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Esta invencidn se refiere a un procedimien
to para la preparacion de compuestos organicos que

tienen la fdrmula general

Collg

CHy~CH=CH~CE, CN

en la cual R es un gtomo de hidrdgeno o el grupo
metilo.

Més particularmente, la presente inven=
¢cion se refiere a la preparacion de N-etil-N-(2~bu-
teno~4-ciano )~anilina, y de N~-etil-N-(2-buteno-4-
ciano)-m~toluidina (compuestos a los que, de agui
en adelante, se hace referencia genéricamente como
N-etil~N-(2-buteno-4-¢ianoc )~amino~bencenos) por
reaccion de N-etil-anilina y, respectivamente, de
N-etil-m-toluidina (compuestos a los que, de aqui
en adelante, se hace referencia genéricamente como
N-etilaminobencenos) con trans~l,4-dicloro-2-buteno,

y por cianuracidn subsiguiente de la N-etil-N-(2-

-2 -
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~buteno-4-cloro)~anilina y de la N-etil~N-(2-buteno-
4~cloro )=m-toluidina (compuestos & 1os que & hace
referencia de agul en adelante como N-etil-N-(2-bu-
teno-4~-cloro )-amino~bencenos) asi obtenidos, que

tienen las formulas

02H5

. ; csz
N/ ' N /

N N\ OH,~CH=CH~CHC1

 CHy=CH=CHCHp=C1 ;
O}
7

Lo N-etil-N-(2-buteno-4-ciano)~-amino-
bencenos obtenidos de acuerdo con este invencidn
son compuestos intermedios Utiles para la prepara-
cidn de colorantés del tipo azoico dispersado para
fibras repelentes del agua, y del tipo catidnico
monoazoico solubles en agua.

Como es sabido, la reaccion de sustitu-
cidn con un compussto que tiene dos funciones igua~
les una a otra conduce generalmente, inoluso en pre
sencia de un exceso de tal compuesto, a rendimien-

tos comparativemente bajos de producto monosusti~

. -3~
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tuido.

Es sabido, efectivamente, que se forﬁan
al mismo tiempo cantidades considerables de pro-
ducto disustituido.

Por consiguiente, los expertos en la
técnica no podrian prever que en una reaccion en
le gue tuviese lugar una sustitucion entre un N-
etil-amino~benceno y el trans-l,4~dicloro-2-buteno,
hubiere posibilidad de sustituir solamente uno de
los dtomos de haldgeno del trans-l,4-dicloro=-2-bu-

teno con obtencion de altos rendimientos del pro-

ducto de mono-sustitucion, es decir, el N-etil-N-

(2-buteno-4-cloro )-amino~benceno.

De hecho, como concierne & la reactivi-
dad del trens-l,4-dicloro~2~buteno, la bibiliogra=-
f{a sugiere la formacion de productos de di-susti-
tucion y, con relacidn particular el isdmero cis-,
tambien de productos ciclicos, en consideracidn a
la elevada reactividad de los dos atomos de cloro
contenidos en estos compuestos,

Cuendo se aplica industrialmente el pro-
cedimiento de acuerdo con esta invencidn, se utili
za en general el 1,4-dicloro-2-buteno “"téenico!,
constituido usuvalmente por S5 & 98% de isdmero

trens~ y por 2 a 5% de isomero cis- mezclados uno
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con otro.

Por consiguiente, a partir de la reacs
cion entre los N-etil-asmino-bencenos y el 1,4-diclo-
ro-2-buteno "t€cnico" que se produce durante la pri
mera etapa del procedimiento de esta invencion, se
obtienen también, ademds del producto de mono-sus-~
tituoidon deseado, pequefias cantidades del producto

de di-sustitucion, cuys formula es

.

CoHp~N~CHy~CH=CH~CHp ~N~CoH

en la cual R tiene el mismo significadoc indicado an-
teriormente en esta memoria, y ée una impurezsa adi
cional de naturaleza ciclica, que se deriva del
isomero cis~ y-que puede detectarse, por ejeumplo,
por andlisis epomatogrédfico sobre una cape delgada
de gel de silice.

Ademas de ello, los expertos en la técni~
ca no podrian prever la posibilidad de separar, de

una manera sencilla y efectiva, el producto de mo=-

-5 -
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no~sustitucion deseado de los sub-productos de la
reaccion (productos de di~sustitucidn, e impurezas
ciclicas) y de las sustancias reaccionantes no con
vertidas.

Un objeto de esta invencion es el de pro
porcionar un procedimiento sencillo y ventajoso
para la preparacion de compuestos organicos utiles
tales como N-etil-N-(2-buteno-4-ciano)-anilina y
N-etil-N~(2-buteno-4-ciano )-m~toluidina.

Otro objeto consiste en proporcionar el
método para la obtencion de rendimientos elevados
de N-gtil-N-(2-buteno-4-cloro)-anilina y de N-etil-
N~ (2-buteno-4-cloro )-m~toluidina.

Otros objetos de esta invencidn se dedu-
cirén clarsmente por los expertos en la técnica a
partir de la descripeion que sigue.

La presente invencion consiste en un pro-
cedimiento para la preparacion de compuestos gue

tienen la fdrmula

N///CZHS
A

OH, ~CH=CH~CH,CN



10

15

20

25

18.9.72

508313

en la cual R es un dtomo de hidrdgeno o el grupo
metilo, caracterizado por el hecho de que un N~
etil~amino~bencenro seleccionado de entre N-etil-ani-
lina y N-etil-m-toluidina se hace reacclonar con
trans-1,4~dicloro-2-buteno con arreglo & una pro-
porecidn molar trans-1,4-dicloro-2-buteno/N-etil-
amino-benceno izual a 5 como minimo, & une tempera-
tura comprendida entre 2092C y 120°C y a la presidn
atmosférica, en presencia de un agente neutralizan~
te, en una cantidad de al menos 1 equivalente por
cada mol de N-etil-amino-~benceno; por el hecho de
que la masa de reaccidn asi obtenida se somete a una
primera extraceion con HC1L 0,5 normal, selectiva pa
ra la extraccion del N-etil-amino-benceno sin reag
cionar y del producto de di-sustitucidn, y el resi
duo se somete a una segunda extraccion con HCL 2
normal, selectiva para el N-etil-N~(2-buteno-4-clo-
ro )~amino-benceno formado en la reaccion; y por el
hecho de que a partir de la solucién en dcido clor=
nidrico 2 normal asi obtenida, despuc¢s de neuwtrali-~
zacidn, se aislan N-etil-N-(2-buteno=-4-cloro)-ani-
lina o, respectivamente, N-etil-N-(2~buteno=-4-clo~
10 )=e~toluidina de acuerdo con la técnica, las cua=-
les se trensforman después por cianuracidn en N-etil-

N~ (2-buteno-4-ciano )~anilina o, respectivamente, en

-7 -
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N-etil-N-(2-buteno-4-ciano)-m~toluidina,
El procedimiento se representa esquemé—

ticamente por las ecuaciones siguientess

H o.H
1) §{ 5 ° °
CoHg \\~CH2-CH=CH-CH2—CI
+ CL~CH,,~CH-CH~-CRp~C1—-
R R
’/102H5
2) N I/CZHS
\\CH2—0H=CH-CH201

. . \
- HCN/Cu .
Va

'CH, ~CH=CH~CHy~CN

en las cuales R tiene el significado indicado ante
riormente en esta wmemoria.

Durante la reaccidn 1), la temperatura
se mantiene entre aproximadamente 2020 y 1202C,
preferiblemente & aproximadamente 802C.

Ia reaccion se lleva & cabo a la presidn

-8 -



etmosférica. La proporecidn molar trans-1,4-dicloro-
2-buteno/N-etil-amino-benceno es al menos igual &
; Se obtienen resultados particularments favora-
bles con una proporcion molar de aproximadamente 10;
5 son posibles valores mas altos, aunque menos inte-
resantes desde un punto de vista econdmico debido
a las grandes cantidades de sustancias reaccionan-
tes a tratar, a las mayores recirculaciones, etc.

La reaccion 1) se lleva a cabo en presen—

10 cia de una acoion de agente de neutralizacion debie
do & la acidez clorhidrica desarrolleda durante la
reaccidn. Agentes de neutralizacidn adecuados son
carbonato de sodio anhidro, carbonato de potasio
anhidro, dxido de magnesio u oxido de calcio anhi-

15 dros, en cantidades de gl menos 1 equivalente por
mol de N-etil-amino-benceno.

El N-etil-amino-benceno propiamente di~
cho, se puede emplear como agente de neutraliza-
cidn en una cantidad molar al mencs doble de la

20 cantidad estequiométrica de la reaccion 1). El
agente de neutralizacidn preferido es el carbona-

t0 de sodio anhidro,

No se considera el empleo de disolventes,

no obstante lo cual se puede llevar a cabo tambien

25 le reaccion 1) en presencia de disolventes inertes

1809072 - 9 -
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inmiscibles con el agua, tales como éter de petrdleo,

tolueno, xileno, clorobenceno, etc. 5i se utiliza

un disolvente, el preferido es éter de petroleo.

Al final de la reaccion 1), 1la masa de
reaccién, livberada de las sales que se han formado,
se somete, de acuerdo con la presente invencion, a
una serie de extracciones sucesivas llevadas a cabo
con HC1 de concentraciones diferentes y selectivas
para cada uno de los componentes individuales de la
solucion. En particular, las extraccionss se llevan
a cabo. como sigues
a) se realiza una primera extraccion con HC1 0,5 nor-

mal, selectiva para el N-~etil-amino-benceno que
no he reaccionado y para los productos de di-sus
titucion;

b) sobre la solucidn residual se realize wuna segun=~
da extraccion con HCL 2 normel, la cual es selec-
tive para el producto de mono-sustitucidn, es de-
eir, el N-etil-N-(2-buteno=-4-cloro)~amino~bence-
nos

¢) sobre la solucidn residual se lleva & cabo una
tercera extraccion con HCl de concentracion al
menos 5 normal, que separa las impurezas de natu-
raleza ciclioa.

Por consiguiente, el residuo de la extrace

- 10 -
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cidn final estd constituido por la mezcla de 1,4-di-
cloro-2-butenos isdmeros con el disolvente, en ca-
s0 de emplearse éste, los cuales se pusden recupe-
rar por separado.

Ia solucion clorhidrica obtenida en la
etapa b), que contiene el producte de mono-sustitu~
cion, diluida opoionalmente con agua, decolorada
con carbén activado y filtrada después, se neutra~
liza y se recupera el N-etil-N-(2-buteno-4-cloro)=-
amino-benceno-de acuerdo con técnicas bien conoci-
das, tales como decantaeién, centrifugacién, extrac-
cidn con un disolvente, otc.

El método de separacion, de acuerdo con
esta invencion, de los productos que constituyen la
mezcla obtenida de la reaccidn 1), se revela como
fécil y rapido. Para comprober este hecho basta
con considerar que, si se adopta un método alterna-
tivo con el fin de separar los componentes de la
mezcla de reaccion, tal como,.por ejemplo, una sole
extraccion con HCl, por ejemplo con HCl 2 normel,

y la solucion clorhidrica obtenida se trata como
se ha descrito anteriormente.en esta memoria, se

obtiene una mezcla constituida por los productos

-~

de mono-sustitucion y de di~sustitucion y por el

N-stil-anmino-benceno sin reaccionar, componentes
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que son diffciles de separar.

En cvanto a la reaccion de cianuracidn 2),
se puede llevar a cabo de acusrdo con cualquiera
de las técnicas conocidas: por ejemplo, por medio
de doido cianhidrico liquido o de cianuros alcali-
nos y acidos, en presencia de cantidades catal{ti-
cas de sales cuprosas (CuClL, CuCN, etc.).

La oianuracidn se puede llevar a cabo,
por ejemplo, haciendo que una solucion acuosa de
HCN reaccione, en presencis de una cantidad catal{-
tica de CuCl, con el producto de mono-sustitucion
& wung temperatura comprendida entre 402C y 7790.
Después de enfriar, el complejo, que pbdria haber~
se formado a partir de la reaccion entre la sal cu~
prosa y el producto de mono-sustitucidn, se filtra
¥y puede reciclarse como tel en sustitucidn de la
sal ouprose.

Por neutralizacion y extraccion con wn
disolvente, se recupera de le.solucion residual el
N-8til~N-(2-buteno~4~oiano )-amino-benceno deseados

La.reaccion de cianuracidn se puede lle-
var a cabo también empleando NaCN y HCl.

Los ejemplos que siguen se dan para ilug
trar mejor le presente invencidn, sin constituir,

no obstante, una limitacidn de la misma.

- 12 -
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N-etil-N—(2-buteno-4-cloroé-anilina, N-
etil-N-(2-buteno-4-cloro)-n-toluidina, N-etil-N-
(2~-buteno-4~ciane )-anilina, y N-otil-N-(2~buteno-4-
oiano)-m-toluidine son productos nuevos per se; el
alcance de proteccion de esta solicitud de patente

debe considerarse extendido también & dichos com-

puestos.

EJEMPIO 1

Se introducen 700 g (5;6 moles) de 1,4~
dicloro-2-buteno (98% de trans- y 2% de cis-) ¥
120 g (1,13 moles) de carbonato de sodioc enhidro
en.polvo en un matraz provisto de refrigerante de
reflujo, agitador, embudo de elimentacidn, y ter-
mémetro y de un sistema de calentamiento extermo
con agul,

Se lleva la tewperatura a 802C, y se afia
den posteriormente %5 g (6,55 moles) de N-etil-m=
toluidine, graduelmente (em 4 horas aproximadamen=-
0 ).

Se lleva & cabo agitacion siempre a la
misma temperatura, durante 5 horas més, aproximada
mente. Se enfrie el todo a la temperatura ambien-
te, y se filtran lag sales, que se lavan a conti-

nuacidon oon eter de petrdleo.

-13 -
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El éter de petrdleo de lavado se incorpo
ra d6 nuevo a la solucidn de filtracion. Se extrae
le solucion en éter de petroleo con HCl 0,5 nor-
mal (dos veces con 125 cm3) y se lava a continua-
cidn con agus. La solueidon clorhidrica, después de
le adicidn del agua de lavado, contiene la N~etil-
m-toluidina sin reacclionar y el producto de di-sus
titucidn, los cuales se pueden recuperar por Sepa-
rado.

Ia solucidn residual se extrae con HCL 2
normal (una vez con 200 om3 y cuatro veces con 100
emd) y se lave despuss nuevamente con Sgul.

El- extracto olorhidrico contiene solamen
te N-otil-N-(2-buteno-4~cloro)-un~toluidina.

Ie solucidn residual se somete a una ex—
traceidn.adlcional con HC1 5unorma17(dos veces con
50 em3).

La solucidn en dcido clorhidrico 5 con-
tiene la.impureza ciclica.

El 1,4-dicloro=-2-butenc..sin reaccionar se
recupera del residuo de extraccion.después que se
ha separado por destilacion el éter de petrdleo.

Le solucidn en deido clorhfdrico 2 nor-
mal, mezclada con el agua de lavado, se diluye con

ague y se decolora con carbdn activado; se filtra y

14 -
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se neutraliza el filtrado con carbonato de sodio
anhidro en polvo.

Después de la extraccidn con dter de pe-
troleo, se aflade al extracto etéreo carbdn activa-
do y, una vez m&s, carbonato de sodio anhidro; se
filtra y se evapora el éter de petrdleo.

Se obtiene de este modc un residuo que
pesa 93,0 g (rendimiento del 75% calculado sobre
la N-etil-m-toluidina de partida), que esta consti-
tuido por N-etil-N-(2-buteno-4-cloro)-m~toluidina
que tiene un factor acidimétrico de 99%. Esta sus-
tancia tiene un punto de ebullicicon de 1219C a la
presion de 0,6 mm de Hg, y un indice de refraceidn
n20= 1,5598.

El andlisis elemental, asi como los es-
pectros infrarrojo y de resonancia magnética nu-
clear coinciden con la estructura del compuesto.

Ia reaccion de cianuracion para producir
la N-etil-N-(2-buteno-4-ciano )~m-toluidina se pue-
de llevar a cabo con HON 1liquido, operando como -
sigue:

Se introducen 6C cm3.de agua, 2,4 g de
CuCl y 24 cmd de HON 1{quido, a la temperatura am-

biente, en un matraz provisto de refrigerante de

reflujo, agitador, embudo de alimentacidn, y termd-

25010072 - 15 -
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metro, y de un sistema de calentamieénto ex‘bernor con
agua. Se aﬁaéen después 60 g (0,268 moles) de N-etil~
N-(2~buteno=-4~-cloro)-u~toluidine, durante 2 horas
aproximadamente. -

Al oomienzo de la adicidm, se mantiene la
temperatura de la mezola de reaccién & aproximades
msnte 408C, y posteriormente se eleve poco a pooo
hasta aloanzar 6590 al final de la adicidn. S¢ 1lle-
va 8 cabo oalentamlento durante aproximadamenta 4
horas mas, -gon agitaeion, manteniendo la temperatu-
re & aproximadamente 759-f790. o

.:8e” epfria_la mezole & la-temperatura am-
biente:yﬂséjdiluye*oon egue; despuésfaefle cual se
£iltra él'precipitado-asi.formadoJ3sefséparan 574
g de un oomplejo cuproso con el produeto ‘de mono=-
austitucion, ol” oual se filtra aeguidamenze.

. 86 neatraliza la solucidn con oarbonato

.de oo anhidro y se extrae con:éter-gtflico. Se

trate elmextrgo%o.qtereo con carbon~activado,_una
vez mds:con-oarbonato de sodio snhidro,-y se fil-
tre despuds: Despuds de la evaporaoiéhldelrétér;
s¢ obtienen-53°g (rendimiento igiel el.92%) de N-
et41-N~ (2-buteno~4-oieno )-n-toluldina que.tiens
un £aotor aoidimetrico equivalente a.99,6% Joun

punto de«ebullioion de 14090 & la presidn de 0, 3

AT
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mn de Hg.

El andlisis elemental y los espectros in-
frarrojo y de resonancia magnética nuclear coinei-
den con la estructura del compuesto.

Como alternativa, se puede llevar a cao-
bo le reaccidon de cianuracion con NaCn y HC1.

Se introducen, en el mismo equipo des-
crito anteriormente én esta memoria, 120 cm3 de
agua, 30,6 gfdeﬂNaGN de 97% de pureza y 2,4 g de
CuCl.

Enfriando a 0268, se afiaden gradualmente
63,6 g de HCl al-36%. Cﬁando la adicion estd a pun~
to de determinar, se forma un prec¢ipitado blanco de
CuCN. ‘

. Subsiguientemente, se afiaden -gradualmen-—
te 60 g (0,268 moles) de N-etil-N-(2-buteno-4-clo-
ro)-m—toiuidina durante aproximadamente 4 horas.

Al comienzo de.la adicidn, se mantiene la tempera~
ture aproximedamente a 500C; se -eleva luego gradual-
mente a 602C,; hasta que, al final de. la adicidn,

se alcanzaﬁ aproximadamente fsﬁc. Se agita durante
gproximadamente 4 horas més a ﬁna temperature com-~
prendida entre 752 y 7790. Operando como se ha des-
crito anteriormente en ésta memoris, se obtienen

finalments 52,9 g (rendimiento del 91,8%) de N-etil-

- 17 -
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N-(2~buteno=-4-ciano )-m-toluidina.

EJEMPIO 2

Se introducen 1.250 g (10 moles) de 1,4~
dicloro-2-buteno (98% de trans- y 2% de cis-) y
212 g (2,0 moles) de carbonato de sodio anhidro en
un wmatraz, como el del.Ejemplo 1. Se lleva la tem=-
peratura a 802C y se afiaden gradualmente 121 g
(1 mol) de N-etil-anilina (durante aproximedamente
4 horaé)° Se lleva a cabo agitanién 8 la misma tem-
peratura durante 5 horas mds aproximadamente. Se
enfria el total a la temperatura ambiente, se fil-
tran las sales y se lava a continuacidn con éter
de petrdleo.

Se mezcla de nuevo el éter de petroleo
de lavado con la solucion de filtracidén. La solu~
cion en éter de petrdleo se extrae con H(C1 0,5
normel (3 veces con 100 cm’ y 1 vez con 50 omS) y
se lava subsiguientemente con agua. la solucidn
clorh{drica contiene la N~etil-aniline sin reac-
cionar y el producto ds di-sustitucion.

Le solucion residual se extrae con HC1
2 normal (5 veces con 200 cm3) y se lave despuds
nuevamente con agus. .

El extracto clorhidrico contiene sola-

- 18 =
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mente N~etil-N-(2-buteno-4-clero)-anilina. La solu-
cidn residual se somete a una extraccion adicional
con HC1l 5 normel (3 veces con 50 cm3)= la solucion
en acido clorhfdrico 5 N contiene la impureza ci-
clica. El 1,4~-diclero~2-buteno que no ha reacciona~
do se recupera del residuo de extraccion después

de la separacien del éter de petrdleo por destila~
cion.

Ia solucidn en acide clorhidrico 2 nor-
mal, mezcléda con el agua de lavado, se diluye con
agua y se decolora con carbdn activado; se filtra
le solucion y se neutraliza el filtrado con carbo-
nato de scdio anhidro en polveo. Se lleva & cabo
una extraccién con éter de petroleo, se afiade al
extracto etéreo carbon activado y, una vez més,
carbonato de sodio anhidro, se filtra, y se deja
que se.evapore sl éter de petrdlso.

Se obtiene un residuo que pesa 167,0 g
(rendimiento del 80% calculado sobre le N-etil-
anilina), constituide por N-etil-N-(2<buteno-4-
cloro)~anilina, que tiene wn factor acidimétrico
de 99,5%.

Tal sustancia tiene un punto de ebulli-
cién de 10192-1022C a la presién de 0,2 mm de Hg,

y un {ndice de refraccion ngo = 1,5660,

3

- 19 =
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El anslisis elemental y los espectros in-
frarrojo y de resonancia.magnétice nuclear coin-
ciden comn la estructura del compu;asto°

La reaccién de cianuracidn para dar la
N~etil—N—(é-buteno-4-ciano)-anilina se lleva a ca-
bo como sigue:s

Se introducen 60 cm3 de agua, 2,4 g de
CuCl y 24 cw? de HON 1{quido, & la temperatura am-
biente, en un matraz provisto de refrigerante de
reflujo, agitador, embudo de alimentacidn, termd-
metro y sistema de calentamiento externe por agua.
Se afiaden luego 64 g (0,306 moles) de N-etil-N-(2-
buteno~4~cloro )-anilina durente aproximadamente
2 horas. Cuando comienza la adicion, se mantiene
la temperatura de la mezcla reaccionante a 402C
aproximadamente, y después se elevsa aquélle gradual-
mente hasta alcanzer aproximadamente 652C al final
de la adicién.

La mezcla se calienta adicionalmente du
rante 4 horas aproximadamente, con &gitacién, men
teniendo le temperatura entre aproximadamente 75
v f?gce

. Se enfria luego le mezcla & la temperatu=
ra ambiente, se diluye con agua, y se filtra el

precipitado asi formedo. Se separen 5,4 g de un

=20 -
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complejo cuproso con ¢l producto de mong-sustitu~-
cion, que se filtran seguidamente. Ia solucion se
neutraliza a continuacion con carbonato de sodio

anhidre en polvo y se extrae con eter etilico. Se
trate luego el extracto etéreo con carbone acti-

vado y une vez mas con carbonato de sodio anhidro
y se filtra después.

Se obtienen, después de la evaporacién
del éter, 55,6 g (rendimiento del 91%) de N-etil-
Nc(z-buteno—é—ciano)-anilina, que tiene un factor
aeidimétrico igual a 99,8%.

El analisis elemental y los espectres
infrarrojo y de resonancia magnética nuclear coip
ciden con la estructurs del compuesto. Tal produc
to tiene un punto de ebullicion de 1442-1469C a
la presion de 0,5 mm de Hg. -

La presente solicitud que corresponde &
la presentade en Italia, con fecha 8 de Noviembre
de~1.9§1, bajo el Nimero 30812 A/ﬁg, se acoge &
los beneficios del Articulo 51 del vigente Estatu~

to sobre Propiedad Industrial.
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- REIVINDICACIONES -~

Los puntos de invencion, propia y nueva,
que se presentan para que sean objeto de esta so-~
licitud de Patente de Invencién en Espafia por VEIN
TE afios, son los sigulentes: |

1.~ Un procedimiento -para la preparacidn

de compuestos gue tienen la fdrmulas

ol

(
\

CH,~CH=CH~CHpCN
Q

en 1a cual R es un atomo de hidrogeno o el grupo

metilo, caracterizado por el hecho de que se hace

- 922 -
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reaccionar un N-etil-amino-benceno seleccionado
de entre N-etil-anilina y N-etil-m—toluidina con
trans-l,4-diclor6-2-buteno, con arreglo & una pro-
por¢idn molar trans~l,4-dicloro-2-buteno/N-etil-
amino-benceno igual a 5 como minimo, & una tempe-
ratura comprendida entre 202 y 1200C y a la pre-
sion atmosfeérica, en presencia dé un agente neu-
tralizante; por.el hecho de que la masa de rsac-
cidn asi obtenida se somete a une priwera extrace
cion con HC1 0,5 normal, selectiva para la extrac-
¢ion del N~etil-smino-benceno sin reaccionar y
del producto de di-sustitucion, y el residuo se
somete & una segunda extraccion con HCL 2 normal,
selsctivae para el N-stil-N-~(2-buteno-4-oloro )-ami=-
no-bencenoj ¥ por el hecho de gue & partir de la
solucidn en acido olorhidrico 2 normal as{ obteni-
da, se aislan, despuds de neutralizacién;.N~etil;
N~ (2-buteno-4-eloro-aniline 0, respectivamente,
N-etiléN-(é-buteno-4~cloroJ-m—toluidina~de acuer-
do con técnicas conocidas, y se transforman des-
pués por cianuracidn en N-etil-N~(2-buteno—4-cia-
no)=aniling o, . respectivamente, N-etil-N-(2-bute-
no-4=-¢iano )-u=toluidina.

2+~ Un procedimiento de acuerdo con la&

reivindicacidn 1, caracterizado por el-hecho de

-23 -




h@% g ﬂ é LA

que la temperatura de reaccion se mantiene prefe-
riblemente & aproximadamente goec.

3+~ Un procedimiento de acuerdo con las
reivindiceciones 1 y 2, caracterizado por el hecho

5 de que le proporcion molar itrans-l,4~-dicloro-2-bu-

teno/N-~etil-amino~benceno eés preferiblemente de 10
aproximadamente.

4.,= Un procedimiento de acusrdo con
cualquiera de las reivindicaciones anteriores 1,

10 2 y 3, caracterizado pof el hecho de que el agente
neutralizante se selecciona del grupo que compren-
de carbonato de sodio anhidro, carbonato de pota-~
sio anhidro, y oxidos anhidros de magnesio y de
calcio.

15 - 5= Un procedimiento de.acuerdo con cuaX_
quiere fe las reivindicaciones. anterieres, carac-
terizado por el hecho de que el agente neutralizan
te se emplea-con arreglo & fantidades iguales co-
mo mfnimo @& 1 equivalente por cada mol de N-etil-~

20 aniline o de N-etil-m=-toluidinas

6.- Un procedimiento de acuerdo con cual
quiera de las reivindicaciones anteriores, carac-
terizado por el hecho de que dichas N-stil-anilina
6 N-etil-m-toluidine se emplean como agente neutra-

24 lizante en una cantidad en moles que es como mini-

- 24 -
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mo el doble de la cantidad estequiométrica.

7+~ Un procedimiento de acuerdo con
cualquiers de lag reivindicaciones anteriores, ce~
racterizado por sl hecho ds que se lleva & cabo
en pregencia de disolventes inertes no miscibles

con el agua.

8.- Un procedimiento de acuerdo con
cualquiera de las reivindicaciones anﬁerioreé, ca~
racterizado por el hecho de que se lleva a cabo
en prosencia de un disolvente seleccionado de en-
tre éter de petrdleo, tolueno, xileno y cloroben-
ceno, '

9.~ Un procedimiento para la prepafacién
de N.etil~nr(2-buteno—4-ciano)-amino-bencenos.

Tal y como se ha descerito en la NMemoris
gue antecede y para los fines que se han egpecifi-
cado, '

Esta Memoris consta de veinticinco hojas

escritas a miquina por una sola de sus caras

18,9.72
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