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(54)  VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON N-{BETA-CYANETHYL)-ANILIN

(57) Die Erfindung beinhaltet ein verbessertes Verfahren zur Herstellung von N-(3-Cyanethyl)-
anilin, einem vor allem in der Farbstoffsynthese gefordertem Zwischenprodukt. Das
Ausgangsprodukt Formanilid wird dabei bekanntermaRen mit Acrylnitril in Gegenwart verdunnter
Natronlauge, erfindungsgemaR nach einem in sicherheitstechnischer Hinsicht unbedenklichen,
kontinuierlichen Verfahren zum N-Formyl-N-(8-cyanethyl)-anilin umgesetzt und aus letzterem der
Formylrest nach dem erfindungsgemé&Ren Verfahren mit verdiinnter Natronfauge bei
Temperaturen von 25 bis 60°C abgespalten.
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Verfahren zur Herstellung von N=(B=Cyanethyl)=anilin

Anwehdunqsgebiet der Erfindung

' N -{B=Cyanethyl)-anilin ist ein wertvolles Zwischenprodukt,

" das vor allem ia der Farbstoffsynthese direkt oder nach Sub-
stitution des an der sckundéren Aminogruppe vornandenen Was-
serstoffatoms zur Anwendung kommt,

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Fir die Herstellung von N;(E-Cyanethyl)éanilin ist eine Rei-
he von Verfahren bekannt - so zum Beispiel die Umse tzung von
Acrylnitril in Gegenwa}t geeigneter Katalysatoren -, dis je-
doch in vielen Fallen den Nachteil haben, daB die Reaktion
nur unvollstandig ablduft bezishungsweise sehr lange Reakti-
onszeiten erforderlich sind., Ein weiterer Nachteil dieser
bekannten Verfahren besteht darin, daB die als Katalysatoren
eingesetzten giftigen Schwermetallsalze mit aufwendigen Me-
thoden und Anlagen sus dem ProzeBwasser entfernt werden mqé-
sen, “ ' . - .
Bekannt ist auch die Verseifung des N-(B-Cyanethyl)-aniliné
mit Sauren oder Laugen, die letztllch zum N-Phenyl-s-alanin
fihrt,

In der DE-PS 734 725 wird ein Verfahren beschrieben, wonach
man Formamide, zum Beispiél Formanilid, mit Acrylpitril in
Gegenwart alkalischer Katalysatorsn in die entsprschenden

‘Formylamino-fB~propionitrile umwandeln kann, aus denen dann
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 entsprechend der DE=0S 1 963 010 der Formylrest mit Sdure

hyaraly*;ach abgespalten wird und somit N-{%-Cyane*hyl)-aml-
noverbindungen in guter Ausbeute erhalten werden, Nach*elllg
wirkt sich dabei das Sicherheitsrisiko aus, das einerseits
durch die stark exotherme Warmetdnung der Reaktzon, andarer-‘
seits durch dis alkalisch katalysierte Polymerisationsnei-
gung des Acrylnitrils vorhanden ist. '

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Her=
stellung von N= (B—Cyanethyl)-anzlzn zu entwickeln, das, aus-
gehend von Formanilid, in schneller und einfacher Verfah=-
rensweisa unter Vermeidung sicherheitstechnischer Risiken zu
einem fur weitere Umsetzungen geeigneten Endprodukt fihrt,
das mit einem Minimum an Verunreinigungen ohne zusatzliche
Reinigungsoperationan,’wie"karistallisation‘oder Destilla-
tion, in der Farbétoffsynthese einsetzbar ist.

Darlequng des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfanren zu entwickeln,
durch das eine verbesserte und risikolose Herstellung von N=-
(B=Cyanethyl)~anilin ermdglicht wird, |
Die Umsetzung von Formenilid mit Acrylnitril verlsuft in Ge-
génwart einer geniigend groBen Katalysatormenge in Form einer
verdinnten Natronlauge von 5 bis 35 Gew,~% wider Erwarten

ausgesprochen schnell, so daf durch gleichzeitige Dosierung.

der Reaktionspaktner der HerstellungsprozeB der ersten Stufe

‘der Umsetzung kontinuierlich gestaltet werden kann. Dissse

Verfahrensweise hat auBerdem den Vorteil, daB sich stets nur
geringe Volumina der Reaktiongpartner im Reaktionsteil der
Herstellungsanlage befinden und somit auch bei Gberschiissig

'-angewandtem'Acrylnitril keine Gefahrenmomente auftreten kon-

nen. Weiterhin wurde Uberraschenderweise gefunden, daB man
die Abspaltung des Formylrestes in der zweiten Reaktionsstu=
fe im Gegensatz zur oben genannten Verfahrensweise auch in
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Gegenwartiverd&nntér, 5 bis 25 gew.-%iger Natronlauge, insbe-
sondere solcher mit einem Gehalt von 10 Gew,=%, bei Tempera-
turen von 25 bis 50° C, vorzugsweise von 35 bis. 40° C, so
steuern kann, daB man zu N;(B»Cyanethyl)-anilin in gutsr Aus-
beute kommt, Das erfindungsgeméfBe Verfahren hat dabei den
Vorteil, daB Verunreinigungen, wie sie bei der sauren Versei- .
fung durch Hydrolyse der Nitrilgruppe stets in nachweisbarer
GréBenordnung mitentstehen, unerwartsterweise im Endprodukt
nicht oder nur in Spuren auftreten, AuBerdem eribrigt sich
hier die Neutralisation der fiir die Katalyse der ersten Reak=
tionsstufe (Cyanethylierung) verwendetan~Natronlauge, da far
die Verseifung der Formylgruppe ohnehin weitere Natronlauge
zugegeben wird, Die Ausbeute an B-{Cyanethyl)-anilin betragt
Uber 90 % der Theorie, berechnet auf eingesstztes Formanilid,

Die Erfindung sei durch nachstehendes Beispiel erléutert, oh-
ne dieselbe jedoch darauf beschranksn zu wollen.

Augfihrungsbeispisl

In einen Reaktor mit einem Fassungsvermbgen von ca, 25 ml,
ausgestattet mit einem Heizmantel, Rihrer, Thermometer, Eine
fullstutzen und Uberlauf, werden mit Hilfe von Dosierpumpen
‘innerhalb von 2,5 Stunden gleichzeitig 242 g (2 Mol) gaF
schmolzenes Formanilid, 160 ml (ca., 128 g entsprechend 2,4
Mol) Acrylnitril und 104 ml einer etwa 20 %igen Natronlauge
kontinuierlich eingespeist und dabei kréftig gerinrt, Durch
den Heizmantel wird 60° C warmes Wasser gepumpt; die Reak=
tionstemperatur stellt sich durch die freiwerdende Wirme auf
ca. 63° C ein, Das kontinuierlich ablaufende P%Qduktiwird
tber eine mit Glaskérpern gefiillte Kolonne gesleitet und in
einem Auffanggefif gesammelt, wobei es sich in zwei Phasen
scheidet., Das nach 2,5 Stunden angefallene Reaktionsproduk:
wird mit 1200 ml 10 gew,-Y%iger Natronlauge versetzt und bei
40° C 8 Stunden kréftig gerthrt, wobei sich das N={B=Cyan-
ethyl)=anilin in fester Form abscheidet., Je nach Varwendungs-
éwegk kann disses sofort sbfiltrisrt werdsn oder man nsutra-

.
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lisiert erst mit Mineralsdure und isoliert danach das nach
dem Abkihlen asuskristallisierte Produkt durch Filtration,
Man kann aber auch das erhaltene, neutralisierte Produkt
iber den Schmelzpunkt erwéfmt/in flissiger Form von der

waE'igen Phase abtrennen.

Es resultleren 273 g N= (3-Cyanethyl)~anllzn vom Schmelzpunk*
50 bis 52° C, was siner Ausbeute vpn 93,5 % der Theorie, be=
rechnet auf das eingesetzte Formanilid, entspricht, V



-5 - | 2432

"Erfindungsanspruch

vVerfahren zur Herst
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Formandilid und Acryinitril in Gegenwart von 5
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Tenperaturen von 20 bis 80 . gekenn=
zeichnet dadurch, daf in der erstsn Stufs der Reaktion die

anilin kontinulerlich gestaltat und in der zweiten Stufe die
Apspaltung des Foraylrestes mit 5 bis 20 gew,~%iger Natron-
laugs bei Temperatursn von 25 bis 60° C durchgefihrt wird.
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