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Vynélez se tykd zplsobu CiSténi N-kyane-
tylderivatd primérnich aromatickych aminid
obecného vzorce I

X

@ NH-CH-CH=CN
Y ° {l’

kde Y znadi H, alkyl s 1 aZ 3 atomy uhliku,
CH3CONH-, C2HsCONH- a X zna¢i H, -OCHj3,
-0C2Hs.

N-kyanetylderivaty uvedeného vzorce se
pFipravuji zndmym zpisobem reakci prislus-
nych aromatickych amind s akrylonitrilem
(Organic Reactions 5,79).

K potladeni tvorby N,N-bis-kyanetyl-deri-
vAt{ se provadi reakce s vfhodou ve vodném
prostiedi (Denis G. a spol.: Chem. Abstr.
61, 6885), piipadng za pfitomnosti katalytic-
kého mnoZstvi silné minerdini kyseliny (Brit.
pat. 941 109).

Kyanetylace ve vodném prostFedi probiha
pom#&rné pomalu, coZ zdvisi na bazicit& vy-
choziho aminu a vyZaduje n&kolikahodinovy
var reakéni smési. Reakéni produkt pak ob-
sahuje dle reak&nich podminek promé&nne
mnoZ¥stvi nezreagovaného vychoziho aminu,
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coZ je pro nékterd pouZiti na zavadu. Cisté-
ni se provadi vétS§inou zndmym zplisobem
destilaén. Nevyhodou destiladniho zpisobu
disténi je, Ze N-kyanetylderivaty jsou po-
mérné mdlo t8kavé a pii teplotach nad 150
stupiifi Celsia se jiZ znateln® rozkladaji, tak-
¥e je nutno je destilovat vakuové. Z toho di-
vodu lze takto distit jen nesubstituovany N-
-kyanetylanilin (teplota varu 150°C), pfi-
padné niz8i alkylderivdty. Méné tékavé N-
-kyanetylderivdty lze pak Cistit mdlo selek-
tivni krystalizaci. Oba tyto zplisoby jsou na-
vic zatfZeny znadnymi ztrdtami na produk-
tech.

Uvedené nevyhody odstraiiuje zpisob Ci3-
t&ni N-kyanetylderivatd primérnich arome-
tickych amind podle vynalezu.

Zptsob ¢isténi N-kyanetylderivatt primér-
nich aromatickych amin@t obecného vzorce
I

X

(O)-NH-CHCHz EN
1)
/ (
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kde Y znadi H, alkyl s 1 aZ 3 atomy uhlfku,

CHsCONH-, C2H5CONH- a X zna&i H, -OCHj3,
-0C2Hs, ziskanych kyanetylaci odpovidajicich

primédrnich aromatickych amint vzorce II'

X
Y (H)

kde X a Y maji vy$e uvedeny vyznam, od
vychozich nezreagovanych bézi, spoiva pod-
le vyndlezu v tom, Ze se po provedené kya-
netylaci pfevede nezreagovand vychozi ba-
ze ve vodném prostiedi kyselinou mravenéi
v mnoZstvi minim4lné ekvivalentnim k mnoz-
stvi nezreagované vychozi{ bédze pfi teplot&
nad teplotou tdni smési na odpovidajici ve
vodé rozpustny mraventan a N-kyanetylova-
ny amin ve zifedéné Kkyselind mravenéi ne-
rozpustny se ochlazenim pod teplotu tuhnu-
ti pfevede do krystalického stavu, nadeZ se
oddéli filtraci. Zpfisob je aplikovatelny s vy-
hodou na anilin. Cist8ni se mfZe prov4dst
tak, Ze se smé&s N-kyanetylanilinu s anilinem
pfevede ve vodném prost¥edi silnou mine-
ralni kyselinou (napf#. kyselinou solnou) v
roztok soli a podvojnou reakci se sodnym,
draselnym nebo jinym ve vod& rozpustnym
mraventanem se z roztoku za chladu vy-
loudi &isty N-kyanetylanilin.

ZjednoduSené lze istit pfimo reak&n{ smés
po kyanetylaci anilinu. V tomto p¥ipad& se
k suspenzi taveniny surového produktu, ky-
anetylace pii 50 aZ 95 °C p¥id4 kyselina mra-
vencl v mnoZstvi minimélng ekvivalentnim
k mnoZstvi pfitomného anilinu a ochlazenim
vykrystaluje z taveniny &isty N-kyanetylani-
lin.. P¥ebytek kyseliny mraven&i neni dleni
na zavadu, nevadi rovn&Z p¥itomnost slabsi
kyseliny, nap¥. kyseliny octové, kterd se
pfi kyanetylaci aromatickych aminfi €asto
pouZiva jako katalyzator. Pokud je ve smg-
si pfitomna ve v&tSim mnoZstvi silnd mine-
ralni kyselina, je tfeba ji neutralizovat al-
kaliemi, nebot by udrZovala N-kyanetylani-
lin v roztoku.

Obdobnym zplisobem lze distit N-kyane-
tylderivaty i jingch primérnich aromatickych
amindi od nekyanetylovanych vychozich bé-
zi, podminkou v3ak je, aby tyto primérni a-
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miny meély pribliZng stejnou bazicitu. jako
mé anilin (pKa : 4.6 p¥i 25°C) a aby tvofily
s kyselinou mravenéi nehydrolyzujici sl : .
dobfe rozpustnou ve vodg. Jejich: N-kyane-
tylderivaty musi b§t za norméini teploty
pevné a ve vod& maélo rozpustné, aby po
hydrolyze jejich mravenéanti z reakéni smé-
si vykrystalovaly a daly se oddé&lit filtraci.
V nésledujicich pfikladech jsou uvedeny
moZnosti pouZiti vynélezu, nejsou viak jeho
omezenim. Uvddéné dily i procenta -jsou
hmotnostni. .

Pfiklad 1
50 d surového N-kyanetylanilinu s obsahem

5 % anilinu se rozpusti za horka v 83 d
15 % kyseliny solné a p¥ipadnou kleraci se

odstrani stopy zpolymerovaného akrylonit-

rilu. Filtrdt se ochladi na 30°C a za miché&-
ni se vkapdvd do roztoku mraven&anu sod-
ného piipraveného rozpusténim 14.5 d NaOH
a 18.5 d kyseliny mraven&i 85 % v 50 d vo-
dy. Ze smési vykrystaluje N-kyanetylanilin,
ktery se zfiltruje a promyje vodou. Ziskéd se
tém&F bily produkt t. tuhnuti 51,5 °C ve vy-
t8%ku 94 %, chromatograficky jednotny.

Pf¥iklad 2

K suspenzi surového N-kyanetylanilinu,
ziskaného kyanetylaci 28 d anilinu v 250 d
vody 20 d akrylonitrilu za varu, se po od-
destilovani nezreagovaného akrylonitrilu
pridd p¥i 70°C 2'd kyseliny mraven&i 85 9.
Za michani se suspenze zvolna ochlazuje,
¢imZ tavenina zkrystaluje. Po ochlazeni na
20°C se smés odsaje a promyje vodou. Zis-
kd se 40 d N-kyanetylanilinu t. tuhnuti 51,0
stupiiti Celsia chromatograficky jednotného.

Priklad 3

Stejnym zplisobem se isti surovy reakénf
produkt kyanetylace m-toluidinu ve vodném
prostfedi. K vodné suspenzi po skondéent
kyanetylace se p¥i 70°C prFid4 na zaklads
analytického stanoveni nezreagovaného m-
-toluidinu 1,1 ekv. kyseliny mravené&i a sus-
penze se za michéani zvolna chladi na 20°C.
Vykrystalovany produkt se zfiltruje a pro-
myje vodou. Ziskéd se €isty N-kyanetyl-m-to-
luidinu t. tuhnuti 48 °C.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zpfisob ¢isténi N-kyanetylderivatd pri-
maérnich aromatickych aminii obecného vzor-
cel

X
@ NH-CH=CH=CN
Y (1)

kde Y znaéi H, alkyl s 1 aZ 3 atomy uhliku,
CH3CONH-, C2HsCONH- a X znafi H, -OCHj3,
-OC2Hs, ziskanych Kkyanetylaci odpovidaji-
cich primérnich aromatickych amindi vzorce
I1
X
NH,,

y ()

‘kde X a Y maji vySe uvedeny vyznam, od

vychozich nezreagovanych bézi, vyznaleny
tim, ¥e se po provedené kyanetylaci pfeve-
de nezreagovand vychozi bédze ve vodném
prostfedi kyselinou mravenc¢i v mnozstvl mi-
nimélng ekvivalentnim k mnoZstvi nezrea-
gované vychozi baze pii teploté nad teplo-
tou t4ni smdsi na odpovidajici ve vodé roz-
pustny mraventan a N-kyanetylovany amin
ve zred&né Kyselind mravendi nerozpustny
se ochlazenim pod teplotu tuhnuti pFevede
do krystalického stavu, nateZ se oddéli fil-
traci.

.Severografia, n. p., zfvod 7, Most
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