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{64) Sposob vyroby N-alkyl-2-pyrolidénu

N

Prihl4d8ka vyndlezu rieZi problematiku
pripravy derivdtov 2-pyroliddonu z acetanhyd-
ridu kyseliny maleinovej alebo jantdrovej.
Podla vyndlezu sa z maleinanhydridu alebo
anhydridu kyseliny jantdrovej a alkylaminu
pripravi prisluiny N-alkylmonoamid kyseliny

maleinovej

alebo jantdrovej, ktory sa hydro-

genuje na hydrogenanych katalyzdtoroch

Z I. b, II. b, V.

b, VII.

b a VIITI skupiny

periodického systému prvkov.

Prislusné N-alkylpyrolidony moZno vy~-
u%it ako selektivne rozpistadld a extraho-
vadld, hlavne v petrochemickom priemysle.
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Tento vyndlez riedi spbsob vyroeby N-alkyl=2=-pyroliddnu alebo zmesgi Nua]kyl-zrpyralidéﬁov

z N-alkylmonoamidov kyseliny maleinovej a jantdrovej.

N-alkyl-2-pyroliddny sa pripravujd reakciou gama-butyrolarton: s alkylaminmi pvi teplote
. . ¢

200 az 250 °c, tlaku 8,0 a¥ 15,0 MPa, Reakciu moZno uskutclioval v iLvapalnej féze alebo v pavw

nej fdze pri teplote 200 a% 400 °¢. Okrem toho pripravu N-alkylpyrolidonov wmoZno uskutoZiovat

aj tak, Ye sa hydrogenuje maleinanhydrid za pritomnosti alkyliamjinu, podobne ako je to v pripa=

de pripravy nesubstituovaného 2-pyrolidinu /Belg. pat. 624 324/, fsuto postup si viak vyZaduje
cenn§ gama-butyrolaktdn ako vychodiskovd surovinu. Okrem toho amonnldzu gama-tutyrolaktdny
mo¥no uskutolfiovat amoniakom, ktorj mofno aplikovat vo forme aménaych soli /lap., wat. 27

239-68/., Tento postup viak nie je pouZiteIny na vyrobu alkylpyerol idénev.

Podobne aj postup ptipravy 2-pyroliddnu a'pripadne N-alkylw2-pyrolidonov z maleinanhvd=—
ridu hydrogendciou za pritomnosti amoniaku, resp. sminov, je sice pomerne jednoduchy, ale
nevyhodou je nizka selektivita, teda vznik vadIajéicﬁ pfoduktov, ktoxrsé a2~ navyde z reakéndho

. pfodditu beinymi deliacimi poscupmi taZko delia, Pritomné nefistoty, doksuca &f v malem mnoZ-
stve, mbZu niekedy obmedzit aplikdciou pripraveného produktu,
-

Podla tohto vyndlezu spdsob vyroby N-alkyl-2~pyroliddnu alebo zmesi pyriliddnov s poltom
uhlikoviéh atomov v alkyle i a%Z 20 na bdze monoalkylaﬁidov kyseliny jantdrovej a/alebo naleiu

aovej uskutolfiuje sa tak, %¥e z anhydridu kyseliny jantdrovej a/aleho maleinaalndridu, s viho=

dou.v prostredi organického rozpidtadla a alkylaminu o podte uhlikevych atbmer v allyle 1 a% 20
sa v;tvori monoalkylamid a tento v daldom, s vyhodou za’pritnmnosci organického rozphdtadia,
hydrogenuje na hydrogenalaych katalyzdtoroch pri teplote 60 a% 280 °C a tlaku 0,1 a¥ 30 MPu

a vytvoreny N-alkylpyrolidénu sa » rvak&néh produktu izoluje neskonvertovany mounoalkylamid

a pripadne rozpi¥tadlo sa r=generuje a s v§hodou recirkuluje.

VY§hodou postupu pedla tohto vyndlezu je Sirokd dostupnost vychodiskevich surovin, pridom
mo¥no vyu?it aj vedlaj¥ie produkty z vyrohy ftalanhydridu, dalej skuto&nost, Ze moiZno pracovat
pri pomerne nizkych tlakoch a dosahuje sa vysokd selektivita, .

Ako vychodiskové suroviny sa pouZivaji hlavne anhydridy kyseliny janudrovej a malafacve).
pripadne znedistené aj inymi l4tkami, menz) vhodné, ale pouZitelné sd aj kyseliny maleinovd a

jantidrovd. Alkylaminy sa mb%u poufit ako Tisté idtky, ale tie% zmesi alkylamino«,

Hydrogendcia alkylamidov sa uskutoéfiuje na zndmych hydrogenaéqich katalyzdtoroch ra bdzs
aspol jedného z kovov alebo aspoil judnej zldZeniny kovov I.b, IL.b, VI.H, VlI.b‘a VIii, sku-
piny periodického systému prvkov. K najvhodnejdim vEak patria mednato-zino&naté & mednato=-zi-
nodnato-chromité katalyzédtory, dalej Raney kobalt 2 Raney nikel, Raney wmed, potom kysliguiky

kobaltu, medi, niklu, samotné alebc na nosifoch, dalej vzdcne kovy, najumi na nosifoch.

Rozpi§tadlom mdfe byt akékolvek organické rozpiftadlo, .ale najvbodnejdie je pouZivat )
N“alkyl-Z-pyrolidan alebo zmes N~alky1&2—pyrolid3nov, ttoré st cielom virob}, a_reakéﬁﬁ pro-
dukt. V kontinuélnych vyrcbniach sa postupuje najfastejdie tak,(ie ga zafne pouiivat prisluf=—
ny alkylnz—pyrolidén ako rozpditadly z v daldom byva u¥ rozpistadlom surovy reak&ny produkt.

Proces sa wd¥e uskutoZdovat diskontinudlne, polokontinudlne, alebo kontinudlne, .

Maleinanhydrid alebo anhydrid kyseliny jantdrovej reakc fou é alkylaminom reaguje za tvor-

by N-substituovaného amidu kyseliny maleiuovej, resp. jsntarovej,

CH-CO_ CH-CONH-R

“ >0 + ri-—mlz S H
CH=-CO” CH-COOH

ktory sa v daldom Lydrogenuje na N-alkylpyroliddn
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CH=CONH~R _ CH,~CO.__
“~ N~
M, — I N-R

CH-COOH CHZ—CH

Tak v pripade vjroby N-metylpyroliddnu sa napr. pripraveny N-metylmonoamid kyseliny ma-
leinovej rozpusti v cielovom produkte, t, j. v N-metylpyroliddne, Tymto sa proces zjednodu¥i
a vo fdze delenia je menej energeticky ndro&ny. V pripade pou¥itia iného rozpidtadla pre N-sub-
stituovany monoamid sa’‘prihliada okrem rozpustnosti aj k moZnosti dobrého. oddelenia destild-

ciou alebo rektifikdciou.
Pr iklad 1

Do rotaéného autokléyu o bojeme 0,5 dm3 z nehrdzavejticej ocele sa navdZi 80 g N-metyl~-

monoamidu kyseliny maleinovej, ktory je rozpusteny v 220 ca?

N-metylpyroliddnu. falej sa pridd
20 g mednato-z1nocnato-chrom1tého katalyzatora. Autokldv sa uzavrie, v7duch sa vytesni vodi-
kom a s nim sa natlaE1 na tlak 12 MPa, Obsah autokldvu sa vyhreje na 120 °¢c a pri tejto teplo-
te sa udrZiava po¥as t W, V dal¥ej fdze sa autokldv vyhreje na 250 °c, Pri tejto teplote sa
udrZiava dalSie 3 h. Po vycgiadnuti autoklévu sa obsah analyzuje a deli. Vytafok N-metylpyro-

l1idénu z N-metylmonoamidu kyseliny maleinovej je 92 Z.
Pr ik1lad 2.

Postupuje sa podobne ako v:priklade 1, len s tym rozdielom, %e sa pracuje pri niZiom tla-
ku, tlak vodiku pri teplote miestnosti je len 6,0 MPa. Po skonlenf reakcie a schladnuti sa
reakény produkt izoluje a analyzuje. VytaZok N-metylpyroliddnu je 84 Z.

Prikiad 3
) .
Postupuje sa ako v priklade 1, len s tym, Ze sa pripravuje N-butylpyroliddn hydrogendciou
N-butylmonoamidu kyseliny jantdrovej a ako:hydrogenalny katalyzdtor sa pou¥iva mednato~zino&-

naty katalyzdtor pri teplote hydrogendcie 250 °C. Vyrobi sa N-butylpyrolidén vo v§ta¥ku 81 Z.
\
Pr iklad »4

Postup syntézy N-metylpyrolidonu sa uskutodfiuje v prietbéhom skrdpanom reaktore s ndpl-
fou mednato~21noénateﬁo katalyzétora. Roztok N-metylamidu kyseliny maléinovej v N-metylpyro-

lidoune sa do reaktora davku]e v mno%stve 1,2 molu.dm -3 .h 1. Teplota v reaktore sa udrZiava

kat
pri teplote 240 C a tlak je 7,0 MPa, Vodik recirkuluje cirkulalnym kompresorom po oddeleni
od kvapalnej fdzy a spotrebovany podiel sa doplﬁuje zo zésobhnika Zerstvého vodika, Reakdny
produkt sa deli a analyzuje chromatograf1ou kvapal1na—p1yn, prifom N-metylpyrolidon sa ziskava

vo vytatku 78 Z.

Priklad 5
AN

3, §pecifikovaného v priklade 1, sa dé 100 g N-dodecylamidu

Do autokldvu o objeme ¢,5 dm
kyseliny maleinovej, 100 g dodecyl-2-pyroliddnu, 1 g platino-réniového katalyzédtora /0,2 % Pt

a 0,1 7 Re na gama Al /, 6 g Raney medi a 3 g Raney koba}tu. Po pdstraneni vzduchu ga vove-

29
die vodik a hydrogenéc1a sa uskutoénuge podas 4 hodin pri teplote 140 a% 160 ° a pracovnom
tlakue t4 a% 16 MPa, udr fovanom dotlé&an im voqika. Dosiahne sa vytaZfok 78 Z N-dodecyl-2-pyro-

liddnu,



3 212181
PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob vyroby N—alkyl—Z—pyrclidSnu'alebobzmesi N-alkyl-2-pyroliddnov s poitom uhliko-
vych atomov v alkyle 1 aZ 20 na bédze mqqoalkylamidav kyseliny jantédrovej a/aleBo maleinovej,
vyznafujdei sa tym, %e 2z anhydridu kysdliny jantdrovej a/alebo maleinanhydridu, s vyhodou
v prostredi organického rozpuitadla a alkylaminu o pote uhlikovych atomov v alkyle {1 a% 20
sa vytvor{ monoalkylamid a tento sa v dalSom, s vfhodou za pritomnosti organického rozpistad -
la, hydrogenuje na hydrogenadnyeh katalyzdtoroch pri teplote 60 aZ 280 %c a tlaku 0,1 az
30 MPa a vytvoreny Nw-alkylpyroliddn sa z reakiného produktu izoluje, neskonvertovany monoalkyl-
amid a pripadne rozpiitadlo sa regeneruje a s vyhodou recirkuluje.

2. Spdsob vyroby N-alkyl—Z-pyrolidSnu podla bodu 1, vyznalujdci sa tym, Ze rozpiZtadlom
je Ne=alkyl-2-pyrolidén, ktor§y je cielom vyroby alebo reak&ny produkt. )

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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