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"Procedimiento para la preperacidn de un deriveado de la

hidrazina"
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Memor ia Descriptivea

Bata Patente tiene por objeto un procedi-~

miento destinado & preparar un derivado de la hidragina,
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concretamente la 5-nitro§rfuri§l§n—acetilhidrazona

cuya férmula es

CH CH

NO,~C l IG-GHaN-NH—OO—CH3
0

Este procedimiento permite prepsrar, sin necesi-
dad de ulterior purificacidn, un producto mds puro que
el que se obtiene mediante la condensacidn ordinerie del
S-nitrofurfurel con le acetilhidrazina. Consiste esen-
clalmente este procedimiento en hacer reaccionsar el com-
puesto bisulfltico del S-nitrofutfural, fécilmente ase~-
gquible y mucho més esteble que el nitrofurfural mismo,
con una acetilhidrazone mds soluble en el medlo reaccionan-
te a 1g temperatura que se opers, gue la acetilhidrazone
del S5=-nitrofurfural; y este producto se separa fdcilmen-
te al producirse la doble descomposicidn.

Como acetilhidrazonas pueden emplesrse las que
proceden de los compuestos carbonllicos corrientes como
metil-igobutilcetona, furfural, etc. yue responden en
general a la férmula

B

™ O=H-NH.CO.CHy
. v
2

en la que Rl puede ser hidrdgeno ¢ un radical alguilico
bajo y R, un resto glgquilico bajo o radical furdnico
cuando Rl es hidrdgeno,

Segun este procedimiento se hacen reeccionar
el compuesto bisuwlfitico delts—nitrofurfural ¥ la acetil-

hidrazona correspondiente, en un medio acuoso al gue
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pueden afiadirge disolvente; 6vdifq§inﬁes“orgénicos tales
como alcoholes, cetonas, acido acético, etc., se trabaja
a un pH comprendido entre 5 y 7, preferiblemente a un
valor préximo a 7, evitando la presencia de acidos inor-
génicos y se mantiene la temperatura de la reaccidn entre
los 102 y los 602C. Con todo ello se obtiene un producto
muy puro.

Para facilitar la comprensidn de este procedi-
miento y sin que ello pueda considerarse en modo alguno
limitacién de la Patente, se dan como ejemplo las siguien-
tes preparaciones.

EJEMPLO
Preparacién de la 5-nitrofurfuriliden-acetilhidrazona.

4) Con metil-igobutil-metilen-acetilhidrazona.

A 24 gr. de compuesto bisulfitico del 5-nitro-
furfural disueltos en 250 ml. de agua, se afiade una solu—
cién de 18 gr. de metil-isobutil-metilen-acetilhidrazona
en 250 ml. de alcohol etilico 25%. Se calienta la solu~
cidn resultante a 402-452 y se mantiene a dicha tempera-
tura durante unos treinta minutos, con fuerte agitacién.
Se¢ deja enfriar, se filtran los cristales amarillos forma-
dog, se lavan con agua y alcohol y se secan, Se obtienen
unos 18 gr. de 5-nitrofurfuriliden-acetilhidrazona que
funde a unos 2492~250¢C.

b) Con Furfuriliden~acetilhidrazona.

A 24 gr. de compuegto bigulfitico del S-nitrofur-
fural disueltos en 250 ml. de agua, se aflade una solucién
de 17 gr. de furfuriliden~acetilhidrazona en 200 ml, de
agua y 25 ml. de écido acético, Se calienta la solucién

resultante a 4092-452y pe mantiene a esta temperatura
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durante unos 30 minutos con fuerte agitacidn. Se dejs
enfriar, se filtran los cristales amarillos formados, se
lavan con ague y alcohol y se secan., Se obtienen unos
17,5 gr. de S-nitrofurfuriliden-acetilhidrazona que tam~

bien funden a unos 2492-2502C.

===t NOT A t====
Se reivindica como objeto de esta Patente:s
1.~ Procedimiento para la preparacidn de un deriva-
do de la hidragina, concretamente S-nitrofwfuriliden—~
acetilhidrazona, cuya fdérmule deserrollads es

CH CH

0

caracterizado por hacer reaccionsr una acetilhidrazona
de fdrmuls general

B

™\ C=N-HH.C0.CHy

Ra/ '
(en la que By puede ser hidrdégeno o un raedical alquilico
bajo ¥ R, un resto alquilico bajo o radical furdnico
cuando R, es hidrdgeno) con el compuesto bisulfItico del
F-nitrofurfural en un disolvente adecuado, & una tempera-—
tura comprendids entre los 109 ¥y los 508C y en un medio
cuyo pH estdé sensiblemente prdximo a 7.

2.~ Procedimiento paras la prepsracidn del derivado

de la hidrazina, S-nitrofurfuriliden-acetilhidrazona segin
la reivindicacién anterior, ceracterizado por realizar

lsa regccidén en medio acuoso con adicidn o no de disolventes
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0 diluyentes orgdnicos.
3.~ Procedimiento para la preparacidn del
derivado de la hidrazina, 5=nitrofurfuriliden-acetilhidra-
zona segun la reivindicacidn 18, caracterizado por rea=-
ligar la reaccidn a una temperatura comprendida entre los
30¢ y los 458C.,
4.~ Procedimiento pera la preparacidn del deri-
vado de le hidragina, S5-nitrofwfuwriliden-acetilhidrazona
segin la reivindicacidén 18, ceracterizado por realizar
la reaccidén a un pH comprendido entre 5 y 7.
5.— Procedimiento para la preparacidn de wun
derivado de la hidragzina.
Esta memoria consta de cinco pdginas escritas
por una sole cara.
BARCELONA, 22 de QOctubre de 1964
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