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Sposéb otrzymywania N-cyjanoetyloaniliny

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania N-cyjanoetyloaniliny na drodze cyjanoetylowania anili-
ny za pomoca akrylonitrylu. Omawiany zwigzek stanowi pétprodukt w dziedzinie syntezy barwnikéw organicz-
nych.

Pochodne monocyjanoetylowe amin aromatycznych otrzymuje si¢ znanym sposobem drogg cyjanoetylowa-
nia tych amin akrylonitrylem w Srodowisku wodnym, pizy zastosowaniu bardzo znacznych ilosci wody, stano-
wigcych okoto 75% wagowych masy reakcyjnej, w obecnosci niewielkich ilosci soli poddawanej reakcji aminy
aromatycznej z silnym kwasem organicznym lub nieorganicznym tatwo rozpuszczalnym oraz catkowicie dysocju-
jacym w wodzie w charakterze katalizatora. Sposobem tym uzyskano N-cyjanoetyloaniling z wydajnoscia 95%,
poddajac aniling w okreslonym wyzej rozciericzeniu wodnym w ciggu 32 godzin w temperaturze do 96°C reakcji
z akrylonitrylem w obecnosci katalitycznych ilosci kwasu solnego oraz hydrochinonu — tego ostatniego jako
inhibitora polimeryzacji akrylonitrylu.

Znany jest réwnieZz sposéb cyjanoetylowania amin aromatycznych za pomoca akrylonitrylu, w ktérym
stosuje si¢ znacznie mniejsze ilosci wody, objgtosciowo zblizone do ilosci zastosowanego akrylonitrylu. Sposo-
bem tym ogrzewa si¢ aming aromatyczng w srodowisku wodnym z akrylonitrylem w obecnosci 0,025—0,25 mo-
la, korzystnie 0,1—0,2 mola chlorku cynku na 1 mol aminy w atmosferze azotu w ciaggu do 30 godzin. N-cyjano-
etyloaniling uzyskuje sig oplsanym wyzej sposobem z wydajnoscia 90,5% w wyniku reakcji prowadzonej w ciggu
28 godzin.

Stwierdzono, Ze mozna uzyskaé N-cyjanoetyloaniling na drodze cyjanoetylowania aniliny akrylonitrylem
w §rodowisku wodnym w matych objetosciach bez koniecznosci stosowania — z uwagi na bardzo szybki przebieg
reakcji — inhibitoréw polimeryzacji akrylonitrylu badZz ochronnej atmosfery azotu, z bardzo dobrg wyda]nosc14,
uizywaijgc jako katalozatoréw réwnoczesnie kwasu octowego i chlorku cynku.

Sposobem wedtug wynalazku ogrzewa sig¢ mieszaning aniliny, wody, chlorku cynku, kwasu octowego
i akrylonitrylu pod chlodnica zwrotng w temperaturze wrzenia, po czym oddestylowuje si¢ nieprzereagowany
akrylonitryl, chlodzi pozostatg mas¢ do temperatury pokojowej, a nastgpnie odsacza wykrystalizowana N-cyja- -
noetyloaniling. Na 1 mol aniliny uzywa si¢ 1,25 mola akrylonitrylu oraz mieszaning 0,05-0,15 mola kwasu
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octowego i0,05—0,15 mola chlorku cynku, korzystnie po 0,1 mola kwasu octowego i chlorku cynku. Wode
stosuje si¢ w ilosci stanowiacej 23—25% wagowych facznej masy uzytej mieszaniny. W zaleznosci od ilosci uzy-
tych katalizatoréw uzyskuje si¢ w ciagu 4—20 godzin N-cyjanoetyloaniling z wydajnosdcia 96--97%.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, w ktorych czgsci i procenty oznaczajg czesci i procenty wago-
we, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza. .

Przyktad I Mieszaning 93 czesci aniliny, 60 czesci wody, 13,6 czesci chlorku cynku, 6 czesci kwasu
octowego lodowatego oraz 70 czesci akrylonitrylu ogrzewa si¢ pod chtodnica zwrotng w temperaturze wrzenia
w ciagu 8 godzin, przy czym temperatura wzrasta stopniowo z 82 do 94°. Nastepnie oddestylowuje si¢ nieprzere-
agowany akrylonitryl, chtodzi mieszaning reakcyjna do temperatury pokojowej oraz odsacza wykrystalizowany
N-cyjanoetyloaniling. Po wysuszeniu otrzymuje si¢ 141,6 czg$ci N-cyjanoetyloaniliny. Wydajnosé procesu wyno-
si 97%.

Przyktad II Postgpuje si¢ sposobem, opisanym w przyktadzie I, przy czym zamiast podanych w tym
przyktadzie ilo$ci katalizatoréw uzywa sig 6,8 czgsci chlorku cynku oraz 3 czesci kwasu octowego lodowatego
i ogrzewa mieszaning reakcyjna w ciagu 20 godzin. Otrzymuje si¢ 140,0 czesci N-cyjanoetyloaniliny. Wydajnos¢
procesu wynosi 96%

Przyktad Il Postepuje si¢ sposobem, opisanym w przykladzie I, uzywajac 20,4 czgsci chlorku
cynku oraz 9 czesci kwasu octowego lodowatego i ogrzewa mieszaning reakcyjng w ciagu 4 godzin. Otrzymuje sig
141,6 czgsci N-cyjanoetyloaniliny. Wydajno$é procesu wynosi 97%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania N-cyjanoetyloaniliny na drodze cyjanoetylowania aniliny za pomoca akrylonitrylu
w Srodowisku wodnym w obecnosci mieszaniny katalizatoréw w temperaturze wrzenia masy reakcyjnej, zna-
mienny tym, Zze jako mieszaning katslizatoréw stosuje si¢ mmieszaning 0,05--0,15 mola kwasu octowego
.0,05—0,15 mola chlorku cynku.
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