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PROCEDE DE PREPARATION DE LACTAMES 

La presente invention concerne un procede de preparation de lactames a 

5 partir de composes imides cycliques. 

Les lactames sont des amides cycliques bien connus de I'homme du metier. 

Les lactames peuvent etre par exemple prepares par cyclisation d'un 

aminoacide comme la lysine, lis peuvent egalement etre prepares en faisant reagir 

10 un aminonitrile avec de I'eau en presence d'un catalyseur pour realiser une 

hydrolyse cyclisante de I'aminonitrile en lactame. 

Comme procede de preparation de lactames, on peut egalement mentionner 

la transposition de Beckmann catalysee par un acide fort qui correspond a la 

transformation d'oxime en lactame, I'oxime etant obtenu par condensation de la 

15 cycloalcanone avec NH2OH, I'hydroxylamine. 

Les lactames sont utilises dans divers domaines, et en particulier dans la 

fabrication de polyamides. Les lactames peuvent egalement etre utilises comme 

plastifiants ou encore comme solvants, par exemple pour les N-alkyl lactames 

comme la NMP, ou comme intermediates pour des syntheses de produits 

20 pharmaceutiques et agrochimiques. 

II existe done a ce jour un besoin de fournir un procede efficace de 

preparation de lactames. 

La presente invention a pour but de fournir un nouveau procede de 

25 preparation de lactames a partir d'imides cycliques en catalyse heterogene. Les 

reactions de catalyses heterogenes sont les reactions de catalyse les plus 

couramment utilisees et consistent a utiliser un catalyseur non soluble dans le milieu 

de reaction ; il peut done aisement etre recupere. Le catalyseur est generalement 

supporte sur un support inerte. 

30 Dans les documents W02005/0501907 et Aoun et al ; vol 44, n° 13, p. 2021-

2023, des reactions en catalyse homogene sont decrites. 

W02005/0501907 decrit la preparation de N-methyl-pyrrolidone par 

hydrogenation de la N-methyl-succinimide en presence d'un catalyseur soluble dans 

le milieu de reaction. Le catalyseur utilise est du Ruthenium lie a un ligand 

35 organique de type phosphine, en particulier du Ru-acethylacetonate est utilise 
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comme precurseur. Ce type de ligand presente des inconvenients d'ordre sanitaire 

et environnemental; 

La presente invention a egalement pour but de fournir des lactames avec des 

rendements satisfaisants, notamment superieurs a 50%, et de preference 

5 superieurs a 75%, voire 80% ou 90%. 

On connait des procedes de preparation de lactame par hydrogenation d'un 

imide en catalyse heterogene en presence d'un catalyseur comportant un seul 

metal. Le document Patton et al., J. of the Chem. Soc., Vol 1, p. 1611-1615 decrit 

par exemple I'utilisation de ruthenium sur charbon ou palladium sur charbon sans 

10 succes dans ce dernier cas. Le document WO 2004/058708 decrit I'utilisation de 

catalyseur monometallique a pression elevee (de I'ordre de 105 bar). 

Ainsi, la presente invention concerne un procede de preparation de lactame, 

par hydrogenation d'au moins un compose de formule (I) suivante : 

N 
I 
R 

20 dans laquelle : 

A represente un radical de formule (I') ou (IT) suivante : 

-CH(R1)-CH(R2)- (I') ou -CH(R1)-CH(R2)-CH(R3)- (II') 

dans lesquelles : 

- Ri, R2 et R3 represented independamment les uns des autres H, OH, un radical 

25 alkyle ou un radical cycloalkyle, 

- Ri et R2 peuvent etre relies entre eux pour former avec les atomes de carbone 

qui les portent un cycle aliphatique comprenant de 4 a 6 atomes de carbone ; 

- R2 et R3 peuvent etre relies entre eux pour former avec les atomes de carbone 

qui les portent un cycle aliphatique comprenant de 4 a 6 atomes de carbone ; 

30 et 

R represente H ou un radical alkyle, lineaire ou ramifie, comprenant de 1 a 

20, de preference de 1 a 10, preferentiellement de 1 a 4, atomes de carbone ; 

ledit procede etant effectue a une pression inferieure a 60 bar, de preference allant 

de 10 bar a 50 bar, en presence d'un catalyseur d'hydrogenation solide, comprenant 

35 au moins deux metaux choisis dans le groupe des metaux nobles et des metaux de 

transition, et une substance inerte a titre de support; 
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ledit compose de formule (I) pouvant etre seul ou en melange. 

Dans le cadre de I'invention, le terme "lactame" designe des amides cycliques 

pouvant etre representes par la formule (II) suivante : 
.A' 

O 
N 
I 
R 

(II) 

R etant tel que defini ci-dessus dans la formule (I) et A' representant un 

radical de formule -CH(R1)-CH(R2)-CH2- ou -CH(R1)-CH(R2)-CH(R3)-CH2-! R-i, R2 et 

R3 etant tels que definis ci-dessus dans les formules (I') et (II'). 

Selon la presente invention, les radicaux "alkyle" represented des radicaux 

hydrocarbones satures, en chaTne droite ou ramifiee, comprenant de 1 a 10 atomes 

de carbone, de preference de 1 a 5 atomes de carbone (ils peuvent typiquement 

etre representes par la formule CnH2n+1, n representant le nombre d'atomes de 

carbone). On peut notamment citer, lorsqu'ils sont lineaires, les radicaux methyle, 

ethyle, propyle, butyle, pentyle, hexyle, octyle, nonyle et decyle. On peut notamment 

citer, lorsqu'ils sont ramifies ou substitues par un ou plusieurs radicaux alkyles, les 

radicaux isopropyle, tert-butyle, 2-ethylhexyle, 2-methylbutyle, 2-methylpentyle, 1-

methylpentyle et 3-methylheptyle. 

Le radical "cycloalkyle" est un radical hydrocarbone mono-, bi- ou tri- cyclique 

sature, non aromatique, comprenant de preference 5 ou 6 atomes de carbone, tel 

que notamment le cyclopentyle ou cyclohexyle. 

Le procede selon I'invention peut etre effectue pour un compose de formule (I) 

seul ou pour un melange de differents composes de formule (I). 

Ainsi, le compose soumis a I'etape d'hydrogenation peut etre un melange de 

composes de formule (I), avec A et/ou R pouvant etre differents. 

Le procede de I'invention consiste a hydrogener I'une des fonctions 

carbonyles de I'imide (I). 

Ainsi, le lactame ainsi obtenu repond a la formule suivante : 

°KA> 
N 
I 
R 

Cette etape d'hydrogenation des fonctions carbonyles n'etant pas selective, 

I'une ou I'autre des fonctions carbonyles est hydrogenee. 
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Le compose de depart peut etre represente par la formule suivante : 

/=° 
1 N 2 

I 
5 R 

Dans le cadre de I'invention, c'est la fonction carbonyle 1 ou la fonction 

carbonyle 2 qui est hydrogenee ce qui permet d'obtenir I'un des composes 

suivants: A A 
°=^ > ou < >=0 

1 N N 2 
10 | | 

R R 

En fonction de la nature de A, comme explicite ci-apres, ces deux composes 

peuvent etre identiques ou differents. 

Ainsi, selon la nature de A, le lactame obtenu peut etre un melange de 

15 plusieurs composes, a savoir des isomeres de position. 

Plus particulierement, lorsque A n'est pas un groupe symetrique, le produit 

obtenu est un melange des isomeres de position. 

Comme indique ci-dessus, A repond a la formule (I') ou (IT) telles que definies 

ci-dessus. 

20 Dans les cas ou Ri et R2 sont differents dans la formule (I') ou Ri et R3 sont 

differents dans la formule (II'), alors le lactame obtenu sera sous forme d'un 

melange comprenant les isomeres de position, c'est-a-dire un melange des 

lactames obtenus par I'hydrogenation de chacune des fonctions carbonyles. 

Plus particulierement, lorsque A repond a la formule (I'), dans laquelle soit I'un 

25 des Ri et R2 est un radical alkyle (I'autre etant H) soit R-i et R2 sont des radicaux 

alkyles differents, alors le lactame obtenu sera sous forme d'un melange 

comprenant les isomeres de position, c'est-a-dire un melange des lactames obtenus 

par I'hydrogenation de chacune des fonctions carbonyles. 

Plus particulierement, lorsque A repond a la formule (IT), dans laquelle soit Ri 

30 ou R3 est un radical alkyle (les deux autres etant H), soit R-i, R2 et R3 sont des 

radicaux alkyles, R-i et R3 etant differents, soit Ri et R2 sont des radicaux alkyles (R3 

etant H), identiques ou differents, soit R2 et R3 sont des radicaux alkyles (Ri etant 

H), identiques ou differents, soit Ri et R3 sont des radicaux alkyles differents (R2 

etant H),alors le lactame obtenu sera sous forme d'un melange comprenant les 

35 isomeres de position, c'est-a-dire un melange des lactames obtenus par 

I'hydrogenation de chacune des fonctions carbonyles. 
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Selon un mode de realisation prefere, le procede d'hydrogenation selon 

I'invention est effectue en I'absence de solvant. 

Ce mode de realisation permet de travailler en milieu plus concentre. Un tel 

procede permet d'etre plus competitif sur le plan industriel. 

5 Ainsi, selon ce mode de realisation, le procede est moins consommateur 

d'energie et genere moins d'effluents lies a la presence de solvant par rapport aux 

precedes avec solvant. 

Selon un mode de realisation prefere, le procede d'hydrogenation selon 

I'invention est effectue en phase liquide. Le procede de I'invention peut done etre 

10 effectue dans des reacteurs classiques d'hydrogenation. 

Comme indique ci-dessus, le compose imide de depart, soumis au procede 

d'hydrogenation, peut etre un compose unique ou un melange de plusieurs 

composes de formule (I) telle que definie ci-dessus. 

Selon un mode de realisation, les composes imides du procede de I'invention 

15 sont des composes de formule (I), dans laquelle A repond a la formule (I') ou (IT) 

telles que definies ci-dessus, chacun des Ri, R2 et R3 representant H ou un radical 

alkyle, notamment (CrC4)alkyle. 

Selon un mode de realisation, dans la formule (I) telle que definie ci-dessus, A 

est un radical de formule -CH2-CH2-CH(R')-, R' representant un radical (Cr 

20 C4)alkyle, et de preference methyle ou ethyle. 

Comme exemples specifiques de groupe A selon I'invention, on peut citer 

I'ethylene (-CH2-CH2-) ou le propylene (-CH2-CH2-CH2-), ou encore le 1-methyl-

propylene (-CH2-CH2-CH(CH3)-). 

De maniere particulierement preferee, on choisira parmi les radicaux 

25 suivants : I'ethylene (-CH2-CH2-), le propylene (-CH2-CH2-CH2-), I'ethyl-ethylene 

(-CH(Et)-CH2-), le 1-methyl-propylene (-CH2-CH2-CH(CH3)-) et leurs melanges. 

Selon un mode de realisation prefere, A represente un radical -CH2-CH2-

CH(CH3)-. 

Selon un mode de realisation, dans la formule (I), R est H ou Me. 

30 De preference, dans la formule (I), R est H. 

La presente invention concerne done egalement la preparation de lactames 

par I'hydrogenation d'un melange de composes de formule (I). 

Selon un mode de realisation, I'invention concerne la preparation de lactames 

par I'hydrogenation d'un melange comprenant les composes suivants : 

35 

et 

O N O N 
H H 



WO 2013/160389 PCT/EP2013/058591 

6 

10 

a savoir d'un melange de MGI et de ESI, respectivement. 

La presente invention concerne done egalement un procede tel que defini ci-

dessus, pour preparer un melange de lactames de formules (11-5) et (11-6) 

suivantes : 

'N-^O 
H 

O^N' 
H 

(11-5) (11-6) 

par hydrogenation de I'imide de formule (1-3) suivante : 

15 

20 

25 

H 

(1-3) 

La presente invention concerne egalement un procede tel que defini ci-

dessus, pour preparer un melange de lactames de formules (11-1) et (II-2) 

suivantes: ^ R. R. 

Cr^N' 
H 

(11-1) (II-2) 

par hydrogenation de I'imide de formule (1-1) suivante : 

,R' 

H 

(1-1) 

30 

35 

R' representant un radical (C1-C4)alkyle, et de preference methyle ou ethyle. 

La presente invention concerne egalement un procede tel que defini ci-

dessus, pour preparer un melange de lactames de formules (II-3) et (II-4) 

suivantes : 

H H 

(II-3) (II-4) 

par hydrogenation de I'imide de formule (I-2) suivante : 
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(1-2) 

5 Selon un mode de realisation, I'imide de depart de formule (I) peut etre du 

methyl-glutarimide (MGI) obtenu a partir de methyl-glutaronitrile (MGN), ou a partir 

d'un melange de dinitriles issu du procede de fabrication de I'adiponitrile par double 

hydrocyanation du butadiene. Ce melange correspond de preference a la fraction de 

distillation permettant de separer les dinitriles ramifies (methyl-2 glutaronitrile, ethyl-

10 2 succinonitrile) de I'adiponitrile. 

Ce melange de dinitriles a generalement la composition ponderale suivante : 

- methyl-2 glutaronitrile : compris entre 70% et 95%, de preference entre 80% 

et 85% ; 

- ethyl-2 succinonitrile : compris entre 5% et 30%, de preference entre 8% et 

15 12% ; et 

- adiponitrile : compris entre 0% et 10%, de preference entre 1% et 5%, 

le complement a 100% correspondant a differentes impuretes. 

L'imide de depart de formule (I), lorsqu'il s'agit notamment du methyl-

glutarimide (MGI), peut etre obtenu a partir de methyl-glutaronitrile (MGN), ou a 

20 partir d'un melange de dinitriles tel que decrit ci-dessus, par exemple selon un 

procede de reaction du MGN ou du melange de dinitriles avec un acide, tel que 

decrit dans la demande internationale W02011/144619. II peut egalement etre 

obtenu selon un procede d'hydrolyse en presence d'eau du MGN ou du melange de 

dinitriles, ce qui correspond a la premiere etape du procede decrit par exemple dans 

25 la demande internationale W02009/056477. 

Le procede de I'invention est effectue a une pression inferieure a 60 bar, de 

preference inferieure a 50 bar, et ce afin d'eviter I'hydrogenation des deux fonctions 

carbonyles, ce qui empecherait I'obtention de lactames. 

30 Selon un mode de realisation, le procede de I'invention est effectue a une 

pression allant de 10 bar a 50 bar, et de preference a une pression allant de 10 a 40 

bar, notamment de 20 a 40 bar, et preferentiellement egale a 20 bar. 

Selon un mode de realisation prefere, la pression est de 20 a 25 bar. 

Le procede de I'invention permet done de travailler a des faibles pressions, ce 

35 qui est particulierement avantageux d'un point de vue industriel. 
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De preference, le procede de I'invention est effectue a une temperature 

superieure a la temperature de fusion des imides. 

Selon un mode de realisation du procede de I'invention, I'hydrogenation est 

effectuee a une temperature superieure ou egale a 105°C, et de preference 

5 inferieure a 230°C. 

II est preferable de travailler a des temperatures inferieures a 230°C pour 

eviter des reactions de polymerisation. 

Selon un mode de realisation avantageux, I'hydrogenation est effectuee a une 

temperature allant de 150°C a 220°C, et de preference egale a 200°C. 

10 Le procede de I'invention est effectue en presence d'un catalyseur 

d'hydrogenation solide. 

Le terme "catalyseur d'hydrogenation solide" designe tout catalyseur solide 

bien connu de I'homme du metier pour catalyser les reactions d'hydrogenation. 

Ce catalyseur peut etre libre ou fixe sur un support inerte, notamment sur du 

15 charbon, de la silice ou de I'alumine. 

Selon un mode de realisation, le catalyseur d'hydrogenation utilise dans le 

cadre de I'invention comprend un melange de metaux choisis dans le groupe des 

metaux nobles et des metaux de transition, et eventuellement une substance inerte 

a titre de support. 

20 Selon un mode de realisation, le catalyseur d'hydrogenation utilise dans le 

cadre de I'invention comprend un melange de deux ou trois metaux choisis dans le 

groupe des metaux nobles et des metaux de transition, et eventuellement une 

substance inerte a titre de support. 

Selon un mode de realisation, le catalyseur d'hydrogenation comprend une 

25 substance inerte supportant les metaux tels que definis ci-dessus. 

Comme indique precedemment, le catalyseur selon I'invention peut 

comprendre un support sur lequel est supporte un melange de metaux ou peut etre 

un melange de plusieurs metaux, chacun des metaux pouvant etre supportes 

independamment les uns des autres. 

30 Le terme "metaux nobles" designe un metal qui resiste a la corrosion et 

I'oxydation. Parmi ces metaux, on peut citer I'or, I'argent et le platine. 

Le terme "metaux de transition" designe les elements qui ont une sous-couche 

d incomplete ou qui peuvent donner un cation ayant une sous-couche d incomplete. 

Dans le cadre de la presente invention, ce terme designe les elements d qui ne sont 

35 pas des metaux nobles. Les metaux de transition sont choisis parmi les elements 

des colonnes 3 a 12, a I'exception du lutecium et du lawrencium. 
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Selon un mode de realisation, le catalyseur d'hydrogenation tel que defini ci-

dessus comprend deux metaux M1 et M2, chacun des metaux pouvant etre 

supporte independamment I'un de I'autre ou le melange M1+M2 pouvant etre 

supporte. 

5 Ainsi, selon un mode de realisation, M1 est supporte par une substance inerte 

S1 et M2 est supporte par une substance inerte S2, S1 et S2 etant deux supports 

distincts, de nature identique ou differente. Dans ce cas, on peut egalement 

designer le catalyseur d'hydrogenation comme un melange de catalyseurs. 

Ainsi, selon un autre mode de realisation, le melange forme par les metaux 

10 M1 et M2 est supporte par une substance inerte unique S1. 

Dans le cadre de la presente invention, le catalyseur d'hydrogenation peut 

etre un melange de deux metaux choisis dans le groupe constitue du ruthenium, du 

platine, du palladium, de I'iridium et du rhodium, ledit melange etant supporte par 

une substance inerte, notamment du charbon. 

15 Selon un mode de realisation, le catalyseur d'hydrogenation comprend, 

supporte par du charbon, du ruthenium en melange avec un metal choisi dans le 

groupe constitue du platine, du palladium, de I'iridium et du rhodium. 

Selon I'invention, le catalyseur d'hydrogenation peut etre sous la forme d'un 

melange comprenant du ruthenium supporte par du charbon et un autre metal tel 

20 que defini ci-dessus, supporte par du charbon. 

Selon un mode de realisation prefere de I'invention, le catalyseur 

d'hydrogenation comprend un melange de ruthenium et de palladium, ledit melange 

etant supporte par du charbon. 

Dans le cadre de la presente invention, la teneur massique de catalyseur est 

25 de preference de 1% a 10% par rapport a la masse totale de compose(s) de formule 

(I). La teneur massique de catalyseur correspond a la teneur massique de 

I'ensemble forme par le metal et le support s'il est present. 

De preference, la teneur massique de catalyseur est de 5% par rapport a la 

masse totale de compose(s) de formule (I). 

30 Selon un mode de realisation prefere, le catalyseur est un melange de 

ruthenium et de palladium supporte sur du charbon, comprenant de 2% a 7% de 

ruthenium et de 0,5% a 1,5% de palladium par rapport a la masse totale du 

catalyseur, le complement en masse correspondant au support charbon. 

De preference, le catalyseur est un melange de ruthenium et de palladium 

35 supporte sur du charbon, comprenant 5% de ruthenium, 1% de palladium et 94% de 

charbon par rapport a la masse totale du catalyseur. 
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Les exemples qui suivent permettent d'illustrer davantage I'invention sans la 

limiter. 

EXEMPLES 

Exemple 1 

Hydrogenation du 3-methylglutarimide (MGI) avec melange de catalyseur 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g de MGI, on ajoute 0,2 g de 

catalyseur a 1% en poids Pd/charbon (Pd/C) et 0,8 g de catalyseur 5% en poids 

Ru/C. L'autoclave est purge deux fois avec 20 bar d'azote puis avec 3 fois 20 bar 

d'hydrogene. On place ensuite l'autoclave sous 15 bar et on chauffe a 200°C en 

agitant. On maintient pendant toute la duree de la reduction, une pression constante 

de 20 bar dans l'autoclave. Apres 12 heures de reaction, l'autoclave est ramene a 

temperature ambiante et purge avec deux fois 20 bar d'azote. Le milieu reactionnel 

est alors analyse par chromatographie en phase gazeuse. 

La conversion en MGI est de 58% et le rendement en melange des deux 

lactames est de 50%. 

Exemple 2 

Hydrogenation du 3-methylglutarimide (MGI) avec un catalyseur mixte 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g de MGI, on ajoute 1,0 g de 

catalyseur (5% en poids Ru+ 1% en poids Pd)/C. L'autoclave est purge deux fois 

avec 20 bar d'azote puis avec 3 fois 20 bar d'hydrogene. On place ensuite 

l'autoclave sous 15 bar et on chauffe a 200°C en agitant. On maintient pendant 

toute la duree de la reduction, une pression constante de 20 bar dans l'autoclave. 

Apres 12 heures de reaction, l'autoclave est ramene a temperature ambiante et 

purge avec deux fois 20 bar d'azote. 

Le milieu reactionnel est alors analyse par chromatographie en phase 

gazeuse. 

La conversion du MGI est de 100% et le rendement en melange des deux 

lactames est de 92%, la presence de 3-methylpiperidine n'est pas detectee. 
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Exemple 3 

Hydrogenation du 3-methylglutarimide (MGI) sous 40 bar 

5 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g de MGI, on ajoute 1,0 g de 

catalyseur (5% en poids Ru + 1% en poids Pd)/C. L'autoclave est purge deux fois 

avec 20 bar d'azote puis avec 3 fois 20 bar d'hydrogene. On place ensuite 

l'autoclave sous 15 bar et on chauffe a 200°C en agitant. On maintient pendant 

10 toute la duree de la reduction, une pression constante de 40 bar dans l'autoclave. 

Apres 4 heures de reaction, l'autoclave est ramene a temperature ambiante et 

purge avec deux fois 20 bar d'azote. Le milieu reactionnel est alors analyse par 

chromatographie en phase gazeuse. 

La conversion du MGI est de 98% et le rendement en melange de lactames 

15 est de 78%. 

Exemple 4 

Hydrogenation du melange 3-ethylsuccinimide (ESI) et 3-

20 methylglutarimide (MGI) 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g d'un melange d'imides 

compose de 87% de MGI et 11% d'ESI, on ajoute 1,0 g de catalyseur (5% en poids 

Ru+ 1% en poids Pd)/C. L'autoclave est purge deux fois avec 20 bar d'azote puis 

25 avec 3 fois 20 bar d'hydrogene. On place ensuite l'autoclave sous 15 bar et on 

chauffe a 200°C en agitant. On maintient pendant toute la duree de la reduction, 

une pression constante de 20 bar dans l'autoclave. Apres 4 heures de reaction, 

l'autoclave est ramene a temperature ambiante et purge avec deux fois 20 bar 

d'azote. Le milieu reactionnel est alors analyse par chromatographie en phase 

30 gazeuse. 

La conversion des imides est de 90% et le rendement en melange de 

lactames est de 82% 
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Exemple 5 

Hydrogenation du N-methyl-3-methylglutarimide (N-Me-MGI) avec un 
5 catalyseur mixte 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g de N-methyl- MGI, on ajoute 

1,0 g de catalyseur (5% en poids Ru+ 1% en poids Pd)/C. L'autoclave est purge 

deux fois avec 20 bar d'azote puis avec 3 fois 20 bar d'hydrogene. On place ensuite 

10 l'autoclave sous 15 bar et on chauffe a 200°C en agitant. On maintient pendant toute 

la duree de la reduction, une pression constante de 20 bar dans l'autoclave. Apres 4 

heures de reaction, l'autoclave est ramene a temperature ambiante et purge avec 

deux fois 20 bar d'azote. 

Le milieu reactionnel est alors analyse par chromatographie en phase 

15 gazeuse. La conversion du N-methyl-MGI est de 40% et le rendement en melange 

des deux lactames est de 29%. 

Exemple 6 

20 
Hydrogenation du N-octyl-3-methylglutarimide (N-Oc-MGI) avec un 
catalyseur mixte 

Dans un autoclave agite en inox, on introduit 20 g de N-octyl-MGI, on ajoute 

25 1,0 g de catalyseur (5% en poids Ru+ 1% en poids Pd)/C. L'autoclave est purge 

deux fois avec 20 bar d'azote puis avec 3 fois 20 bar d'hydrogene. On place ensuite 

l'autoclave sous 15 bar et on chauffe a 200°C en agitant. On maintient pendant toute 

la duree de la reduction, une pression constante de 20 bar dans l'autoclave. Apres 4 

heures de reaction, l'autoclave est ramene a temperature ambiante et purge avec 

30 deux fois 20 bar d'azote. 

Le milieu reactionnel est alors analyse par chromatographie en phase 

gazeuse. La conversion du MGI est de 32% et le rendement en melange des deux 

lactames est de 25%. 

35 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de preparation de lactame par hydrogenation d'au moins un 

compose de formule (I) suivante : 

dans laquelle : 

A represente un radical de formule (I') ou (IT) suivante : 

-CH(R1)-CH(R2)- (I') ou -CH(R1)-CH(R2)-CH(R3)- (II') 

dans lesquelles : 

- R-i, R2 et R3 represented independamment les uns des autres H, OH, un radical 

alkyle ou un radical cycloalkyle, 

- Ri et R2 peuvent etre relies entre eux pour former avec les atomes de carbone 

qui les portent un cycle aliphatique comprenant de 4 a 6 atomes de carbone ; 

- R2 et R3 peuvent etre relies entre eux pour former avec les atomes de carbone 

qui les portent un cycle aliphatique comprenant de 4 a 6 atomes de carbone ; et 

R represente H ou un radical alkyle, lineaire ou ramifie, comprenant de 1 a 

20 atomes de carbone; 

ledit procede etant effectue a une pression inferieure a 60 bar, 

en presence d'un catalyseur d'hydrogenation solide comprenant au moins deux 

metaux choisis dans le groupe des metaux nobles et des metaux de transition, et 

une substance inerte a titre de support., 

ledit compose de formule (I) pouvant etre seul ou en melange. 

2. Procede selon la revendication 1, dans lequel I'hydrogenation est 

effectuee en I'absence de solvant. 

3. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 ou 2, dans lequel 

I'hydrogenation est effectuee en phase liquide. 

O 
(I) N 

R 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, dans lequel 

Ri, R2 et R3 represented H ou un radical (CrC4)alkyle. 
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5. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, dans lequel A 

est un radical de formule -CH2-CH2-CH(R')-, R' representant un radical (Cr 

C4)alkyle, et de preference methyle ou ethyle. 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, dans lequel R 

est H. 

10 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, dans lequel 

I'hydrogenation est effectuee a une temperature superieure ou egale a 105°C, et de 

preference inferieure a 230°C, et preferentiellement egale a 200°C. 

15 

20 

25 

8. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 7, de 

preparation d'un melange de lactames de formules (11-1) et (II-2) suivantes : 

,R' 

•N-^O 
H 

,R' 

-1) 
H 

(H-2) 

par hydrogenation de I'imide de formule (1-1) suivante 

,R' 

H 

(1-1) 

R' representant un radical (C1-C4)alkyle, et de preference methyle ou ethyle. 

9. Procede suivant I'une quelconque des revendications precedentes, 

30 caracterise en ce que la pression est comprise entre 10 bar et 50 bar. 

10. Procede suivant I'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que R represente un radical alkyle, lineaire ou ramifie, comprenant 

de 1 a 10, preferentiellement de 1 a 4, atomes de carbone. 

11. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 10, dans lequel 

35 le catalyseur d'hydrogenation est un melange d'au moins deux metaux choisis dans 

le groupe constitue du ruthenium, du platine, du palladium, de I'iridium et du 
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rhodium, ledit melange etant supporte par une substance inerte, notamment du 

charbon. 

12. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 11 dans lequel 

le catalyseur d'hydrogenation comprend, supporte par du charbon, du ruthenium en 

melange avec au moins un metal choisi dans le groupe constitue du platine, du 

palladium, de I'iridium et du rhodium. 

13. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 12, dans lequel 

le catalyseur d'hydrogenation comprend un melange de ruthenium et de palladium, 

ledit melange etant supporte par du charbon. 

14. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 13, dans lequel 

la teneur massique de catalyseur est de 1% a 10%,et de preference egale a 5%, par 

rapport a la masse totale de compose(s) de formule (I). 


