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(57) Zpdsob pripravy bis-(2-kyanoetyl)-
aminu reakci akrylonitrilu se &pavkem
za pfitomnosti vody tak, %e &pavek se
uvédd{ do reak&nfho systému do inten-
zivné& michaného reak{oru v plynné ne-
bo kapalné formZ a mnoZstvi vody. tvo-
1 15,1 aZ 25 % hmot. p¥edloZeného
akrylonitrilu.
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Vyndlez se tykd zplsobu pripravy bis-(2-kysnoetyl)-aminu (3,3 iminodipropionitril,
ddle jen BIS). BIS se pouZivéd pro pfipravﬁ dipropylentriaminu, ktery slouZi pfrevéZné
jako tuZidlo epoxidovych pryskyric.

Bis vznikd kvenoatylsc{ smoniaku. Zfskdvd se bud jako vedlejif produkt pri vyrobd
3-aminopropionitrilu (dd1e APN), nebo se reak&n{ podminky vedou ke vrniku BIS jako hlav-
nfho produktu. Ve v&t3ind procesd probfhd reakce dévkovdni akrylonmitrilu do 20 a% 30%
vodného roztoku amoniaku pri teplotZ 20 a% 40 . PouZije-1i se menif{ mnoistvi vody
/nap¥. 5 a% 15 % bmot./, pak v disledku omezené rozpustnosti vody v akrylonitrilu
/3,1 % bmot., p¥i 20 %¢/ se stévé syatém dvoufdzovy a je t¥eba udriovat ob& fdze ve
styku. Napi. podle DAS &, 25 47 977 1ze k tomu pouiif bublany reaktor, do kterého se
privdd&Jj{ kapalné a plynné reakdni komponenty v protiproudu., Takovym uspordddnim lze
zkrdtit reakdn{ dobu ze 24 hodin na 10 hodin, na druhé strand md viak takové uspoirddé-
n{ urdité nedostatky, protoZe &4st reakinich komponent odchézf odvodem nezreagovanych
plynd a odchézejici mno¥stvi mife byt urovédno pomoci plynovych hodin.

Obréceny zplisob ddvkovéni, tj. vodného roztoku amoniaku do akrylonitrilu, neméd podstat-
ny vliv na sloZfen{ produktu., Tvorba BIS je podporovéna vy35{ teplotou. Koncentrace
tpavkové vody a reakni doba md maly viiv na sloienf produktu. Podstatny vliv vSak mé
pomér akrylonitrilu a NH3. Pro dobré vyt¥Ziky BIS je vhodny molovy pomdr akrylonitrilu
NH3 v rozmez{ 1,8 a¥ 2,1 konverze akrylonitrilu na BIS byvd BT a% 96 %. VEti{ molovy
pomér posunuje rowvnovédhu ve prospéch APN. Z ostatnich vedlejsich produktd dosahuje
nékdy vyznamn&j3f koncentrace tris-(2-kyanoetyl)-amin (3,3,3 2 nitrilotripropionitril).
V3echny hodnoty uvdd&né v procentech'nebo dflech jsou hmotnostni.

Dobrych vysledkld lze dosdhnout tim, Ze se predloif 1,06 molu NH3 ve formé& 24 al
26% &pavkové vody a k n{ se za chlazenf{ piidédvajf{ 2 moly akrylonitrilu tak, aby se tep-
lota reak&ni sm&si pohybovala v rozmezf{ 30 aZ 35 °C. Z{ské se reakin{ sm&s o sloZeni:
0,5 a%2 1,5 % NHJ, 29 a% 32 % Hzo, 0,1 8% 2 % akrylonitrilu, 0,5 a% 3 % APN, 60 a% 65 %
BIS a 1 a% 4 % 3,3,3" "-nitrilotripropionitril, Pro dal3f poulit{ je t¥eba oddestilovat
v&t3inu prednich pod{ld vroucich v poifadf NH,, AKN, HZO’ APN, &{m% se ziské surovy BIS.
Pro vyrazné sniZeni obsahu vody a APN bez znainého tepelného namdhéni{ produktu je tie-
ba konec destilace provozovat vakuov&. Nejv&td{ ndrok na doddvku tepla mé destilace
vody. Tento postup Je doloZen srovndvacim pffkladem 1, ve kterém predlofené mnoZistvi
vody tvorf 51 % pouZitého mnoZstvi akrylonitrilu.

Nyn{ bylo zji3t&no, %e xpisob pripravy bis-/2-kyanoetyl/-aminu reakcf{ akrylonitri-
lu se &pavkem za pr{tomnosti vody lze uskutefnit tak, Ze &pavek se privddi do reakZnino
systému v plynné nebo kapalné form& za u&inného michdni, 2im% se zkrdt{ reakéni doba
az na 5 hodin bez patrného zhorSen{ docilenych vysledkld. Kvalita produktu se prakticky
nem&ni. V3echny reakdni{ komponenty prakticky kvantitativné& zreagujf, takZe z reaktor:u
neodchéz{ %ddny odplyn. Vyznamnd& se v3ak snifuje spotlreba tepla pfi oddestilovédni vedy.
Do nésady lze ufit bud Zistou vodu, nebo men3{ mnofstvi &pavkové vody o koncentraci 35 %
nebo i ni%3{. Celé mnoistvy NH3 nebo jeho v&t3{ &dst se dodd ve form& plynného NHB.'
Vhodnym aparaturnim uspordddnim lze do reaktoru uvdd&t i kapalny NH3 a jeho vyparnyz

teplem odnimat reakini teplo.

PouZije-1i se voda, je moZné celé jeji mnoZstvi pridat najednou, zajistit dobré
michédni dvoufdzové ndsady a ke dnu reaktoru piivddat NH3. Pri uvédéni plynného &pavku
atall vést ke dnu reaktoru trubku s distributorem bublin. P#i uvddéni kapalného nebo
tdstedn& zplyn&ného &pavku je vhodné upravit uvé@éci trubku do tvaru hadu.

V#hodné je vyuZ{t k ndsad® vodu z destilace reak®nf sm&si. V n{ je zachycen Jar
nezreagovany &pavek, tak i akrylonitril a APN, které se tim vracejf do procesu. Rovné:z
lze u%f{t &pavkovou vodu vzniklou absorpci odpadniho NH3 z pi¥ipravy dipropylentriaminu.
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N{%e uvedend pifklady ilustrujf proveden{ reakce podle vynélezu.

Priklad 1
(srovndvact)

Do reaktoru se predloif 72 dfld &pavkové vody obsahujfct 18 dfld Niy a 54 4£18
vody. Za michdn{ se b&hem' 3 hodin pi#idd 106 df1d akrylonitrilu. Teplota reakini smisi
se udriuje na 30 a¥ 32 °C. Po skonZeném ddvkovénf se zvy3{ teplota na 40 °C a smeés
se Jed3td 2 hodiny mfchi4,

Vanikly produkt se podrobf destilaci. Atmosférickou destilsce se odd¥l{ NHJ'
akrylonitril a v3t¥ina vody, vakuovou destilact pek daldf podfl vody a 2dst APN. Zf{ské
se 58,3 d118 destildtu o sloZenf 1,6 % NH3,91.4 % H,0, 3,5 % akrylonitrilu a 3,5 % APN.
Zbytek ve vardku Jje surovy 318 o sloZfenf 0,6 % HZO, 0,2 % akrylonitrilu a 3,5 % AN,
93,3 % BIS a 3,4 % 3,3,3 " "-nitrilotripropionitrilu. : :

Pr{klad 2

Do reaktoru se plredloZf 106 df18 akrylonitrilu a 27 411y vody. Za intenziwvniho mi-
chénf se pripustf bZhem 4 hodin 18 dfld NH3 pii teplotd 30 a% 32 °C a Je¥t& 1 hodinu
se michd pri 42 °C, Dalst zpracovéni reakdnf emZsi a sloZenf surového BIS je obdobné
Jako v pffkladu 1. Stal{ v3ak oddestilovat jen 26,3 4113 vody.

Pr{klad 3

Do reaktoru se predloXf 105 4118 akrylonitrilu a 0,7 4114 vody. Za michénf se bi-
hem 0,5 hodiny piidd 21,3 dflu destildtu z predchoz{ operace, ktery obsahuje 4,5 % NHB’
81,0 % H,0, 4,7 % akrylonitrilu a 9,8 % APN, Teplota se udriuje na 30 a% 32 °C a p#i
n{ se bZhem 3 hodin pfipustf 17 dfld NHJ. Po 1,5 hodin¥ michdnf pri teplotd 42 °C se
reakini sm¥s zpracuje- obdobnd jako u p#fkladu l. Ziskd se 21,3 4114 destildtu a 122,7
4114 surového BIS o sloZenf 0,6 % H,0, O,1 AKN, 2,9 % APN, 93,1 % BIS a 3,3 % 3,371 -
nitrilotripropionitrilu,

Prikled 4

Do ieaktoru se predloZf 110 41138 AKN a 25 df1d& Hzo. Pri teplot? 30 a2 32 °C se za
m{chdn{ piripustf bZhem 4 hodin 17 afld NHJ. Pak se reakdnt so¥s je¥tE 1 hodinu michd
pri 42 az 45 °C a déle se zpracuje jako v prfkladu 1, Z{skd se 31,4 dflu destildtu ob-
sahuj{etho 0,5 % NHJ, 77,4 % HZO’ 18,0 % AKN a 4,1 % APN, Surového BIS se ziskd 120,¢€

d{13 s obsahem 0,6 % HZO‘ 0,4 % AKN, 1,6 % APN, 93,7 % BIS a 3,7 % 3,3,3 "-nitrilo-
tripropionitrilu. :

Pfiklad 5

" Do reaktoru se predloZ{ 110 df13d AKN a 13 4118 Hzo. Za intenziwmiho michéni-se
pfipusts 17 4{1a NH3 a teplota se udrZfuje na 30 a% 32 °C. Po skonfen{ dédvkovéni se
reakini{ sm¥s vyhfeJje na 42 8% 45 °C za stdlého mfchén{ a ddle se zprascuje jako
u prikladu 1. Zfskd se 19,8 d{10 destildtu obsahuifcfho 0,1 % NHy, 12,4 % H,0, 5,9 %
AKN a 1,4 % APN, Surovy BIS v mnoZstvy{ 120,2 dfld obsahuje 0,5 % H20, 0,2 % AKN,

Pt

1,5 % APN, 94 % BIS a 3,8 $73,3,;3 “-nitrilotripropionltrilu,
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PREDMET VYNALEZU

Zpisob pripravy bis-(2-kyanoetyl)-aminu reakc{ akrylonitrilu se Zpavkem za pri-
tomnostl vody, vyznalujic{ se tim, Ze &pavek se uvddf do reakinfho systému do in-
tenzivn¥& michaného reaktoru v plynné nebo kapalnéd form& a mnoistvi vody tvor{i 15,1
a2 25 % hmot., predloZenédho akrylonitrilu.
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