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Vyndlez s ndzvom

(54) Sposob pripravy A2-pyrolidénu

"Spdsob pripravy 2-py~

rolidonu" rie$i jeho pripravu hydrogendciou
monoamidu kyseliny maleinovej v prostredi or-

ganického rozpidstadla,

s vyhodou v 2-pyroli-

done, pri-teplote 150 aZ 280 ©C a tlaku 6 aZ
25 MPa. V silasnej dobe sa 2-pyrolidon javi
ddle?itym monomérom pri vyrobe polyamidu.
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Tento vyndlez sa tyka spdsobu pripravy 2-pyrolidénu z momoamidu kyseliny maleinovej.
2-Pyrolidon sa pripravuje amonolyzou gama~butyrolaktdénu pri teplote 200 a% 250 °C a tla-
ku okolo 15,0 MPa. Amonolyzu gama-butyrolaktonu moZno uskuto&fiovat bud v kvapalne] fédze pri
teplote 200 a% 250 °C za zvjSeného tlaku /Nemecky pat. 730 182/, alebo v parnej fdze pri tep-
lote 200 a% 400 ©°C /USA pat. 3 136 780/. V prvom pripade sa dosahuju vytaZzky okolo 90 7,
v druhom pripade vySe 90 Z. ‘

Amonolyza sa uskutolfiuje amoniakem, ktory vEak mofno pou%it aj vo forme soli, napr. chlo-

ridu aménneho [Jap. pat. 21 350 /1967/7 a uhli¢itanu amdnneho [Jap. pat. 27 239 /1968/].

Je chrdneny aj postup pripravy 2-pyrolidénu z maleinanhydridu jeho hydrogenéciou za pri-
tomnosti amoniaku [Belg. pat. 624 324 [1961/].

Uvddzany zndmy spdsob pripravy 2-pyrolidénu z maleinanhydridu jého hydrogendciou za pri-
tomnosti amoniaku je na prvy pohlad atraktivny, nakolko ide o jednostupiovy éroces, z velko~
tond¥neho priemyselne beZne dostupného produktu. Nevyhodou tohto katalytického procesu je sku-
toénost, %e vznikajd vedlajsie produkty, ktoré nemoZno dobre oddelit beénjmi deliacimi proces-
mi, napr. destildciou a rektifikdciou a 2-pyrolidon, aj ked vysoko koncentrovany, obsahuje

nefistoty, ktoré znemoZfiujd jeho aplikdciu hlavne pre polymerizdciu.

Podla tohto vyndlezu sa spdsob pripravy 2-pyroliddnu, uskutolfiuje sa tak, Ze sa hydroge=-
nuje v prostredi organického rozpdstadla, a vyhodou v 2-pyroliddone monoamid kyseliny maleino-

vej pri teplote 150 a2 280 °C a za tlaku 6,0 a% 25,0 MPa, s vyhodou 8,0 aZ 17 MPa.

Pri priprave je vyhodné vychddzat cez odli&ny medzipfodukt z podobného vychodiskového

produktu, z maleinanhydridu. Najskdr sa pripravi monoamid kyseliny maleinovej:

CH — CO__ CH-——CONH,
“ /‘o + NH3 ———>
CH— €O CH— COOH

V druhom stupni sa hydrogendciou premeni monoamid kyseliny maleinove]j na 2-pyrolidon:

CH—— CONH CHy— CO
2 2 ~
+ 3H2~——) NH + 2}{20
CH—-COOH CHy—CH)

Pripraveny monoamid kyseliny maleinovej sa rozpusti s vyhodou v cielovom produkte 2—pyrd—
lidéne, &im sa proces zjednodu¥i, je energeticky menej ndro&ny. Hydrogendcia sa uskutoliiuje
v tlakovej nddobe v autokldve pri priprave men3ich mno¥stiev produktu, alebo v prietolnom re-
aktore s pevne uloZenym katalyzdtorom, ktory je sKrdpany reak&nou zmesou. Okrem 2-pyroliddnu
mo%no ako rozpuiitadlo monoamidu kyseliny maleinovej pouZit iné vhodné litky, ako napr. N-alkyl-
pyrolidény a dialkylformamidy. Z N~alkylpyrolidonov je priemyselne najdostupnej8ie tozpﬁétadlo

N-metylpyrolidon, od ktorého sa oddeluje cielovy produkt 2-pyroliddn destildciou.
Priklad 1

Do‘O,S 1 rotafného nerezového autokldvu sa nasadi 60 g monoamidu kyseliny jantdxovej,
rozpusteného v 240 cm3 2-pyroliddnu. Dalej sa prid4d 20 g mednato~zinofnato~chromitého kataly-
zatora. Autokldv sa uzavrie, vzduch sa vytesni vodikom a vodik sa natladi na tlak 12,0 MPa.
Obsah sa vyhreje na 120 °C, této teplota sa udrZiava ! hod. Balej sa obsah autokldvu vyhreje
pa 250 ©C. Pri tejto teplote sa tlak udrZiava 3 hodiny. Po vychladnuti autokldvu sa obsah ana-

lyzuje. VytaZok 2-pyrolidénu z monoamidu kyseliny maleinovej je 97 7.
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Priklad 2

Postupuje sa podobne ako v priklade 1 8 t¥ym, Ze studeny-tlak vodika v 0,5 1 rotaZnom auto-
kldve je 6,0 MPa. Po skonfeni reakcie a vychladnuti ndsady sa obsah autokldvu analyzuje. Vy-

tafok 2-pyroliddn je 93 7.
Priklad 3

Pri reakcii v autokldve sa postupuje podobne ako v priklade 1 s tym, Ze sa pouZije ako
heterogénny katalyzdtor mednato-zino&naty typ /bez chrdmu/. Pracuje sa pri teplote 270 °C.
2-Pyrolidon sa ziska vo vytaZiku 92 %.

Priklad 4

Postup syntézy 2-pyroliddnu sa uskutodfuje v prietodnom skrdpanom reaktore s ndpliiou
mednato~zino&natého katalyzdtora /1 liter/. Roztok monoamidu kyseliny maleinnvej'v N-metyl-
pyrolidone sa do reaktora diavkuje v mnoZstve 1,2 mdlu . 1£;t .nl. Teplota v reaktore sa
udrfiava pri 230 °C, tlak 6,0 MPa. Vodik sa recirkuluje cirkula&nym kompresorom po oddeleni
od kvapalnej fédze, spotrebovany podiel sa doplfiuje zo zdsobnika &erstvého vodika. Reakny

produkt sa analyzuje plynovou chromatografiou. 2-Pyrolidon sa ziska vo vytaiku 86 Z.
Priklad 5

Do 5 1 rota&ného autokldvu z nerezu sa naplni 2 200 g 30 7 hmot. roztoku monoamidu kyse-
liny maleinovej a 220 g Cu-Zn-Cr katalyzdtora. Po vytesneni vzduchu vodikom, sa vodik natlagi
na tlak 16,0 MPa. Obsah autokldvu sa vyhreje v priebehu 100 mindt na 100 °C, potom na teplotu
270 ©C. Pri teplote 270 °C sa udrZiava tlak dosiahnuty po vyhriati ndplne 2 Eodiny. Po skon-
. &eni reakcie a schladnuti ndplne sa obsah autokldvu vyberie, katalyzdtor sa oddeli a obsah

analyzuje. 2-Pyrolidon sa ziska vo vytaZku 88 Z.

PREDMET VYNALEZU
Spbsob pripravy 2-pyrolidonu, vyznadujdci sa tym, %e sa hydrogenuje v prostredi organic-

kého rozpuitadla, s vyhodou v 2-pyrolidone monoamid kyseliny maleinovej pri teplote 150 aZ
280 °C a za tlaku 6,0 a%¥ 25,0 MPa, s vyhodou 8,0 a% 17 MPa,. ’
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