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TISLAVA

(54) Spbsob vyroby 2-amino-2-metyl-propionitrilu

Vyndlez sa tyka spbsobu vyroby 2-amino-
-2-metylpropionitrilu reekciou 2-oxy-2-metyl-
propionitrilu s plynnym amoniakom 28 atmo-
sférického tleku pri teplote do 65 “C, s vyu-
#itim dosycovenia plynnym emoniskom, s &a-
som doreagovania 2 dni pri laboratornej tep-
lote s ndslednym odstrédnenim reskinej vody
% reakinej zmesi pretrepanim s tuhym hydro-
xidom draselnym. Vzdjomny pomer medzi emo-
niekom a 2-oxy-2-metylpropionitrilom je 1,45
molu : 1,0 molu. V prvej fdze reaguje 0,86
molu NH3 s 1,0 molom 2-oxy-2-metylpropioni-

trilu pri teplote, ktord se dosishne uvolne-
nym reak¥nym teplom. Potom ge reak¥nd zmes
chlad{ na teplotu 18 a% 25 “C za siZasného
dosgcogania plynnym amoniakom v mnoZstve

0,57 molu. Reak¥nd zmes sa po odstréneni
reakinej vody predestiluje za zniZeného tla-
ku. Rychlost zavddzania NH3 Je v prveJ féze

0,5 g/min pre 1 mol vychodzieho nitrilu a
vidrg?ej fdze 1 g/min pre 1 mol vychodzieho
nitrilu.
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Vyndlez sa tyka sp8sobu vyroby 2—am1no-2-mety1propion1trilu reakciou 2-oxy-2-metyl-
propionitrilu s plynnym amoniakom.

2-amono~2-metylpropionitril je medziproduktom pri vfrobe niektorfych, najma herbictdne
ddinnych ldtok (nepr. cyanazin).

Z literatiry si zndme spbsoby viroby 2-am1no-2—metylpropionitrilu reakciou 2-oxy-2-
~metylpropionitrilu s amoniakom.

PodYa US pat. 3 928 357 (1975) sa vyrob{ 2-emino-2-metylpropionitril 6-hodinovym sy-
tenim 2-oxy-2-metylpropionitrilu bezvodym plynnym smoniskom pri 15 % a nagledujici den
5~hodinovym sytenim pri 25 °C. Produkt sa z reakinej zmesi extrahuje bengénom. Jap, prihl.
2,140.308 (1964)-uvédza postup pripravy 2-amino-2-metylpropionitrilu z 2-oxy-2-metylpropio-
nitrilu a plynného emoniaku pri teplote do 65 °C s ndslednym 3-hodinovym gohrievenim na
60 °C a po ochladenf extrahovenim do éteru. VjtaZok moZno Zvysit pridenim Glauberovej soli
do resk®nej zmesi.

V Org. Syntheses, Coll. Vol. 2, 29 (1943) sa uvéddza priprava 2-smono-2-metylpropionitri-
lu nasytenim metanolického roztoku 2-oxy-2-metylpropionitrilu suchym plynnym emoniskom, .
udriievenim reak¥nej zmesi 2 aZ 3 dni pri teplote okolia a vydestilovanim rozpiitadla.

Teraz sa zistilo, Ze 2-amino-2-metylpropionitril je m¥Zné pripravit reakciou 2-oxy-
-2~-metylpropionitrilu s plynnym amoniakom za atmosférického tleku pri teplote do 65 °c,
2 vyufitf{m dosycovania plynnym amoniskom, s ¥asom doreagovenia 2 dni pri laboratérnej
teplote s naslednym odstrénenim resk¥nej vody z reekZnej zmesi pretrepanim s tuhym ﬁydro-
xidom draselnym sp8sobom podla vyndlezu.

Podstata vyndlezu spo¥iva v tom, Ze vzdjomny pomer medzi amoniskom a 2-oxy-2-metylpro-
plonitrilom je 1,45 mélu : 1,0 mélu, prilom v prvej fdze reaguje 1,0 mdl 2-oxy-2-metylpro-
pidnitrilu s 0,88 mélu Ni; pri rychlosti zavédzenia 0,5 g N, . min~' pre 1 mol vfchodzieho
nitrilu a reaskcis prebieha pri teplote meximdlne 65 °C, dosishnutej uvornengm reaknfm
teplom, potom sa reakd¥nd zmes ochladf{ na teplotu 18 a% 25 % za st¥asného dosycovania plyn-
nym emoniskom v mno%stve 0,57 mdlu zavddzacou rychlostou 1 g NH3 . min*' pre. 1 mol v¥chodzie-
ho nitrilu a reak¥nd zmes sa dalej po odstréneni reak#nej vody predestiluje za zni%eného
tlaku,

Hlavnd vyhode .spSsobu vyroby podla vynélezu a rozdiel oproti doteraz gndmym sp8sobom
spo¥iva v tom, Ze v celom procese sa nepou%ije organické rozpudtadlo. Reakdnd vode sa z reak&-
nej zmesi odstréni pretrepanim s tuhym hydroxidom alkalického kovu, vjhodne 8 hydroxidon
draselnym,

Reakcia prebieha podYa reak&ne] schémy:
3 CH3 NH
~— ///‘ ' NN

+ NH

3 ¢ 1,
/ \ cu3/ N ex

Sp8sob vyroby 2-smino-2-metylpropionitrilu pod¥a vyndlezu md oproti znémym postupom
beztlakove] vyroby daldiu vyhodu vo vy3sich v§taikoch, v lep3ej kvalite produktu ako aj
v 3etren{ organickym rozpidtadlemi a energiou. '

Nasledujice priklady objesnujd, ale neobmedzujd spSsob vyroby podTs vynélezu.
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Priklad 1

Do 250 ml banky opatrenej mieX¥adlom, spatnym chladiZom, privodom na zavddzanie plynu
a teplomerom sa naddvkovalo 85,1 g (1,0 mol) 96 %-ného 2-oxy-2-metylpropionitrilu, do
ktorého sa za chladenia a zdrZovania reak&nej zmesi nae teplote 25 °C a za intenz{vneho
nieSania zavéddzal plynny smoniak dovtedy, kym prirastok na vdhe reskinej zmesi nebol
25 g (1,45 molu) amoniaku. Banka sa uzavrela a odstavila pri laboratérnej teplote na 48
hodin. Potom sa obsah banky prelial do rozdelovacieho lievika a pretrepal sa dvekrdt 10 g
tuhého hydroxidu draselného ze vyvoja prebyto¥ného smoniaku a vydelenia vodno-alkalickej
vrstvy z reakdnej zmesi. Vodné vrstva se zakaZdym vypustila & surovy produkt sa predesti-
loval ze zniZeného tlaku. :

Zi{skalo sa 70,4 g produktu s teplotou varu 49 a% 50 °¢c pri 1,99 kPa s obsshom
96,35 % 2-smino-2-metylpropionitrilu (stanovené metddou plynovej chromatografie a kontro-
lované potenciometrickou titrdciou). VjtaZok bol 84,0 % tedrie, poZftsné ne 2-oxy-2-metyl-
propionitril. ’

Priklad 2

Do 250 ml resk&nej banky s mie3adlom, teplomerom, spatnym chladiZom a privodom ne dév-
kovenie plynu se navé¥ilo 85,1 g (1,0 mdl) 96 %¥-ného 2-oxy-2-metylpropionitrilu. Za inten-
zivneho miefania sa do reakZnej zmesi zavddzal plynny smoniask, prifom teplota reakéne]
zmesi stiple z 25 °C na 64 °C, teplota potom vplyvom okolitej teploty poklesla na 62 .
Reak¥nd zmes sa potom ochledila na laboratdrnu teplotu, pri ktorej sa dosftila smoniakom s
(asi za 20 minit) tek, aby obsshovela 25 g (1,45 mélu) amoniaku.

Po 2-dnovom stdtf pri laborntérnej teplote sa obsah banky preniesol do rozdelovacieho
lievika, pretrepal sa dvakrdt s 10 g tuhého hydroxidu dreselného. Vylu¥ené vodno-alkalické
vrstvy se v oboch pripadoch oddelili, surovy produkt, zbaveny reaknej vody sa predestiloval
2za zni%eného tlaku., Ziskelo sa 75,2 g destilovaného produktu s teplotou varu 48 a% 50 %
pri 1,99 kPa, s obsahom 95,67 % 2-amino-2-metylpropionitrilu (stanovenﬁ metédou plynove]
chromatografie a kontrolované potenciometrickou titréciou). Vytaiok bol 89,10 % tedrie, po-
&{tané na 2-oxy-2-metylpropionitril.

“

PREDME?T VYNALEZU

Spbsob vyroby 2-amino~2-metylpropionitrilu reakciou 2-oxy-2-metylpropionitrilu s plyn-
nym smoniskom za atmosférického tlaku pri teplote do 65 o & vyufitim dosycovania plynnym
amoniskom, s &asom doreagovania 2 dni pri laboratérnej teplote s ndslednym odstrénenim
reak&nej vody z reskZnej zmesi pretrepanim s tuhym hydroxidom draselnym vyznadujici sa
tym, %e vzdjomny pomer medzi smoniskom a 2-oxy-2-metylpropionitrilom je 1,45 mélu : 1,0 mé-
lu, pridom v prvej fdze reaguje 1,0 mél 2-oxy-2-metylpropionitrilu s 0,88 mdélu NH3, 8 rych-
lostou zavddzania NH3 0,5 g . m:l.n'1 pre | mol vychodzieho nitrilu a reakcia prebieha p?i
teplote dosishnutej uvolnenym reakdnym teplom, potom se reakind zmes chladi ne teplotu 18
a% 25 °C za si¥asného dosycovania plynnym amoniakom v mnofstve 0,57 mélu s rfchlostou ze-
véddzenia 1 g . min™! pre | mol vychodzieho nitrilu a reek&néd zmes sa dalej po odstréneni
reakZnej vody predestiluje za zniZeného tlaku.
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