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Sposob wytwarzania N-etylopiperydyny
Udzielono patentu z mocg od dnia 16 kwietnia 1953 r.

N-etylopiperydyne otrzymywano dotychczas
przez alkilowanie piperydyny jodkiem lub brom-
kiem etylowym (Evans, J. Chem. Soc. 1897, 71,
523, Clarke, J. Chem. Soc. 1912, 101, 1807, Ma-
qnusson H, W. Schierz F. R. Chem. Abstr. 34
6867!, 1940). Sposoby te wymagaja stosowania pi-
perydyny, ktéra oftmzymuje sie, jak wiadomo,
przez uwodomianie pirydyny w obecnosci ka-
talizatoré6w uwodomiajgcych. Sposoby . opisane
w powyzej podanej literaturze wykazujg jednak
te niedogodnosci, iz wymagajg uprzedniego wy-
dzielania piperydyny.

Stwierdzono, ze sposdb wytwarzania etylopi-
perydyny mozna znacznie upros$cié, etylujac bez-
posrednio produkt reakcji uwodorniania pirydy-
ny w obecno$ci katalizatora uzytego uprzedmio
do jej uwodorniania, dzieki -czemu odpada po-
trzeba wyosobniania piperydyny jako takiej i po-
zwala na przeprowadzenie procesu uwodorniania

*) Wiasciciel patentu o$wiadezyl, ze wynalazca-
mi sg inz, Wieslaw' Lewenstein i inz. Jerzy
Zawadzki.

pirydyny i etylowania w jednym i tym samym
reaktorze. Stwierdzono ponadto, ze jako katali-
zator sluzacy do uwodomniania pirydyny i etylo-
wania piperydyny najkorzystniej jest stosowaé
osadzony, na zelu krzemionkowym, katalizator
niklowo-kobaltowy, ktéry umozliwia otrzymy-
wanie piperydyny i N-etylopiperydyny o wyso-
kiej czystosci z bardzo duzg wydajnoscig.
Przyklad. 150 g. azotanu miklawego i 10 g azo-
tanu kobaltawego rozpuszcza si¢ w 100 ml wicdy
destylowanej i nasyca tym roztworem 30 g zelu
krzemionkowego o s$rednicy ziarna do 0,05 mm.
Oddzielnie przyrzadza sie¢ roztwér 200 g weglanu
sodu w 500 ml wody i wlewa do niego stale mie-
szajgc oleisty zawiesine zelu krzemionkowego
w' roztworze azotanéw. Po kilkakrotnym zde-
kantowaniu osad sgczy si¢ ma lejku Schotta i
przemywa az do zaniku reakcji barwnej na jon
azotanowy z dwufenyloaming. Po wysuszeniu
osadu W suszarce w temperaturze 100°C i prze-
sianiu go przez sito katalizator poddaje sie re-
dukcji. )
Redukcje katalizatora przeprowadza sie w ru-
TZe umieszczonej w piecu elektrycznym, 15 g ka-



talizatora poddaje sie procesowi redukcji w tem-
peraturze 450°C w ciggu 6 godzin przy przeply-
wie wodoru 10 ml/min. Po ostudzeniu katalizato-

ra w strumieniu wodoru wsypuje si¢ zawartos¢ .

rury do autoklawu wahliwego, do ktérego wlewa

si¢ uprzednio 100 g pirydyny techmicznej. Proces - .

uwodornienia trwa okolo 5 godzin w temperatu-
rze 150—180°C pod ciénieniem 6—l100 atm. Do
autoklawu, w ktérym znajduje sie mieszanina
powistala po uwodornieniu 100 g pirydyny o skla-
dzie 90%, piperydyny i 10% pirydyny oraz opisa-
nego powyzej katalizatora, wilewa sie¢ alkohol
etylowy w ilodci 100 g. Po zakreceniu. autoklawu
i napelnieniu azotem do cisnienia 30 atm reaktor
ogrzewa si¢ do temperatury 180—200°C i utrzy-
muje w tej temperaturze 4 godziny. Po ostudze-
° niu mieszaning rea'kcyj.na rozdziela sie przez frak-

cjonowang destylacje. Otrzymana N-etylopipery-
dyna jest wysokiej czystosci. Granice jej tempe-
ratur wrzenia wynoszg 126°—131°C. Wydajnosé
~ wynosi okolo 80%, teorii.

Zastrzezemia patentowe

1. Spos6b wytwarzania N-etylopiperydyny, zna-

! mienny tym, ze etyluje sie bezpos$rednio pro-

dukt uwodornienia pirydyny w obecnosci ka-

. talizatora . uwiodorniajgcego uzytego do uwo-
dornienia.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako katalizator uwodorniajacy stosuje sie ka-
talizator niklowo-kobaltowy.
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