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BEI der Synthese von Pyrrolidon durch Umsetzung von Allylamin
mit Kohlenmonoxyd (230-2800C und 300 at) in Gegenwart von Kobaltcar-
1 "
bonylen in der fliissigen Phase wurden als Nebenprodukte 2-Athyl-3,5-di-

methylpyridin (II) und 4-Athyl-3,5-dimethylpyridin (III) erhalten.
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Wir untersuchten nun andere Carbonyle auf ihre Wirksamkeit als
Katalysatoren fiir diese Reaktion. S&mtliche Reaktionen wurden unter Koh-
lenmonoxyddruck ausgefihrt, um die Stabilitdt des Katalysators zu garan-
tieren.

Bei der Verwendung von Nickeltetracarbonyl als Katalysator
(2,3 Mol-%) wurden Pyrrolidon und Pyridine nur in Spuren gebildet. Das

Hauptprodukt war N-Allylformamid.
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HoC=CH—CHa—NHg + CO Ni(oo), HoC=CH—CHg~NH-C~H
—_— i

Diese Kohlenmonoxydeinschubreaktion wurde bereits friher fiir gesittigte
Amine beschrieben. 2 Rhodiumcarbonyl als Katalysator (0,5 Mol-%) ergab
bei 280°C und 300 at CO 14 % d.Th. I, 27 % d. Th. Il und 2,3 % d. Th. III.
Eisenpentacarbonyl ergab weder N-Allylformamid noch Pyrroli-
don, sondern fiihrte nur zu dem Pyridin II (30 % d. Th.), III wurde nur in

Spuren erhalten.
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Ammoniak and Wasserstoff konnten gaschromatographisch in der Gasphase
des Reaktionsgemisches nachgewiesen werden. Auferdem wurde aus der
Flissigkeit Formamid isoliert, das durch Reaktion des gebildeten Am-
moniaks mit Kohlenmonoxyd entstanden sein diirfte.

Bei niederen Reaktionstemperaturen (16000) konnte eine Zwischen-
verbindung der Pyridinsynthese gefaft werden. Nach Elementaranalyse,
IR - und Kernresonanzspektroskopie handelt es sich dabei um Verbindung IV.
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Abb. 1: 1H—NMR—Spektrum von IV. Resonanzfrequenz: 9o MHz.
Gerat: KIS-2, Triib T3uber, Ziirich. Lésungsmittel: CC14.

Setzt man IV bei htheren Temperaturen erneut zur Reaktion ein, so ent-
steht daraus nahezu guantitativ II. In geringerer Ausbeute reagiert IV zu

II beim Erhitzen unter Riickfluf in Gegenwart von Eisenpentacarbonyl ohne

Druck.
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