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soProcedeu de obtinere a azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilului)

7 Rezumat

Invenfia' descrie un procedeu de obfinere a *

azobis-(2,4—dimetilvaleronim'lulu}) prin reacfia de
oxidare a hidrazobis-2,4-dimetilvaleronitrilului) cu
apd oxigenati in prezentd de acid bromhidric si
acid sulfuric, in mediu apos, la presiunea atmos-
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fericd, lucrind in conditii specifice dc temperatu-
i, omogenizare sistem, durati de reacfie. Se

" obfin conversii ridicate ale hidrazobis-(2,4-dimetil-

valeronitrilului) si randamente superioare in azobis-
-(2,4-dimetilvaleronitril). '
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Inventia de fatd se refera la un proce-
deu de obtinere a azobis-(2,4-dimetilvale-
ronitrilului) prin oxidarea hidrazobis-(2,4-
-dimetilvaleronitrilului).

Se cunosc diferite procedee de obfinere
a azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilului), com-
pus chimic cu formula generald C, H,,N,,
utilizat ca initiator in reactii homolitice
de oxidare, halogenare, clorosulfonare,
adifie, cit si in reactiile de polimerizare
si copolimerizare a monomerilor vinilici.
Dintre procedeele cunoscute, in unele se
obtine  azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilul)
cu clor, cu saruri ale acizilor halogenosi
sau halogenici cu amestec de clor sau
brom si apid oxigenatd cu oxigen in
prezenta de saruri de cupru si compusi
de azot.

Procedeele mentionate prezintd deza-
vantajul cd au un grad ridicat de corozi-
une si periculozitate, necesitd o serie de
compusi scumpi' §i greu accesibili §i limi-
teaza agentii de initiere folositi in reactia
de oxidare.

Scopul inventiei este de a obtine azo-
bis-(2,4-dimetilvaleronitril) cu randamente
ridicate folosind materii prime usor acce-
sibile si lucrind ih conditii blinde.

Problema pe care o rezolvi inventia
este asocierea de noi materii prime in
conditii de reactie specifice pentru atinge-
rea scopului propus.’

Procedeul de obtinerea a azobis-(2,4-di-

metilvaleronitrilului) prin oxidarea hidra-.

zobis-(2,4-dimetilvaleronitrilului), conform
inventiei, inliturd dezavantajele procede-
elor cunoscute prin aceea ci hidrazo-
bis-(2,4-dimetilvaleronitrilul) se supune
oxidarii in prezentd de acid bromhidric si
acid sulfuric, in mediu apos la presiunea
atmosfericd sau la suprapresiune mici, la
timp contact intre 2 §i 8 h, raportul molar
intre hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril) :
acid sulfuric : acid bromhidric : api
oxigenata fiind 1 : 0,02 0,2 : 0,005-
-0,1:1-1,2.

Se dau, in continuare, doui exemple de

realizare a invenfiei.
Exemplul 1. Intr-un reactor de capaci-
tate 250 ml, prevdzut cu sistem de agitare
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eficace, refrigerent ascendent, dispozitiv de
alimentare hidrazobis-(2,4-dimetilvaleroni-
tril), solutie de acid bromhidric 48%, acid
sulfuric concentrat, apd oxigenatd 30% si
baie de termostatare se introduc 12,5 g
hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril), 15 ml
apd dedurizatd, 1,5 ml solutie de acid
bromhidric 48%, se picurd lent, cu agitare
si racire, 1,0 ml acid sulfuric concentrat,
mentinind temperatura in interior sub 10°C.
In continuare, se adaug, treptat, cu agitare
si racire, 8 ml apd oxigenatd 30%, astfel
incit temperatura in interior si se pastreze
in intervalul 12 ... 14°C. Dupa terminarea
alimentarii cu reactanti, amestecul se agitd
energic, timp de 6 h, la o temperaturd
medie cuprinsd intre 12 si 15°C. Produsul
de reacfie se separd, se prelucreazd prin -
spalare cu 150 ml apd dedurizati si se
usuca. Se obtin 11,5 g azobis-(2,4-dime-
tilvaleronitril), randament 92%, raportat la
hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril).

Exemplul 2. Se lucreazi ca in exemplul
1, cu deosebirea ci se introduc 10 g hidra-
zobis-(2,4-dimetilvaleronitril), 10 ml api
dedurizatd, 1 ml acid sulfuric concentrat, 1
ml acid bromhidric solutie 48%, 6 ml api
oxigenatd 30%, iar reactia se efectueazi la
o temperaturd in jurul a 14 ... 15°C, timp
de 5 h. Se obtin 9,5 g azobis-(2,4-dimetil-
valeronitril), randament 95%, raportat la
hidrazobis-(2,4-dimetilvaleronitril).

Procedeul de obtinere a azobis-(2,4-di-
metilvaleronitrilului), conform inventiei,
prezintd urmatoarele avantaje:

- extinde gama agentilor -de initiere in
reactia de oxidare a hidrazobis-(2,4-dimetil-
valeronitrilului) folosind acid bromhidric;

- permite obtinerea de randamente mari
in azobis-(2,4-dimetilvaleronitril);

- reprezintd un proces simplu, usor de
realizat experimental.

Revendicare

Procedeu de obtinere a azobis-(2,4-dime-
tilvaleronitrilului) prin oxidarea hidrazobis-
(2,4-dimetilvaleronitrilului) cu api oxi gena-
td, la temperaturi cuprinse intre 5 i 15°C,
caracterizat prin aceea ci, .in scopul
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largirii gamei inifiatorilor folosite 1in
reactia de oxidare a hidrazobis-(2,4-dime-
tilvaleronitrilului), acesta se supune oxi-
dirii in prezentd de acid bromhidric si
acid sulfuric, in mediu apos, la presiune
atmosferici sau la suprapresiune mici,. la

5

4

timp de contact intre 2 si 8 h, raportul
molar intre hidrazobis-(2,4-dimetilvaleroni-
tril) : acid sulfuric : acid bromhidric : apa
oxigenati fiind 1: 0,02 - 0,2 : 0,005 - 0,1:
1 1-1,2
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