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Sposéb wytwarzania amidu kwasu pirazynokarboksylowego
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
amidu kwasu pirazynokarboksylowego z surowego
kwasu pirazynokarboksylowego.

Znany. jest spos6b wytwarzania amidu kwasu
pirazynokarbeksylowego opisany w patencie pol-
skim nr 59330. Spos6b ten polega na oczyszczeniu
surowego kwasu pirazynokarboksylowego przez

przeprowadzenie go do wodnego roztworu w posta-

ci soli amonowej, odbarwieniu roztworu korzystnie
weglem’ aktywnym, wytraceniu kwasem siarko-
wym, odwirowaniu i wysuszeniu. Suchy, oczyszczo-
ny kwas pirazynokarboksylowy zawiesza 51e w
metanolu, po czym wprowadza sie stezony kwas
siarkowy w ilosci okolo 18% wagowych w stosunku
do oczyszezonego kwasu pirazynokarboksylowego,
a nastepnie roztwoér utrzymuje si¢ w stanie wrze-
nia w ciggu okolo 3 godzin, schladza do tempera-
tury pokojowej i wprowadza gazowy amoniak w
ilosci okolo 22% wagowych w stosunku do oczysz-
czonego kwasu pirazynokarboksylowego. Po caiko-
witym wytraceniu sie amidu kwasu pirazynokar-
boksylowego odwirowuje sie¢ produkt surowy
i przekrystalizowuje z wody. Pozostale przesacze
metanolowe i wodne zageszcza sie i po oziebieniu
odwirowuje reszte wykrystalizowanego amidu,
ktéry oczyszcza sig¢ przez krystalizacje z wody.
Odciek z wir6wki zakwasza sie kwasem siarkowym
do pH=1 i odwirowuje nieprzereagowany kwas
pirazynokarboksylowy.

Wydajnosé amidu kwasu pirazynokarboksylowe-
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g0 otrzymanego opisanym sposobem wynosi okolo
90% w stosunku do wydajnosci teoretycznej, przy
czym otrzymany produkt zawiera S$ladowe ilosci
barwnych zanieczyszczen zelazowych.

Stwierdzono, ze przeprowadzajac surowy kwas
pirazynokarboksylowy w ester butylowy, a nastep-
nie oddestylowujac powstaly ester pod zmniejszo-
nym cisnieniem i poddajac destylat amonolizie w
Srodowisku alkoholowym, uzyskuje sie wydajnosé
amidu kwasu pirazynokarboksylowego 95 — 100%o
w stosunku do wydajnoSci teoretycznej, a ponadto
eliminuje si¢ oczyszczanie surowego kwasu we-
glem aktywnym, zmniejsza sie znacznie ilo$é ste-
zonego kwasu siarkowego w procesie estryfikacii,
za$ otrzymany produkt jest calkowicie wolny od
barwnych zanieczyszczeh zelazowych.

Sposobem wedlug wynalazku amid kwasu pira-
zynokarboksylowego otrzymuje sie z surowego
kwasu pirazynokarboksylowego, ktéry estryfikuje
si¢ alkoholem n-butylowym uzytym w nadmiarze
stechiometrycznym nie mniejszym niz 100% w
obecnosci 0,5 — 2,5% wagowych stezonego kwasu
siarkowego, przy czym powstajgcg w reakcji wo-
de usuwa sie¢ w spos6b ciggly jako azeotrop wo-
dno-butanolowy, a nastepnie odparowuje sie¢ nad-
miar alkoholu n-butylowego i oddestylowuje ester
butylowy kwasu pirazynokarboksylowego pod pré6z-
nig, uzyskujgc destylat calkowicie wolny od barw-

"nych ‘zanieczyszczen zelazowych. Z kolei z destyla-

tu sporzadza sie roztwér w alkoholu metylowym,
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po czym roztwér ten poddaje si¢ amonolizie, wy-
sycajac go gazowym amoniakiem. Powstajacy amid
kwasu pirazynokarboksyiowego wytrgca sie powoli
w postaci dobrze wyksztalconych, bezbarwnych
krysztaléw, ktére odsacza sie lub odwirowuje i su-
szy.

Wydajnosé amidu kwasu pirazynokarboksylowego
otrzymanego sposobem wedlug wynalazku wynosi
95 — 100% w stosunku do wydajnosci teoretycznej.

Przyklad. W emaliowanym reaktorze o po-
jemnosci 2000 1, przystosowanym do azeotropowego
usuwania wody, umieszcza si¢ 600 kg surowego
kwasu pirazynokarboksylowego, 800 kg alkoholu
n-butylowego oraz 15 kg 96% kwasu siarkowego,
po czym cato$é podgrzewa sie do wrzenia i utrzy-
muje we wrzeniu przez 6 godzin. Wskaznikiem
postepujacej reakeji estryfikacji jest wzrost tem-
peratury par otropu od 92°C do 117°C oraz
ilo$é wydzielon® wody. Pod koniec reakcji estry-
fikacji ilo§é wydzielonej wody stopniowo maleje,
az do zupelnego zaniku. Z kolei oddestylowuje sie
nadmiar alkoholu n-butylowego, poczatkowo pod
normalnym ci$nieniem, a nastepnie pod wzrasta-
jgca préznig. Surowy ester butylowy kwasu pira-
zynokarboksylowego destyluje- si¢ przy podcisnie-
niu 5 tor6w w temperaturze 116°C, uzyskujgc
804 kg estru. '
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Oddestylowany ester w ilosci 600 kg umieszcza
sie w emaliowanym reaktorze o pojemnosci 2000 1
i dodaje sie 900 kg alkoholu metylowego, a nastep-
nie wysyca sie roztwo6r 75 kg gazowego amoniaku.
Calkowite wytragcenie amidu kwasu pirazynokar-
hoksylowego nastepuje po 24 godzinach. Po odsg-
czeniu lub odwirowaniu wytrgconego amidu uzys-
kuje sie 385 kg czystego produktu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania amidu kwasu pirazynokar-
boksylowego z surowego kwasu pirazynokarboksy-
lowego, znamienny tym, ze surowy kwas pirazyno-
karboksylowy poddaje sie estryfikacji alkoholem
n-butylowym uzytym w nadmilarze stechiometrycz-
nym nie mniejszym niz 100% w obecnosci 0,5 —
2,5% wagowych stezonego kwasu siarkowego, przy
czym powstajgcg wode usuwa sie w spos6b ciggly
jako azeotrop wodno-butanolowy, a nastepnie od-
parowuje sie nadmiar alkoholu n-butylowego, za$
ester butylowy kwasu pirazynokarboksylowego od-
destylowuje sie pod préznig, po czym destylat roz-
puszcza sie w alkoholu metylowym i poddaje amo-
nolizie, wysycajgc go gazowym amoniakiem, za§ wy-
trgcony amid kwasu pirazynokarboksylowego odsg-
cza sie lub odwirowuje i suszy.
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