IZONIAZYD

(hydrazyd kwasu izonikotynowego)

(estryfikacja)
ESTER ETYLOWY KWASU IZONIKOTYNOWEGO
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Odczynniki:

Kwas izonikotynowy 10 g

Kwas siarkowy 10 cm?®
Etanol bezwodny 75 cm®
Roztwoér 25% amoniaku ok. 35cm?®
Octan etylu ok. 100cm?®

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 250cm® zaopatrzonej w chlodnice zwrotng
zabezpieczong rurkg z chlorkiem wapnia umieszcza sie 75cm?® bezwodnego etanolu. Chtodzac
z zewnatrz woda z lodem wprowadza si¢ 10cm® stezonego kwasu siarkowego i dodaje 10 g
kwasu izonikotynowego. Zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢ w tagodnym wrzeniu przez 6 godzin
(kamyczki wrzenne!), po czym nadmiar etanolu oddestylowuje si¢ na wyparce prozniowe;.
Mieszaning poreakcyjna, chlodzac z zewnatrz lodem, alkalizuje si¢ 25% wodnym roztworem
amoniaku do pH ~8. Zawarto$¢ kolby przenosi si¢ do rozdzielacza i poddaje ekstrakcji
octanem etylu (4 x 25 cm®). Potaczone ekstrakty suszy si¢ bezwodnym siarczanem sodowym
lub magnezowym, nast¢pnie saczy przez karbowany saczek bibutowy i po oddestylowaniu
rozpuszczalnika pozostatos¢ poddaje si¢ destylacji pod zmniejszonym cisnieniem z kolby
Claisena z nasadkg Vigreux, zbierajac frakcje wrzaca w temp. 118-119°C
(pompka wodna, 25 Tr).



HYDRAZYD KWASU IZONIKOTYNOWEGO
(hydrazynoliza, aminoliza hydrazyng)

COOC,H, CONH—NH,
AN =
| + H,N—NH, — + C,H;OH
= X

N N
Odczynniki:
Ester etylowy kwasu izonikotynowego ilo$¢ z poprzedniego etapu
Wodzian hydrazyny 60% g.s.

W kolbie okraglodennej o pojemnosci 250cm® pod chtodnicg zwrotng ogrzewa sie w
tagodnym wrzeniu (kamyczki wrzenne!) przez 4 godziny ester etylowy kwasu
izonikotynowego, w ilo$ci z poprzedniego etapu, z 60% wodzianem hydrazyny (4,5 cz. obj.
wodzianu na 1 cz. wag. estru). Po schtodzeniu do temperatury pokojowej mieszaning przenosi
si¢ do lodowki. Nastgpnego dnia wydzielone krysztaty hydrazydu odsacza si¢ na lejku ze
szkta spiekanego (Shotta), poddaje krystalizacji z goracej wody 1 pozostawia w lodéwce do
nastgpnego dnia. Wydzielone krysztaly odsacza sie, a przesacz zaggszcza do polowy
pierwotnej objetosci 1 zbiera drugi rzut krysztatow. Oczyszczony hydrazyd kwasu
izonikotynowego suszy si¢ w eksykatorze prézniowym nad chlorkiem wapniowym.

Wiasciwosci: bezbarwne igly, o gryzacym smaku, tatwo rozpuszczalne w wodzie, trudniej w
bezwodnym etanolu, bardzo trudno w chloroformie i eterze. t.t. 168-170°C



