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49 Procedeu pentru prepararea azobisciclooctancarbonitrilului

(57 Rezumat: Inventia se referi la un procedeu

pentru prepararea azobisciclooctancarbonitrilului,

prin oxidarea hidrazobisciclooctancarbonitriluluicu
apd oxigenati 30%, in prezenti de bromuri de
metale alcaline si in prezenti de acid sulfuric,
lucrand in mediu apos, la temperaturi intre 5 §i
15°C, timp de 2 ... 10 h, la anumite raporturi

molare hidrazobisciclooctancarbonitril: bromuri

alcalind : api oxigenati. Se obfin randamente
ridicate in produs, raportate la hidrazo-
bisciclooctancarbonitril.
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Inventia de fatd se referi la un
procedeu pentru prepararea azobisciclooctan-
carbonitrilului, utilizabil ca initiator in sinteze
organice.

Se cunosc o serie de procedee pentru
prepararea azobisderivatilor alifatici, cum sunt
azobisizobutironitrilul, azobis-2,4-dimetil-
valeronitrilului sau a azobisderivatilor
aliciclici, cum sunt azobisciclopentanca-
rbonitrilul sau azobisciclohexancarbonitrilul,
folositi ca agenti de initiere in reactii de
polimerizare a monomerilor vinilici sau in
reactii organice, halogenare etc. Dupd aceste
procedee, prepararea azobisderivatilor organici
are loc prin reactia de oxidare a
hidrazoderivatilor cu api oxigenatd, in
prezenti de anumiti agenti specifici de initiere
( RO 94667, 96381, 102881, 104165).
Procedeele de mai sus prezinti dezavantajul c
nu au fost aplicate la prepararea altor
azobisderivati aliciclici superiori, cum este
azobisciclooctancarbonitrilul.

Procedeul de preparare a azob-
isciclooctancarbonitrilului, conform inventiei,
inlituri dezavantajele procedeelor cunoscute,
prin aceea ci, hidrazobisciclooctancarbonitrilul
se oxideaz} cu api oxigenati 30%, in prezentd
de bromuri de metale alcaline, cum sunt
bromura de potasiu sau bromura de sodiu, ca
atare sau in amestec si in prezenti de acid
sulfuric, 1a temperaturi cuprinse intre 5 §i 15
°C, timp de 2 la 10 h, la rapo.rturi molare
intre reactanti hidrazobisciclooctancarbonitril:
bromuri alcalini : api oxigenatd de 1 ... 1,2
:0,05..02:1... 1,5 in mediu apos, cu
agitare energici a masei de reactie, la
presiunea atmosfericdi sau o usoard supra-
presiune.

Procedeul conform inventiei prezinti
urmitoarele avantaje:

- duce la prepararea azobisciclooctan-
carbonitrilului cu randamente mari in produs,
asigurind un grad de conversie ridicat al
materiei prime;

- procesul este accesibil §i reproduc-
tibil,;

- poate fi usor aplicat si valorificat la
prepararea de initiatori azobisderivati aliciclici
cu proprietiti speciale. _

Se dau in continuare tre exemple de
realizare a inventiei.

Exemplul 1. Intr-un vas de reactie,
capacitate 100 ml, previzut cu sistem de
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agitare mecanici eficace, baie de termostatare,
refrigerent ascendent, termometru interior,
sistem de alimentare cu reactanti, se introduc
10 g hidrazobisciclooctancarbonitril, 10 ml apd
distilat, 0,4 g bromur# de potasiu, se porneste
agitarea energicd §i, cu ricirea masei de
reactie la 10°C, se adaugi 1 ml acid sulfuric
concentrat, astfel incét temperatura in interior
si nu depiseasci 12°C. In continuare, se
dozeazi 12 ml api oxigenatd prin picurare
lent4, mentinind temperatura masei de reactie
tntre 10 si 12°C. Dup#d alimentarea cu
reactanti, se conduce reactia in intervalul de
temperaturi de mai sus timp de 5h, dupd care
produsul de reactie se separd, se spali de 3 ori
cu cite S0 ml api distilatd, se usucii. Se obfin
9,2 g azobisciclooctancarbonitril, randament
92% raportat la hidrazobisciclooctan-
carbonitril.

Exemplul 2. Se lucreazi ca in
exemplul 1, cu deosebirea ci se folosesc 0,25
g bromuri de sodiu in loc de bromur# de
potasiu, reactia de oxidare conducindu-se timp
de 8 h. Se obtin 8,8 g azobisciclo-
octancarbonitril, randament 88%, raportat la
hidrazobisciclooctancarbonitril.

Exemplul 3.

Se lucreazi ca in exemplul 1, cu
deosebirea ci se folosesc 0,1 g bromurd de
sodiu si 0,2 g bromuri de potasiu, iar reactia
de oxidare se conduce timp de 6 h. Se obtin
9,05 g azobisciclooctancarbonitril, randament
90,5%, raportat la hidroazobisciclooctan-
carbonitril.

Revendicare
Procedeu pentru prepararea
azobisciclooctancarbonitrilului, caracterizat

prin aceea cii hidrazobisciclooctancarbonitrilul
se oxideazi cu ap3 oxigenatd 30%, in prezentd
de bromuri de metale alcaline, cum sunt
bromura de potasiu sau bromura de sodiu, ca
atare sau in amestec §i in prezenti de acid
sulfuric, la temperaturi cuprinse intre 5 si
15°C, timp de 2 la 10 h, la rapo sturi molare
intre reactanti hidrazobisciclooctancarbonitril
: bromur alcalini : ap3 oxigenatide 1... 1,2
:0,05...0,2:1..15 in mediu apos, cu
agitare energici a masei de reactie, la
presiunea  atmosferici sau o ugsoard
suprapresiune.
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