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flamoris descriptiva

La presonte invancidn proporcicna un procedimiante

gara la fabricscidn de derivados de hidrazobenceno de la PoZ

mula genaral (4)
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(1)

on 1s gque X reprasents un Atomo de hidrdgano o clers, o un oTy
po metilo, metoxi, otexl, =S0,H G ~-COOH, @ Y ropresents un

ftomo ds hidrégeno o cloro o un grups metile, metoxi, 50,H 6

~CO0H, en donde el derivade azoxibenceno de la formula genee

ral {2)

en la que X o Y son como se define arriba, so disuslve en anua
o solusnta organico misciblo en aqua, tal como élcuh#l alifa-
tico infPerior con 1=-4 atomos de carbono, dimetilformsmida, sul
Poxido de dimetils, o murfolina,_é mazcles de los mismos 9 se
reduce’coﬁ solécién acuom da hidrosulPuro da sod{c tdcnico,
que pusds contsnar loe productos secundarios, por sjomplo, tig

sulfato dg sodin y/o sulfuro do sodio, formarics normalmonte



25

30

35

40

dufonte @l cursoc de su Pabricacion y/¢ almacenamienta, an
dondo 8l porcentajes do solvonts orgﬁnica missible an anua
puedo varisr ds 0 a 100 por ciento, da-pendiendo de las
caractor{sticas da solubilided dol darivado azoxi en la
mazcla tssbltanta. a tomparsturas entra la tamparatura am
biante y la temperstura de reflujo del solventa ueado o do
la mezcla de solvente y soua a prosion normsl o ligeramen

to aslovada,

Sa conoceon varios procedimientcs pars lia raduccion

~do compuastos azaxi aromaticos an compuastos hidrazo aroma_

ticos, tsles como la reduccign con polvo da zinc en alcald
standlico (N. Khalifa, Sac. 1958, 3748; 0.T. Nebold, Conad.
3, Cham, 42,831, 1964), o 8l usp do sulfuro do amonio en
etenol /=3, Meisenhsimar B53, 365 (1920), G, Friebal 1. pr,
(2) 53; 4sp (1981)7.

Los rondimisntos de astos procodimientos conoci
das ss reporten entra 45 a 65 por cianto; mientras que los
rondinisntos do la prosonts invencion queden entre aproxi_
madnmente 88 y 72 por ciento, Buy recisntements, en la Pa_

tonts da Estados Unidos No. 2,794,046 {Allien Cham. & Dys
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Corp,) so doscribid el uso de Pormeldehido 2n hidrdxide

de &dlcall matanolico, En otro procsdimiento / A.A. Sayigh,
3. Org. Chem. 23, 1709 [1960)_7.1a roduccidn da campuestos
azoxi aromaticos en el hidrazo zromdtico correspondiante,
80 resliza ugahdo hidroxido ds sodio motandlica a tompo-
ratura da reflujé.

En contraste con ol matedo da reduccidn conocida
qus usa sulfuro de amonio y los metodos arriba mencionados
qus usan formaldohido en hidroxido de mstal slcalino metang
lico o que usan hidroxido de sodic motsnolico, los compuose
tos hidrazo aromdticeos obtenidos de conformidad com 2l prg
cadimisnto de la prosanta tnvencicon son da pursza axes=
lonte y ostan 1ibres do las contaminacicnas usuales de azu-
fro y compuestos da azufra, Estes gmpurozas usualmentae
impasibilitan el uso da los compusstos aromsticos de hidqg
znhenceno diroctamonto para la producciﬁn da productos sg
cundarios valiosas, Una puri?icaciﬁn adieional de los come
puastos do hidrazobeancano es abeolutamente nocesaria con
los procedimientes conocidos menclonados,

Los derivados de hidrazoboncsno obtanlidos mediane
ta el procadimisnte do la prasente invencidn, asn lo fque &R
refisra a procasado sdicional, por sjemplo, puaden rearree
glarse sin una purificocion precadanteran dcidos mingras
las de conformidad con los procasdiniantos conocldosg, an

bencidinas,
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£1 matode de reduccion das la presante invencidn pusds
llevarse a cabo trstando un derivado azoxibencsne do la for_
nula (2),tel como 2,20wdiclora, 2,2°-dimetile, 2,2%~dimotoxd,
2,2'-diptoxi~, 2,2%~disulPo~, 3,3'-disulfo, 2,2'-dicarboxi,
343'=dicerboxi, 2,2',5,5'-tetraclorn, 2,2'«dimotoxi-5,5%-di_
cloro-azoxibonceno, disuslto en una mezcla do agua y un sol
vante organico miscible en squs apropisdo, an donde al por_
contajs dol Ultimo puadd variar da O a 100 por cients, depepn
diendo de las cerscteristicas do eolubilidad del derivado azg
xi, con una solucion acuosa da hidrosulfura de sodio técnizo
do 2 a 50 4, da prefercncis da 30 a 40 /5 do resistancia (NaH$§),
con o sin las impurszes normalmenta existuntes, formadas du_
rants la Pobricecion y/o almacanamiento de hidrosulfure de
sodic, tal como tinsulfato de sodie al 4-15%,

Le raduccion se realiza an un madio acupsa qus cof
tiono de prafarcncia un salvante organice miscible sn ngua,
suficiente pars asaqursr la solubillidad adecuada dsl darivado
pzoxi o la temparaturs de raduccion, qus puede varisr entre
1a temperatura smbients y las temperatura de roflujo do la mag
cla da solvents bajo prosion normsl o lineromente olavada,

Las alcoholes empleafios en la practice ds la presen
$a i{nvencion eon do preforoncis los alcoholss alifaticos im_
Periores con 1~-4 atomos da carbans, por ajeuplo, matanol, =tz
nol e isopropanol, 0 nlicol o un alcoxiolicel infsrior; la

concantracion del alcohol sn la mazcla ds reducclon ss deter__



minada por su accidn de solubilidad sn el derivodo azexi,
95 da prefarcncia on ls escala entre 10 y 80 % sn pese,
La roduccidn ds los derivados azoxi se lleva s cg
bo an un medic alecaling, de prefaroncis a un valor de pH op
tfa g y 10, ventojosomenta a un volor de pH entrs 9 y 3,5,
Con relaciﬁn a la relacian molar entre el derivado
100 da azoxibenceno gue se va g reducir y sl agente roductor, es
vantus jose amplear hidrosulfuro do sodio, do prefarasncia aen
axceso, do la cantidad tecricemente raguerida, Ss ha observg
do qua a8 nacesario un emplec do 2 a I molas del hidrosulfu_
ra de sodiv por mol do azoxibanceno para completar el proce_
108 diiniento de reduccion. £s do ventaja considerasble que la ro_
duccidn dal derivado de azoxiboncano de conformidsd con el
precedimionto de iz pressnts invancidn, pusda realizarse con
una splucion ecuoss do hidrosulfuro de sodic que contange
otras derivados de metal slcallno asocisdos, no interferaentes,
110 y estas 6olucianea do hidrosulfurc do sodioc muy frocuentemepn
te son productos sscundarios an la fabricacion ds sales inor
génicaa, par ejzmplo, la producclﬁn de sales da bario a par_
tir do sulfatp do berio, a travds de)l intermadiarioc de sulfy
ro de bario, Une de las impurszas normalmonis mncentradaé an
115 ol hidrosulfuro ds sodis Pormodo duranta le fabricacion o al
macenanlaonin og tiosulfato de sodie, cuya concentracion puede
variar de 1-20 %, Se ha descubisrto qua la eficacia de redug

cion do estas solucionos de hidrosulfuroc de sodic no es, on
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forma alouna, infarior a una dun no tenpa dicha impureza.

Los siquientes ajomplos sirven para llustrar la ig
vancion, poaro no protenden limitarle, siendo lss partss en
pasos
Ejamplo 4

05 partes de una solucién acuoss de hidrosulfura
de sodio/tiosulfato de scdic (35 4 do MaHS, 12 % do Na,S,0,)
£ gQraogaron o una wozcla que comprends 53,4 partos do 2,2%-
dicloroazexibunceno en 133,5 partos de metanol, » tomperatu_
ro anbionte, deniro de S0 minutes, Subsscuuntzments, la moz_
cla do rosceidn se somolid @ roflufo a 70 = 758 C durante um
poriodo do 2-1/2 horess, El gl se montuvo constante a 9 a 534,
Caspuds do ssta periodo, una prucha analitics méstro la auson
cia dol matouricl ¢ partida. Lusgo sa enfrié la mezcla de
rusccion a G - 58 C, se separd por Piltrecion y ee lavd con
agua hasta que guodd libro do 4lcali, Cuspuds do sacer a mg
nos da 700 €, se obtuvisron 40,3 partes deo 2,2'-dicloro~hidry
zobenceno da un punto da Fusidn do 65 & 870 €, representando
goto un rondiniento del B0 A del todrico.

5o logra ol mismo rasultadeo si se apllca una canti
dad corroopondlonto do f{sppropenol on lugar dal motanunl,

$i se uss yns solucion souose de hidrosulfuro de =g
¢ic on lugar ©2 la solucion da hicrosulPuro da sodio y tiosu}l
fato do sodio y, el hidrosulfuro du sodic se aplics en un ax

caoo molar da 2,0 a 3,0 molos por mol do 2,2'-dicloreazoxibep



145

150

155

160

165

ceno § la rsgceion se llova a cabo en forme distints a la
descrita on sste ajemplo, se logrs practicamento el mismn
ragultado en cuento sl rendimisnto y a la pureza d.i 2,2'=
dicloro~hidrazobencenc.
Ejsmplo 2

80,4 partes de una splucidn acuosa de hidrosulfure
de sodic/ticsulfato da sodie (35 % de HaHS, 8 % da "325203)
sa affadicron a una mezcla que comprends 53,4 partes ds 2,2%«
dicloroazoxibenceno en 130 partes do stanol a temperatura
smbientn. Subsecuentements, la mezcla de reaccidn se 1lavé
a 658 C dentro de 1 hora y se somet{d adicionalmente a refly
jo a 75 - 782 C durante 3 horas mas, Durante sste perfoda,
6l pH se mantuvo constante a 9 @ 9,4, La mezcla de reacclon
se anfrio luege & 0 - 58 C, se separt por Piltracicn y se
lavé con agua hasta qus quadé libre de alecsli. Oaspués da
sacaxr a2 msnaus do 70e [, ss obtuvieron 37.3 partes do 2,2'=-
diclorohidrazobancena de un punto do fusion de 0GR C, reprs
santando &sto wn rondimiento del 74 % dal tedrico,

84 se uss una solucion acuoso da hidresulfurs de
sodio en luger de la citada solucidn de hidrosulfuro de 50
dio y tiosulfato ds sodio, y 21 hidrosulfuro de sodin se apli
ca en un exceso moler de 2,0 a8 3,0 moles por mol de 2,2'-di
cloroazoxibonceno, y la reaccion sc llasva a cabo en forme dis
tinta o la descrite on oste ojamplo, os logra practicaments

el mismo resultado sn scusnto al rendimisnto y pursza del 2,2'-
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dicloro=hidraroboncono,

Ejemplo 3

90 partss de una solucidn acuosa de hidrosulfuro
de sodf{o/tiosulfato do sodio (35 % de NaHS, 4 7 do Na,5,0,)
s8 affadisron a una mezcla que comprands 51,5 partos de 2,2%'=
dimetoxiszoxihoncano en 1550 partos de metanol a tomperatura
amhienta durznta 5 horss, Subsccusntuments, la mezecla de
raqeeion se somatia a reflujo a 70758 C durants 2-1/2 horas.
El pH se mantuva entra 8,5 y 9,4, Deepués do este periodo,
una pruoba onalitice méstrd la susencia del matsrial de par_
tida y la mezcla do roaccion so enfrid hasta D-59 C, luego
8o saparﬁ por flltracion y se lave con agua hasts que quedé
libra de alcali, Dospuds ds sacar a menos da 709 C, se obty
vioeron 35 partes ds 2,2'-dimstoxihidrazobancann de un punteo
de Pusin de 100~102¢ C, representando ésto un rendimiento
dal 72 £ dalitaorico,

S8 logra practicamonts el mismo resultado si se
usa una cantidod corraspondisnts da glicol en luger dal me_
tanol.

51 sa usare una solucfén acuosa ds hidrosulfuroc de
sodio 2n lugar da ls solucion de hidrosulfuro de sodio y tig
aulfaty de sodioc y, @l hidrosulfurp de sodic se aplica on un
axcaso molar de 2,0 & 3,0 molaes por mol do 2,2'-dimotoxiazo_
xibencens y la rsaccion so lleva s cabo de otra mensra a la

descrita en aste ojample, sa logra practicaments el micmo rg
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sultado en suanto a rendimianio y pureza dsl 2,2'~dimstoxihi
drazabsncano,
Elempla 4

®S partas do una solucion scusss do hidrosulfuro
de aodio/ticsulfato de sodio (35 .0 do MalS, 6,5 £ de Na,S,0-)
89 agregorcn a ung mezcla que comprende 67,2 partes de 2,2°,
S,5t~totracleorgazoxibenceno en 226 partss de wmetenol, a tom_
paratura ambients, Subsocusntemante, la mezcia da roeccidn
66 sometld a Beflujo a 70-750 C durante 2 horas, dursnte las
cualas sl pH sa montuvo constante a 9,0, La mazecla de roace
cion se enfris luego graduelments a 2-52 ©, so separd por
Filtracion y se lavd con agua hasts que quade libre de 51qg
11, Oespuds do sacar a menos da 709 T, se obtuvieron 48 par
tas tle 2,27,5,5'«-tatraclorohidrazobenceno de un punto de fu
sion de 123-1250 C , reprssontonde @sto um rendinmiento del
75 % del tedrica.

51 80 usa una solucion acuoss de hidrosulfurs de
sodio en lugar da la solucion da hidresulfurc de sodio y tig
sulfoto de sodio, y 8l hidrosulfure de sodio ss aplica an un
gxcesq malar de 2,0 a 3,0 molas por mol de 2,2°',5,5'-tetraclg
roazpxibenceno, y lsa reaccion 58 lleva a cabo en Parma distin
ta a le descrite on aste sjemplo, se logra practicemente sl
mismo rosultado en cuanto a rendimisnte y purezs del 2,2%,5,

5*«tatraclorohidrazobancena,.

Ejemple 3



83 partes cdo una suluckdin acuosn do hicrosulfurs
22 Us sodia/tiosulfata de sadio (33 3 do maMS, 9 ¢ de Huzsﬁc3)
86 sfiaieron a une mozcls que comprendo 65,4 partos do 2,2'e
dinstoxisd, S'aiicloroazsxiboncend an 156 partss oc metanol o
terporaturs achionts, curante 99 sminutos, La mezels de roac-
c$in se somotid lusgd s roflujo & 70-78% © durante un pociow
275 do ce § horas. L1 pH ee mantuva constonte s @ o U,4. Coaspuds
de este periade, une prunba snalftics mostrd la aussncio del
natorial do partisa, La nezcls de ransccidn se enfrld o S-5.€
st sogerd pur fllirscidn y se lesvd con ague hasta que cquodd
llbre de Silcali. cospuds de socor o mencs do T4t €, e obtue
234 vioron 4G partas do 2,2%~dimotoxi~3,5'«diclorohicrazobencons
ge oo punte da fusidn de 1167 L, ropresentando fetc un rondi
oleoto ¢sl 76 ) del tedrico.

ta raduccisdn puoce reelizarsu précticemente con ol

rdaca resultado, sl 8o splica una cantided correspondiscie
235 de otoxiglicol en luger ol metancl.

51 ea usn una sojucidn scunsa do hidrosulfuro de
8ndio en -uger de la solucidn de bicrosulfure ce soulo y tig
sulfato de sodio, y el hicrosulfuro de soclo s¢ splica on un
excess molar te 2,0 o 3, . moles pop mol do 2,2'«-Glontoxie’ S5'e

240 dicloroszaxiboncons y, le rosccidn ss lleva a cabs ce otra
manezn a la vescrita on aesto ejsmplo, s8 logro practiconente
al 1lsmo resultsds sn cuanto & tendimionto y puroze Cel 2,3'=

ginotoxiws,Ht=diclorshidrezol ancena.

Elemplo §
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90 pertas de una solucion acucsa de hidrosulfure
de sodio/tioszulfato de sodic _(35 # da NaHS§, 10 :%’ da “325203)
88 anregaron a una mszcla de 45,2 partos do 2,2t~dinetilazp
xibanceno on 150 partes do metanol 8 70-75 2 L, Subsocuonte_
mentae,le mezola de resccion se sometid o refluje a 748 C duréﬁ
to 4 horas. E1 pH se mantuvo constante a 9 a 9,4, A continue_
cidn, la mezcla de roaccidn ss onfrid s 90-50 £, sec eapard
por Piltrpcifn y so lave con agus hests que quedo libre de
8lcali, La torts de promsa so secd a menos de 708 C, So obty
visron 32 parta§ da 2,2'-dimotilhidrazabencaenc dn.un punto
de Puasion de 162-1648 C, roprasentands 8sto un rondimiento
dol 75 7 del tedrice,

Si se usa una solucion acupsa ds hidrosulfuro da
sodio an lugar de las solucion de hidrosulfure de sodio y tip
sulfato dao sodic, y el hidrosulfurc de sodio se aplica en un
exceso nolar de 2,0 8 3,0 moles por mol de 2,2'-dimetilazoxi
benceno, y la Teaccitn sc ofoctie on forms distinta a la des
crita en este sjemplo, S8 logra practicaments sl mismo rosul
tado on cuanto 2 rendimlento y péreza dol 2,2'~dimatilhidra_
zobenceno,

Elemplo 7 ‘

82 partes da uns solucion acuosa do 35 % de hidra_
sulfuro de sodio, libre de tlosulfato do sodio, sec afisdieron
g unha nmozcla éua camprends 53,4 partes de 2,2'-dicloroaszoxi_

bonceno sn 99 partes da dimetilformamida & GO-652 C, dantro



270 do 1 hora, Subsecuantomenta, la tomperatura de la mezcla de
roaccian so alevd a 759 C y se mantuvo a 70-7580 C duranto
3 horas, El pH do la mezecla da rosccidn Pus antre 9,5 y 10,0
Daspiias do ostn periodo, una prueba analitica mostrd la au_
sancis dol moterial do pertida, Luege la mezclas do roaccidn

275 so enfrio a 02 C, ol productn soperasde se sopard por filtra
cién y 80 lavd con agus hasta qus quoda libro de dlcali, Dog
pu@s do sacar a menos do 70¢ C, ss obtuvinron 44,6 partas de
2,2\iclorohidrazoboncens de un puntp de fusion de 85-870 C,
roprasentando dsto un rundimisnto del 88 % del teorice.

280 S50 logra un rasultado somojants sl se smplea la
misma cantidad do sulfoxido do dimetils on lugar do dimeti)
formamido an ol ojomplo arriba desgerito.

S1 se usa, on lugar dal 2,2'«dicloroazoxibencano,
una cantifad squivnlente ds los otroa dorivados de azoxiben

285 cono doscritas on los ajemsplos anterioras, y las reacclonas
so ofoctdsn do mon:ra distinta a la descrita en esta ajomplo,
so obtionan los derivados do hidrazobonteno corraspondianies
con huanas purazes en un randimisnto del 70-88% del tadrico.
Ejemplo 8

290 84 partos do una solucion acuosa de hidraosulfuro
de sodia, libre do tiosulfato de sodio, se aMadieron a una
mazels que comprando 53,4 partes de 2,2'»dicloroazoxibonca_
no an 140 partes de morfoline a 60-658 C, durante 90 minutos,

Subsecuontemente, la temperatura da reaccion se slava a 758C
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y se mantuvo a osta teaperatura durante 2 y 1/2 horas. A cop
tinuacidn, la temparaturs ss alevd adiclonalmanto a 900 C y
se manbuve a asa tomperobura durente 1 hara, £l pH de la weg
tla do roaccidn vario antre 9,5 y 10, Despuds de asta peric_
do, una pruaba analities mostré le ausancie dol métarial ds
partida. Lusgo la muzcla da roaceldn sa enfrid a 200 C y s6
noutralizd cuidodosamente con 400 partes de acide clorhidri_
co de rasiitencia al 15 %, a una temﬁeratura 1nFariur a 208 ¢,
Lusgo la mozcle de resceidn so onfrid e 058 C, so sapard por
Piltracion y 86 lavd con sgua hasta qua quadé libre de clory
ro, Despu@s de sgcar a menos do 708 C, se obtuvisron 40,1 paz
tas de 2,2'«diclorohidrazebenceno de un punto de fusion de
854 C, representando de ests manera un rendimisnte del 79 0
del tedrico.

Si se usaran cantidadus equivalentes do 2,2'=dime_
toxiboncano 0 2,2',5,5'~tetracloroazoxibanceno 6 2,2'-diclorg-
5,5'-dimetoxiazoxibancan6 0 2,2'%=dimgtilazoxibanceno, en lu_
gar del 2,2'~dicloroazoxibancanc usado en el ejomple antsrior
y la reaccidn ss llevara a cabo @n forms distinta a la descri
te an aste ojemplu, se obtiesns un hidrazobenceno corraspondisn
te an un rendimiento del 72 ol 88% del tedrice,

Ejemplo 9

65 partes de una solucidn acuosa de 36 % de hidre_

‘sulfuro de sodio, contuoniendo 1 R de ticsulfato de sodio, se

affadisron a una mezcla que comprande 51,6 partos ds 2,2'~dimg
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320 toxiazoxibenceno on 160 partes de sulfoxido de dimetilo a
g0e T dentra de 1 hora, Subsecuontementa, la tempareiura ds
ls mezcla do reaccion ss elovd s 758 C y se mantuvo a 70-75¢
€ durenta 2 y 1/2 horas. EI pH da la mazcle de rescclon sa
ma&kuvo entre 3,5 y 10, Cospude do meta parfoda, unz prucba

325 onelitics mostrd la susancia dol material de partida, Luano
so anfric la mozcla da roaccion a 08 C, o) producto separa_
do ec Pilyro y se lavd con agua hasts qus quedd libre do g}
cali, Despuds da secor o mengs de 700 €, sz obtuvieron 43,0
partes do 2,2'-dimotoxihidrazobenceno de un punto do fusion

330 do 100-1028 C, roprosentando asto un rendimionto del 86 7
dal tedrico,

Se obtiona préctlcamenta 8l mismo resultado si se
usa la miosma contidad do dimetilformamida en lugar dol sulfd
xido do dimatilo on el sjomplo arriba dosecrito,

335 tjemplo 10

85 partos do una solucidn acunsa ds hidrosulfuro
de sodia/tiosulfato da sodio (36 i de NaHS, 2 % de Nao,S,04)
so afladisron a una mazela qua compronde 80,4 partas do sal
disodics de 3,3%-disulfoazoxibsnceno an 245 partas de metanol

340 o 60=059 € durants 90 minuteos, Subsacuontomonte, la mezcla
da rosccion eo sometic a reflujo a 700 £ - 752 C durante un
purIodo de 2 ¥ 1/2 horas. El pH #o mantuvo constanto o 0,5 a
9. Cospuds de esto parfodo, una prusba analitica mostrd 1a ay

soncia dol matsrial de partida, Luege se enfris la mozela de
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regceidn a 0-58 C, so sapard por Piltracidn y se seco por
suceion, Despuds do sscar = nencs de 709 T, se abtuvicron
68,5 partns do sal discdics de 3,3'~-disulfohidrazebonceno,
reprasentende do osta nomrers un reondimiénto del 88 7 del
tagrico.

Se shtienon rosultados practicamente seme jentes
si so ussn cantidados corrospandientaes do dimetilformamida
o sulfoxida de dimetilo en lugar del motsnol usado en el
zjemplo antarior,

Do manora sanejente, la praparaciéﬂ antorior pue_
de llavarse a cabo en modio puraments scunse a 20-100¢ C,
reasmplazendo al matanal ueade en sl sjomplo anterior con
agua.

gEIrvInNoICAC
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1) procodimisnto para la fabricecidn do dorivados
de hidrazobancens do lz formula genscal (1)

X

an la que X represents un atoms da hidrdpeno o cloro, o un
grupo metilo, motoxi, etoxi, -S0.H 0 -COOH, e Y representa
un atonmo de hidrogreno o d2 cloro o un grupo metilo,metoxi,

-804 & ~COOH, caracterizado porque un derivado szoxibanceno
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da la férmuls goneral (2)
R X
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en 1a que X 2 Y son como 86 defino arriba, se disuelvs on
agua o un solveonte organico miscible on anua o mezclss do
los miomos, y se raduce con hldrosulfuro do sodio qus pug
da contenor los productos secundarios Pormados normslmane
ta durante ol curso de su fabricacidn y/o almscenamiento,
pudiendo yoriar el porcentajo del solvanto ofginico migm
cible en aqua de O a 10085, dependiondo de les caracterfs-
ticas de solubilidad dol darivedo azoxi on la mezela resu}
tanto, n» temporaturas entra tomperatura ambisnte y la tep
paratura de ctsfluje del sclvente o de ls mazcla do solvap
te y agua usada, a preeion nurmal o lineramante slevada
2,) trocedimianto de conformidad con la reivine
dicacidn caractarizads porque la reduccidn so lleva a ca=
bo con une solucidn scuosa do hidrosulfuro de sodio da
qrade toonice, do raesiatoncia dol 2-508, qus pucda cone
tonar 1=15% da tiosulPato do sodio como producto sacundsrio,
3.) Procedimianto de conformidad con las reivig
dicacionss 1 y 2, caractorizado porgue la reduccion se llg
va a cabo en una solucion alcohdlice ascuoss, siende la cofn

centracion del componente slcoholico ds la ascala ds antra
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10 y 80 & en pesa,

4),~ Procsdimiento de conformidad con las pelvin_
dicaciones 1 a 3, caracterizado porque coms compenenta alcg
hélicu de la sclucion alcoholica scucsa, &8 upa un alcohol
alifatico inParicr quo contione de 1 a 4 atomos do carbono,
glicol o un alcoxiglical infarior.

5).~ Procodimiento ds conformidad con las reivin_
dicacionas 1 y 2, caracterizado porque como solvente misci_
ble sn agua, se use dimetilformamida, o bien sulfoxide da
dimetile, morfolina o piridina,

6).~ "PROCECINIENTG PARA LA FABRICACION DE DERI_
YADNS OE HIDRAZOBEMCENOS",

Esta momoria consta do 10 hojas folladas y mécay

nografiadas por un solo lado do sus caras,

Madrid, 15 de Enerc ds 1,976
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