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Sposdb otrzymywania N-cyjanoetylo-N-etanoloaniliny

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania N-cyjanoetylo-N-etanoloaniliny na drodze cyjanoetylo-
wania N-etanoloaniliny za pomoca akrylonitrylu. Omawiany poétprodukt jest wykorzystywany jako sktadnik
bierny do wytwarzania szeregu azowych barwnikéw zawiesinowych do barwienia wtdkien poliestrowych.

Jak wiadomo — reakcja silnie zasadowych amin alifatycznych z akrylonitrylem w stosunku molowym 1:1
przebiega bez trudnosci. Znacznie stabsza — w poréwnaniu z aminami alifatycznymi — zasadowo$¢ amin aroma-.
tycznych utrudnia ich reakcje z akrylonitrylem i wymaga doboru odpowiednich warunkdéw procesu cyjanoetylo-
wania i zastosowania katalizatorow.

Znany sposob cyjanoetylowania amin aromatycznych dziataniem akrylonitrylu w obecnosci kwasu octowe-
go z reguty prowadzi do otrzymania mieszaniny amin powstajagcych w wyniku reakcji gtownej i towarzyszacych
jej reakcji ubocznych np. reakcja cyjanoetylowania tym sposobem N-etanoloaniliny dziataniem 1,1 mola
akrylonitrylu w obecnodci 0,2 mola lodowatego kwasu octowego na mol aminy prowadzi do otrzymania
mieszaniny reakcyjnej, wymagajacej rozdestylowania pod zmniejszonym cisnieniem przy zastosowaniu wydajnej
kolumny do destylacji prozniowej. Proces prowadzony na tazni parowej pod chtodnica zwrotng trwa 150 godzin. ™

Znany jest rowniez sposéb cyjanoetylowania N-etanoloaniliny za pomoca akrylonitrylu w obecnosci wody.
Sposobem tym ogrzewa si¢ amine z akrylonitrylem w Srodowisku wodnym w obecnosci 0,026—0,25 mola,
korzystnie 0,1—0,2 mola chlorku cynku na mol aminy, przy czym proces prowadzi si¢ w atmosferze azotu
w ciggu 16 godzin. Sposobem tym uzyskano N-cyjanoetylo-N—etanoloaniline z wydajnoscia 89%.

Stwierdzono, #e moina osiggnac jeszcze lepsza wydajnos¢ bez koniecznosci stosowania ochronnej
atmosfery azotu, uzywajac jako katalizatordw réwnoczesnie kwasu octowego i chlorku cynku.

Sposobem wedtug wynalazku ogrzewa sie mieszanine N-etanoloaniliny, wody, kwasu octowego, chlorku
cynku i akrylonitrylu pod chtodnica zwrotng w temperaturze wrzenia wynoszacej 80—94°C w ciggu 10—15
godzin, po czym oddestylowuje sie nieprzereagowany akrylonitryl, chtodzi pozostatq mieszanine, oddziela czesc
organiczng i przemywa jg wodg. Przemyty produkt zawiera okoto 10% wody, ktéra mozna oddestylowa¢ pod
zmniejszonym cisnieniem. N-cyjanoetylo-N-etanoloanilina otrzymana opisanym sposobem nie wymaga zadnych
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dodatkowych zabiegow przed skierowaniem jej do przerdbki na barwnik. Na 1 mol N-etanoloaniliny uiywa sie
1,25 mola akrylonitrylu oraz mieszanine 0,1--0,15 mola kwasu octowego i 0,1—0,15 mola chiorku cynku,
korzystniej 0,15 mola kwasu octowego i 0,15 mola chiorku cynku. Wode stosuje sie w ilosci stanowiacej okoto
20% wagowych t3cznej masy uzytej mieszaniny. Uzyskuje sie N-cyjanoetylo-N-etanoloaniline z wydajniascia 95%.

Wynalazek ilustrujg nastepujace przyktady, w ktérych czesci i procenty oznaczaja czesci iprocenty
_wagowe:

Przyktad |. Mieszanine 137 czesci N-etancloaniliny, 6C czeéci weody, 13,6 czesci chlorku cynku, 6
czedci kwasu octowego lodowatego oraz 67 czesci akrylonitrylu ogrzewa sie pod chtodnica zwrotng w tempera-
turze wrzenia wciagu 12 godzin, przy czym temperatura wzrasta stopniowo z 80 do 93°C. Nastepnie
oddestylowuje sie¢ nieprzereagowany akrylonitryl, chtodzi mieszaning reakcyjna do temperatury pokojowej,
oddziela i przemywa woda cze$é organiczng, a nastepnie usuwa resztki wilgoci przez destylacje pod zmniejszo-
nym ciSnieniem. Otrzymany olej zawiera 178,6 czesci N-cyjanoetylo-N-etanoloaniliny. Wydajno$¢ procesu
wynosi 94%.

Przyktad Il Postepuje sie sposobem opisanym w przyktadzie |, przy czym zamiast podanych w tym
przyktadzie ilosci katalizatoréw uzywa sie 20,4 czesci chlorku cynku oraz 9 czesci kwasu octowego lodowatego
i ogrzewa mieszanine reakcyjng w ciagu 10 godzin. Otrzymuije si¢ 179 czesci N-cyjanoetylo-N-etanoloaniliny.
" Wydajnos$é procesu wynosi 94,2%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania N-cyjanoetylo-N-etanoloaniliny na drodze cyjanoetylowania N-etanoloaniliny za
pomocy akrylonitrylu w Srodowisku wodnym w obecnosci mieszaniny katalizatoréw w temperaturze wrzenia
masy reakcyjnej, znamienny tym, Ze jako katalizator stosuje sie mieszanine 0,1-0,15 mola kwasu
octowego i 0,1—0,15 mola chlorku cynku. ’
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