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(54) Zpigob piipravy N-etyl-N/p-kyanetyl/-anilinu

Zpusob pFfipravy N-etyl-N/p-kyan—
etyl/~-anilinu reakc{ akrylonitrilu a
N-etylanilinu v kapalné fazi, tak, Ze
se reakce provad{ v prostifedf{ kyseliny
octové v hmotnostnim poméru k N-etylani-
linu 0,05 : 1 az 1 : 1 za pFfitomnosti
katalytického mnoistvi kyseliny fluoro-
borité, popfipadé Lewisovych kyselin na
b4zi halogenidd hliniku, zinku nebo bo-
ru, za normdlniho tlaku, pfi teplotd
varu reakéni sm3si nepfesahujici 125 °c,

ppoptipadé v pfebytku akrylonitrilu ne-

. pfesahujic{ moldrni pomér k N-etylani-

'glinu 2 ; 1, popifipadé za pridavku

" hydrochinonu v mnoZstvi nejvyse 2 % hmot-
nostni z v§choziho mnoistvi akrylonitri-
lu. Pfiprava kvalitni kopuladni kompo~
nenty pro vyrobu dispersnich azobarviv.
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Predmétem vyndlezu je zplsob p¥ipravy N-etyl-N/3 -kyan-
etyl/-anilinu zaloZeny na reakci N-etylanilinu s akryloni-
trilem v kapalné fdzi za katalytického pusobeni kyseliny
fluoroborité, resp. Lewisovych kyselin v prost¥edi kyseli~-
ny octové. N-etyl-N/B-kyanetyl/-anilin je nejlastéji pouzi-
vdn jeko kopuladni komponenta pro vyrobu dispersnich azo-
barviv.

Doposud znamé zplisoby p¥ipravy N-etyl-N/3-kyanetyl/-
-anilinu vychdzejici z N-etylanilinu a akrylonitrilu jsou
zalozeny na reakci t&chto vychozich komponent za vysokych
teplot ca 160 aZ 180 °C a za plisobeni koncentrované kyse=
liny sirové, popripadé za pisobeni jednomocné médi. Jejich
nevyhodou je Cdsteénd tepelnd dekbmpozice vznikajiciho
a vychozich produkti a tyto vedlejSi reakéni zplodiny sni-
zuji kvalitu vyrdbéného N-etyl-N/3-kyenetyl/-anilinu a lze .
je odstranit pouze nédkladnou vakuovou destilaci. Jiny postup
p¥ipravy podle A.0. 161 356 spo€ivd v reakci vysSe uvedenych
komponent v prost¥edi koncentrované kyseliny octové za ka-
talytického pisobeni Cu’ v pF¥itomnosti prdSkové médi. P¥e-
stoZe se podle tohoto zplsobu pripravy podarilo sniZit
podstatné teplotu reakce a s ni i obsah neZadoucich reak-
¢nich zplodin, jeho nevyhodou zistdvd nutnost odstranéni
Cu~katalyzdtoru extrakci po skondeni chemické reakce.

Tyto nevyhody redi zplisob pripravy N-etyl-N/3-kyan-
etyl/~anilinu podle vyndlezu. Zpusob pripravy uvedené lat-

ky vzorce
O+,
~N
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reekci N-etylanilinu s akrylonitrilem spoCivi v tom, ze

se reakce provddi v pritomnosti relativne malého anoZ =
stvi kyseliny octové a katalytického mnozstvi kyseliny

. fluoroborité, popiipadé obecné Lewisovych kyselin, ktere
tvori s dvojnou vazbou akrylonitrilu charge-transfer _
komplex usnadnujici tek pribé&h pofadované chemické resk-
ce. Jak bylo ddle nalezeno, lze mnoistvim kyseliny octo-
vé v zdvislosti na jejim poméru k vychozim reakcnim sloi-
kdm p¥iznivé ovlivnit Pd4d chemické reakce a tim dosdhnout
i relativné velmi krdtké reakéni doby za nizké teploty do
ca 120 °C p#i zachovdni vysokého stupné selektivity a kon-
verze., Vzhledem k optimdlnimu pribéhu chemické reakce lze
moldrni pomér N-etylanilinu k akrylonitrilu volit v rozILE ~
zi 1 : 1,1 a2z 1 : 2 s vyhodou 1 : 1,2 az 1 : 1,5 a pouzi=
ty akrylonitril p¥i reakci stabilizovat proti polymeraci
pfidavkem malého mnoZstvi hydrochinonu. Jak jiz bylo uve-
deno, pritomnost kyseliny octové snizZuje rad chewické re=-
akce mezi vychozimi kouponcutanl a tento pokles je umér-
ny jejimu mnozstvi. S vyhodou lze volit hmotnostni pomér
kyseliny octové k vychozimu N-etylanilinu v rozmezi

0,05: 1 az 1 : 1, coz je také reprezentovino zvydenim
‘rychlosti chemické reakce v uvedeném sméru. Jako kataly-
zdtord lze s vyhodou pouiit Lewisovych kyselin reprezen-

- tovanych zejména halogenidy hliniku a zinku, pop¥. boru

a kyseliny fluoroborité nepfesahujici moldrni pomér k
N-etylanilinu 0,001 : 1 az 0,01 : 1. P¥itomnost uvedené-
ho typu katalyzatorl dovoluje dosdhnout vedle vyborné
selektivity chemické reakce i vysokou konverzi ze uvede-
nych termodynamickych podminek, pohybujici se v rozmezi

97 % az 99 %, Teplotni rozmezi, v ném% chemickd reakce
optimdlné probihd, zdvisi na sloZeni reakéni smési a tedy
na teploté jejiho varu. S vyhodou lze v8ak syntézu N-etyl-
~N/3-kyanetyl/-anilinu podle vyndlezu provddét za normil=-
niho tlaku v teplotnim rozmezi 70 a% 125 °C. Kezreagovany
prebyteény akrylonitril lze po skonéeni syntézy oddesti-
lovat ze sniZeného tlaku nebo jeho likvidaci provést pfi~
davkem odpovidajiciho mnoZstvi alkalického si¥iditanu. ’
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Ziskany produkt obsahujici kyselinu octovou je moZno p¥i-
mo pouzit nap¥. pro syntézu organickych barviv.

Popisovany zpisob pFipravy N-etyl-N/s -kyanetyl/-ani-
linu podle vyndlezu je ddle ilustrovdn na p¥ikladu, ktery
vS8ak neni jeho omezenim.

P¥iklad provedeni

Do aparatury opatfené chladicem a michadlem se pred-
loZi 1 dil N-etylanilinu, 0,214 dilu kyseliny octové,
0,593 dilu ekrylonitrilu, 0,007 dilu hydrochinonu a 0,0036
dilu Cisté kyseliny fluoroborité. Reakdni smés se pod zpét=
nym chladidem vyhfeje na teplotu 90 aZ 92 °C a ddle se udr-
Zuje za varu po dobu ca 10 aZ 12 hodin, kdy teplota vystou-
pi na 120 aZ 122 °C. Po skondeni reakce se za sniZeného
tlaku oddestiluje prebytecny akrylonitril a ziskd se ca
1,42 dilu N-etyl-N/6~kyanetyl/-anilinu ddle obsahujiciho
10 aZ 12 % kyseliny octové a 0,1 aZ 0,5 % nezreagovaného
N-etylanilinu.
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Zpisob pripravy N-etyl-N/z; -kyanetyl/-anilinu reakci
akrylonitrilu a N-etylanilinu v kapalné fdzi, vyznacCeny
tim, Ze se reakce provddi v prostifedi kyseliny octové
v hmotnostnim poméru k N-etylanilinu 0,05 : 1 a3z 1 : 1
za pritomnosti katalytického mnoZstvi kyseliny fluorobori-
té, popripadé Lewisovych kyselin na bdzi halogenidd hliniku,
zinku nebo boru, ze normdlniho tlaku, pri teploté varu reak-
éni sm&si nepiesahujici 125 °C, pop¥ipadd v pFebytku akrylo-
nitrilu neprfesahujicimmoldrni pomér k N-etylanilinu 2 : 1,
popripadé za pridavku hydrochinonu v mnoZstvi nejvySe 2 %
hmotnostni z vychoziho mnoZstvi akrylonitrilu.
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