlorovodikovou z roztoku aromatického rozpistadla sa
zigka vysoko 8isty fenylhydrazinhydrochlorid bez sprievodnych
nelistdét fenolického a smolovitého charakteru,

Je potrebné tiez zddraznit, Ze pri postupe podla vyndlezu zni-
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%i sa podiel minerdlnych létok, fenolickych nedistdét v odpa-
dovych vodach.
Nasledujtce priklady ozrejmuji, ale neobmedzuji predmet
vyndlezu.

Prikled 1

K 901 g reakdnej zmesi s obsshom 191,8 g fenylhydrazin-
disulfonanu sodného sa priddvalo 155,8 g 32 %-nej kyseliny
chlorovodikovej pri teplote 80 a% 90 %6 po dobu 1 h., Po dal-
8ich 4 hodindch sa zmes za silasného chladenie zneutralizova-
la 40 %-nym vodnym roztokom hydroxidu sodného na pH 7 a ddvko-
vala sa laboratornym dévkovacim Serpadlom do hornej Sasti vi-
bredného etdZového extraktora. Protipridne sa ddvkovalo 632 g
xylénu do spodnej Casti extraktora. Xylénovy roztok fenylhydra-
zinu sa pretrepal so 653 g 3,4 %-nej kyseliny chlorovodikovej,
&im sa ziskalo 739 g 11,9 %-ného vodného roztoku distého fe-
nylhydrezinhydrochloridu., VytaZok fenylhydrazinhydrochloridu,
poSitany na fenylhydrazindisulfénan sodny, predstavuje 99 %
teorie.

Priklad 2

Postupom ako v priklade 1 len za pouZitia toluénu ako
rozpﬁéfadla se ziskalo 739 g 11,8 %-ného vodného roztoku Sis-
tého fenylhydrazmnhydrochloridu, 8o predstavuje 98,2 % teorie,
poditené na fenylhydrezindisulfonan sodny.

Priklad 3 /porovnédvaci/

57,8 g 98,9 %-ného anilinu sa rozpustilo v 290 g 18,1 %-
-nej kyseline chlordvodikove] a pri 2 - 5 %¢ sa k mieSanému
roztoku pridelo 105,9 g 40 %-ného vodného roztoku dusitanu
sodného. 2Ziskany roztok diazoniovej soli sa pri teplote 30 -
= 35 °C postupne pridel do 448,6 g redukéného roztoku /obsa~
hoval 41,4 g hydrogénsirifitanu sodného a 115,4 g siriditanu
sodného/. Potom sa reakdnd zmes zehriala 1 h. ne 80 °C, kyse~
linou octovou se upravilo pH na 6 aZ 6,5 a pridalo sa 1 g zin-
kového prachu. Po 1 h mieSani sa zmes za horiea prefiltrovala,
k filtrdtu se ze mieZSenie pridalo pri teplote 80 - 90 °C 160 g
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32 %-nej kyseliny chlerovodikove] a pokradovalo sa eSte 4 h
v miedani. Potom sa reakdnd zmes ochladila ne 15 - 20 %
a vypadnuty fenylhydrazinhydrochlorid sa odfiltroval.

Ziskalo sa 120 g filtraéného koldéa s obsahom 80,6 g
fenylhydrazinhydrochloridu, o odpovedd 90,81 % vytaZku, po=-
&itané na vychodiskovy anilin.
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gpdsob izoldcie fenylhydrazinhydrochloridu z reakéne]
zmesi ziskanej hydrolyzou fenylhydrazindisulfdnenu sodného
kyselinou chlorovodikovou vyznadujici se tym, e reakdnd
zmes sa po neutralizdcii roztokom amoniaku alebo hydroxidonm
alkalického kovu protipridne extrahuje aromatickym organic-
kym rozpuftadlom zo skupiny zahriujicej benzén, toluén, xy-
1én, etylbenzén, z ktorého se zriedenou kyselinou chlorovodi-
covou ziska roztok fenylhydrazinhydrochloridu.
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