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Spos6b otrzymywania 2-metylo-5-winylopirydyny
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania 2-me-
tylo-S-winylopirydyny z mieszanin sktadajacych si¢ z 2-me-
tylo-S-winylopirydyny i 2-metylo-5-etylopirydyny lub z mie-
szanin zawierajacych te zwigzki

Znane sg réine sposoby rozdzielania 2-metylo-5-winylo-
pirydyny i2-metylo-5-etylopiryny, ktérych temperatury
wrzenia, wynoszgce pod normalnym ci$nieniem odpowiednio
179°C i 178,3°C, sq do siebie bardzo zblizone i ktérych roz-
dzielenie przez destylacje frakcyjng przeprowadza si¢ z naj-
wiekszg trudnoscig. Tak, na przyktad rozdzielenie za pomocg
destylacji z parg wodna, jest wprawdzie mozliwe, ale koszty
z tym zwigzane i straty 2-metylo-5-winylopirydyny s bardzo
duze. Inny znany sposéb polega na tym, Ze destylacj¢ pro-
wadzi si¢ pod ci$nieniem 18—-29 mm Hg, jednakze nie uzys-
kuje si¢ korzystnego efektu rozdzielania, a ponadto straty
2-metylo-S-winylopirydyny sq réwniez duze.

Wynalazek eliminuje wady znanych sposobéw rozdziela-
nia.

W tym celu z mieszaniny wyjsciowej, sktadajgcej si¢
z 2-metylo-S-winylopirydyny i 2-metylo-5-etylopirydyny lub
zawierajgcej te zwigzki, oddestylowuje si¢ 2-metylo-5-etylo-
pirydyne za pomocg podstawionych pirydyn o wzorze ogél-

« nym C;HyNRpy,, w ktérym n wynosi 4 lub 3, m wynosi 1 lub

2, aRoznacza CH, lub C,H,, stosowanych jako ciecz
pomocnicza usuwajaca z kqpieli destylacyjnej 2-metylo-5-ety-
lopirydyng, pod cisnieniem 2-25 mm Hg, w temperaturze
40-85°C tej kapieli. :

Surowg metylowinylopirydyn¢ pozostajacg Ww cieczy
wyczerpanej nastgpnie odzyskuje sip w postaci czystego pro-
duktu, na przyktad przez destylacje.
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Jako podstawione pirydyny stosuje si¢ korzystnie piko-
liny, jak a-pikolina ilutydyny, jak 2,5-lutydyna i2,6-luty-
dyna. MozZna takze stosowaé ich mieszaniny.

Podstawione pirydyny wprowadza si¢ do mieszaniny
wyjéciowej na ogét w ilosci 2—30% objetosciowych, korzyst-
nie od 4-15% objgtosciowych, wprowadza si¢ korzystnie
w sposéb ciggty do dolnej cz¢ ci kolumny destylacyjnej.

W celu niedopuszczenia do polimeryzacji 2-metylo-5-wi-
nylopirydyny celowe jest prowadzenie destylacji w obecnoéci
inhibitoréw polimeryzacji, takich jak siarka, btekit mety-
lenowy i zwigzki merkaptanowe, i nieprzekraczanie tempera-
tury w kotle powyzej 85°C. Korzystnie pracuje si¢ w tempe-
raturze wynoszacej w kotle 85-75°C, pod cisnieniem
4-15 mm Hg. )

Podstawione pirydyny tatwo wydziela si¢ z destylatu i za-
wraca do mieszaniny wyjéciowej. Nie jest przy tym koniecz-
ne, aby ciecz pomocnicza byta catkowicie wolna od metylo-
etylopirydyny.

Najczesdciej jednak jako mieszaning wyjiciows stosuje sig
mieszaning poreakcyjng, otrzymang przy wytwarzaniu 2-me-
tylo-5-winylopirydyny przez odwodornienie 2-metylo-S-ety-
lopirydyny, zawierajacq utworzong 2-metylo-5-winylopiry-
dyne, nieprzereagowans 2-metylo-5-etylopirydyne¢, a ponad-
to imate iloéci pirydyny, pikoliny ilutydyny. Poniewai
obecnos$é wody uniemoiliwia osiggnigcie poigdanej réwno-
wagi destylacyjnej przy usuwaniu z mieszaniny' wyjéciowej
2-metylo-5-etylopirydyny wode odpedza si¢. W tym celu
mieszaning wyjsciowq poddaje si¢ wstepnej destylacji.

Otrzymany destylat tworzy dwie warstwy wodng i orga-
nicznq. Warstw¢ wodng odrzuca si¢, a warstwg organiczng,
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zawierajacq pirydyne, pikoling ilutydyne zawraca si¢ do
mieszaniny wyjsciowej jako ciecz pomocniczq w zasadniczej
destylacji. Wprawdzie pirydyna nie nadaje si¢ jako ciecz
pomocnicza w destylacji, jednakZe obecnoéé jej nie przeszka-
dza w procesie, wobec czego nie ma potrzeby jej usuwania.

Proces wedtug wynalazku mozna prowadzié¢ w sposéb
periodyczny lub ciggly.

W przypadku procesu cigglego ciecz pomocnicza razem
z mieszaning poddawang rozdzielaniu i inhibitorem dopro-

4
panej wynoszacej 65—75°C. Ciénienic 815 mm Hg utrzy-
mywano za pomocs pompy préZniowej.

Ciecz pomocniczg przy destylacji doprowadzano w spo-
s6b ciggly w dolnym koricu kolumny destylacyjnej tacznie
z inhibitorem (na przyktad z 10—-500 mg bi¢kitu metyleno-
wego na 100 g rozdziclonej mieszaniny).

Przyktady I-IIl sq przyktadami poréwnawczymi, wyka-
zujacymi, Ze bez uzycia cieczy pomocniczej w frakcji posred-
niej zawarte sq jeszcze znaczne ilosci 2-metylo-5-winylopiry-

wadza si¢ do kolumny destylacyjnej w sposéb ciagty i pozg- 10 dyny. Otrzymane ilosci surowej metylowinylopirydyny
dang 2-metylo-S-winylopirydyne odbiera si¢ stale z cieczy wynoszg niewicle ponad 80%. Jeleli rozdzielanie prowadzi
wyczerpanej jako surowy produkt. Kolumna destylacyjna si¢ sposobem wedtug wynalazku (przyktady od IV-VII),
korzystnie zawiera 14—18 p6tek teoretycznych. woéwczas w frakcji pofredniej zawarte sg tylko niewielkie
Zaleta wynalazku jest zwigkszenie ilosci przedgonu, iloici metylowinylopirydyny i uzyskuje si¢ wydajnodci suro-
zmniejszenie ilofci frakcji posrednich i zmniejszenie zawar- 15  wego produktu wynoszace ponad 90%.
todci 2-metylo-5-winylopirydyny w frakcji posredniej, a takze
na mozliwosé osiagnigcia wiekszej szybkosci destylacji przy Zastrzeienia patentowe
mniejszym stopniu deflegmacji.
Przyktady wyjaéniajace wynalazek podane sg w nizej 1. Sposéb otrzymywania 2-metylo-5-winylopirydyny
przytoczonej tablicy, obejmujacej réwniez uzyskane wyniki. 20  z mieszanin, skiadajacych si¢ z 2-metylo-5-winylopirydyny
Proces prowadzono w kolumnie destylacyjnej sktadajgcej i 2-metylo-5-ctylopirydyny lub zawierajacych te zwigzki, zna-
si¢ zdwéch kolumn o srebrzonej lustrzanej powierzchni mienny tym, Ze z mieszaniny oddestylowuje si¢ 2-mety-
zplaszczem préiniowym o &rednicy wewnetrznej 30 mm lo-5-etylopirydyn¢ za pomocg podstawionych pirydyn
i catkowitej dtugosci 1,6 m. Kolumna byta wypetniona spi- owzorze ogélnym C,HaNRp,, w ktérym n wynosi 4 lub 3,
ralkami z siatki drucianej ze stali V4A (3 x 3 mm) imiata 25 m wynosi 11ub 2, aR oznacza CHy lub C, H,, jako cieczy
16 pétek teoretycznych. Stosunek odcieku do destylatu usta- pomocniczej pod cisnieniem 2-25 mm Hg w temperaturze
lano lub zmieniano za pomoca magnetycznej gtowicy ko cieczy poddawanej destylacji 40—85°C.
lumny iprzekaznika czasowego. Ogrzewanic kotta destyla- 2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze podsta-
cyjnego odbywato si¢ za pomoca regulowanego w formie wione pirydyny stosuje si¢ w takiej ilosci, Ze ich udziat
grzyba kotpaka grzejnego do temperatury cicczy wyczer- 30 W micszaninie wyjsciowej wynosi 2—30% objgtosciowych.
Tablica 1
Mieszanina wyj$ciowa Ciccz pomocnicza Przedgon do temperatury
Przyktad stosowana w destylagji okoto 45°C
Ogétem MAP MVP Rodzaj MAP Ciecz pomocnicza
g g g g g g
I 300 150 150 - - 117,2 -
II 250 133 111 - - 37,8 -
III 250 132 118 - - 41,9 -
v 278,5 150,1 101 - 2,5-lutydyna 28,5 134,5 24,0
\' 272,9 132 118 2,6-lutydyna 22,9 83,6 13,6
VI 267,1 141,0 109 alfa-pikolina 17,1 98,7 15,5
Vil 261,1 128,5 121,5 alfa-pikolina 11,1 87,1 1.5
’ Tablica 2
Frakcja pofrednia Surowa MVP Szybkosé destylacji Stopien
45-50°C w kubie g/godz deflegmacji
Ciecz pomocnicza MEP MWP g %
g g g
- 24,84 8,96 122,2 814 7-8 8:1
- 96,04 13,96 89,8 81,0 13-14 5:06
- 88,12 18,18 93,7 79,5 14-15 5:1
4,5 12,05 1,15 94,1 93,0 7-8 5:1
9,3 48,00 1,55 110,1 93,2 15-17 5:1
1,8 21,88 3,22 99,5 914 13-15 5:1
3,6 35,20 4,20 107,6 88,5 12-13 5:1

MEP: 2-metylo-5-ctylopiryna
MWP: 2-metylo-5-winylopiryna

Prac. Repr. UP PRL. zam. 153/73 naktad 120+18
Cena 10zt .



	PL68517B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


