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4 Procedeu de sintezi a azobis-2,4-dimetilvaleronitrilului

(579 Rezumat: Inventia descrie un procedeu de
sintezi a azobis-2,4-dimetilvaleronitrilului, prin
reacfia de oxidare a hidrazobis-2,4-
dimetilvaleronitriluluicu ap3 oxigenatd, in prezentd
de bromuri de metale alcaline, etilendiamino
tetraacetat de sodiu si acid sulfuric, lucrdnd in

mediu apos, la temperaturi cuprinse intre 5 si
25°C, la presiunea atmosferica, timp de 1a 5 la 10
h, folosind anumite rapoarte molare intre reactani.
Rezultd randamente ridicate in produs raportate la
hidrazobis-2,4-dimetilvaleronitril.
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Inventia de fata se referi la un pro-
cedeu pentru sinteza azobis- 2,4-dimetil-
valeronitrilului, compus chimic cu for-
mula generala C14H24N4, folosit ca initia-
tor in reactii de polimerizare §i copo-
limerizare a monomerilor vinilici, cit gi
in reactii homolitice de oxidare, haloge-
nare, clorosulfonare si aditie.

Se cunosc diverse procedee de sinteza
a azobis-2,4- dimetilvaleronitrilului, uti-
lizand clor, saruri ale acizilor halogenati,
cu amestec de clor sau brom i apa
oxigenata sau oxigen, in prezenta de
saruri de cupru §i compusi de azot (JP
77, 65220; 78, 132523; 75, 131926).

Este cunoscutd prepararea azobis-
2,4-dimetilvaleronitrilului prin oxidarea
compusului hidrazo corespunzitor, cu
apa oxigenata 30%, in prezenti de bro-
muri de metale alcaline si acid sulfuric
(RO 91056; 90607).

Procedeele mentionate prezinta de-
zavantajul ca au un grad ridicat de coro-
ziune §i periculozitate, implicd o serie
de compusi scumpi §i greu accesibili
si limiteaza agentii de initiere in reactia
de oxidare a hidrazobis-2,4-dimetilvale-
ronitrilului.

Procedeul de sinteza a azobis-2,4-di-
metilvaleronitrilului, prin oxidarea hidra-
zobis-2,4-dimetilvaleronitrilului, con-
form inventiei, inlaturd dezavantajele
procedeelor cunoscute, prin aceea ca
reactia de oxidare se efectueza cu apa
oxigenati 30%, in prezenti de bromuri
de metale alcaline, cum sunt bromura de
potasiu §i bromura de sodiu, luate ca
atare sau impreuna, sarea de sodiu a
acidului etilendiaminotetraacetic si acid
sulfuric, la raporturi molare intre reac-
tanti hidrazobis-2,4- dimetilvaleronitril:
bromura alcalina: etilendiaminotetraa-

cetat de sodiu: acid sulfuric: apa oxigenata:
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intre 5 §i 10 h.

Procedeul conform inventiei prezinta
urmatoarele avantaje:

- extinde gama materiilor prime fo-
losite la sinteza azobis-2,4- dimetilvale-
ronitrilului;

- efectueaza reactia de oxidare a
hidrazobis-2,4- dimetilvaleronitrilului in
condifii grele sporite de siguranti in
exploatare;

- permite obtinerea de randamente
mari in produs in reactia de oxidare a
hidrazobis-2,4-dimetilvaleronitrilului.

Se dau in continuare trei exemple
de realizare a inventiei.

Exemplul 1. Intr-un vas de reactie de
250 ml, prevazut cu sistem de agitare
mecanica, sistem de alimentare reactanti,
baie de termostatare, refrigerent ascen-
dent, termometru interior, se introduc
12 g hidrazobis-2,4-dimetilvaleronitril,
15 ml apa distilata, 0,05 g etilendiamino-
tetraacetat de sodiu si 0,25 g bromura
de potasiu. Se porneste agitarea masei
de reactie si se adaug3, prin picurare,
0,6 ml acid sulfuric concentrat, mentinind
temperatura in interior pana la valori de
15...16°C. Se alimenteaza in continuare,
prin picurare, cu agitare si racire, o
cantitate de 8,5 ml apa oxigenati 30%,
temperatura, in interior pastrindu-se in
intervalul de 15...20°C timp de 6 h. Dupi
efectuarea reactiei, produsul se separa,
se spala de doua ori cu putini apa distilata
si se usuca. Se obtin 11,5 g azobis-2,4-
dimetilvaleronitril, randament 95,5%.

Exemplul 2. Se lucreaza ca in exem-
plul 1, cu deosebirea ca se folosesc 0,2 g
bromura de sodiu, 0,1 g etilendiamino-
tetraacetat de sodiu, 10 ml apa oxigenata
30%, la un timp de reactie de 5 h. Se
obtin 11,2 g azobis-2,4-dimetilvaleroni-
tril, randament 94%.

Exemplul 3. Se lucreaza ca in exem-
plele 1 si 2, cu deosebirea ca se folosesc
0,08 getilendiaminotetraacetat de sodiu,
0,1 g bromura de sodiu, 0,1 g bromura
de potasiu si 8 ml apa oxigenata 30%.
Dupa un timp de reactie de 5 h, separare
produs si uscare, se obtin 11,25 g azo-
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bis-2,4-dimetilvaleronitril, randament
94,5%.

Revendicare

Procedeu de sinteza a azobis-2,4-di-
metilvaleronitrilului, prin oxidarea hidra-
zobis-2,4-dimetilvaleronitrilului cu api
oxigenata, caracterizat prin aceea ci
reactia de oxidare se efectueaza cu apa
oxigenata 30%, in prezenta de bromuri
de metale alcaline, cum sunt bromura de
potasiu si bromura de sodiu, luate ca

10

atare sau impreuna, sarea de sodiu a
acidului etilendiaminotetraacetic si acid
sulfuric, la raporturi molare intre reac-
tanti hidrazobis- 2,4-dimetilvaleronitril:
bromura alcalina: etilendiaminotetraa-
cetat de sodiu: acid sulfuric: apa oxigenata
de 1...1,2:0,005...0,15:0,001...0,01:0,01...
0,2:1...1,5, cu agitare energica si ricire
la temperaturi cuprinse intre S si 25°C,
la presiunea atmosferici sau usoara
suprapresiune, timp de reactie cuprins
intre 5 si 10 h
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