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Zpdsob s{skévéni smssi 2,4,6=-trime = -
pyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu s kolli-

0, ropného nebo syntetického
plvodu pomoct kyseliny Stavelové. Jeho pod-
statou je, Xe se ke kollidinové frakei pridé
kyselina Stavelovd a sass 8¢ aseotropicky
brridige 4 g kid Vavel 7t i e st Na3c
o & 2,3, 6-trine se 3

3 reekin{ smisi kr suﬁgnggrn p¥ipadného
pi{daviu nopolirni{o rospoudtédla chlesenim
reakini smési. Krystalicky podil se odd#ls,
dtkladné promyde a rozlo¥fi. Ziaké se sais
:}:igigi"w pyridinu a 2,3,6-trisethyl-
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Vyndles se tyké spisobu siskdvéni smési '2,4.6-tr1uthy1pyﬂdim a 2,3,6-trimethyl-
pyridinu s kollidinové frekce pyridinovych sésed ¥ernouhelného, hnddouhelného, ropného ne-
bo syntetického pdvodu. L

Kollidinovd frakce je smsi pyridinovych sdésed vroucich v teplotnia rosmesi 168 of
175 °C, v nil prevlédeji izomerni 2,4,6- a 2,3,6-trimethylpyridiny. Prisérné s.okenti
kollidinové frakce Sernouhelného pdvodu je 45 % 2,4,6-trisethylpyridinu, 17 % 2,3,6-tri-~
sethylpyridinu, 10 % 3,5-dimethylpyridinu, 6 % 3,4-dimethylpyridinu, 7 % anilinu, 10 %
isomernich ethylaethylpyridind a 5 % niflevroucich homologl pyridinu.

Z{skévéni slolek 3 kollidinové frakce se obvykle provéddi chemickymi separalnimi
poatupy, jejichi principem je bud vsnik krystalickych solf, eduktd, komplexd a klatrétd
s snorgenickymi nebo orgenickymi sloufeninami, nebo rosdilnd reaktivita slofiek kollidi-
nové frakce s smidy, aldehydy a dsldimi létkemi. ’

Nejpouiivensj¥im spisobem je siskévéni slodiek kollidinové frakce pomoci kyseliny
chlorovodikové nebo plynného chlorovodfku, kdy s vody nebo jiného prostiedi vykrystaluje
hydrochlorid 2,4,6-trimethylpyridinu.

Ten se rozlolf a siské se Zisty 2,4,6-trimethylpyridin (Chem. Prim. 23, 124, 1973). -
Ze sbfvajicich sésed po isolaci 2,4,6-trimethylpyridinu se opét pomoci kyseliny chlorovodi-
kové ziskaj{ hydrochloridy sadsi 2,4,6-trimethylpyridimu a 2,3,6-trimethylpyridinu (patent
GSSR 147 295).

Déle se k siskévéni 2,4,6-trimethylpyridinu ufivé chloridd a¥di. Z reekini sm¥si vy-
padnou krystaly komplexu chloridu m3di s 2,4,6~trimethylpyridinem, které se 0dddli, pro-
ayji a roslof{ (Chem. Prim. 23, 620, 1973).

Podle daldich literdrnich udejd lse pomoci chloridd m¥di sisket i 2,3,6-trimethylpy-
ridin, obdobn# pomoci tvorby adi¥n{ slouleniny s o- nebo p-kresolem lse siskat 2,4,6-tri-
methylpyridin i 2,3,6-trimethylpyridin (patent NSR 1 245 963; Chem. Prim. 13, 202, 1965).

Nevyhodou téchto postupd Je silné korosivni plsobeni kyseliny chlorovodikové nebo
plynného chlorovodiku na vyrobni safiseni, ekonomickd ndéro¥nost pomocnych létek a vnik
zévadngch odpednich létek (odpsdnich vod) obsahujf{cich soli m#di v pfipadd postupd s chlo-
ridy m3di, které Je nutné néroinym splsobem Zistit a které v pfipadd uniku pledstavujsl
velmi véiné ohroleni Zivotniho prostiedi. V postupu uiivejicim fenoly je nutné poulivat
néro&né chladici salfi{zeni.

Nékteré s uvedenych nedostatkd Fedi spisob siskdvini smdsi 2,4,6-trimethylpyridinu
@ 2,3,6=trimethylpyridinu podle vynélesu. Jeho podstatou je pouZiti kyseliny Stavelové
pro vsnik krystalickych 3iaveland 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu.

PFL vlastn{ metod3d se postupuje tak, Ze ke kollidinové frakci se piidd kyselina te-
velovd v moldrnim poméru kyselina : 2,3,6-trimethylpyridinu 0,5 - 1 : 1 a organické ros-
poustddlo, potlebné k agzeotropickému odvodndni smési. . ’

Po tomto odvodn¥ni se sm#s chlad{, piitom dvojde k vypidnuti krystald vsniklych #ta-
veland 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu. Po dosefent 20 °C se krystaly

0ddsl{, pronni nepolérnim rospoustédlem a rosloff.

Ziské se smds 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu. Jeko organického
rogpoudtédla ufitého k odvodn¥ni je vyhodné poukit aromatickych uhlovodfkd, chlazen{ reskiaf
sudsi Je moZno provéd¥t se Iizeného poklesu teploty smdsi v sdvislosti na %ase.

Déle je vyhodné po dossieni 80 OCc sfedit krystalujfci{ smés sromatickymi uhlovodiky
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nebo jinym nepolérnim rospoultédlem. Roskled #tsvelanu 2,4,6-trimethylpyridimu a 2,3,6-
~-trimethylpyridiou se provede s vfhodou vodnym rostokem hydroxidu alkalického kovu nebo
_ tepelnga séhieven.

Hiavn{ piednosti tohoto postupu spodivejf v siskéni sadsi hlaviich sloliek kollidinové
frakce ve vysokém vytdiku a odpovidejici ¥istotd. Sads 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-
~trimethylpyridinu se siské ve vytéiku ned 70 9 o v #istots ned 95 % v jediném stupni.

Déle se pii tomto postupu odstranuji scela nebo ¥éstelns nevihody dfive uiivenych
postupd a tak se dosdhne Uspor na investi¥nim safiseni s provosnich néklsdech. Postup
Je té# ekologicky vihodndjit, nebol snifuje ohrofeni Eivotniho prostiedi.

Konkrétni provedeni siskéni smisi 2,4,6-trimethylpyridinu s 2,3,6-trimethylpyridinu
podle vynélesu popisujf néslédujici piikledy.

PPiklad !

Ke 100 'kouum" frakce o teplotnim rosmesi varu 168 af 175 °c, obsslmjict 47,2 $
2,4,6-trimethylpyridinu a 25,6 % 2,3,6~trimethylpyridinu se pridé 61 g kyseliny stavelové
a 25 g bensenu a smés se aseotropicky odvodn{ destilaci s bensenes.

Poté se reskini smés chledf pPi F{seném poklesu teploty reskin{ smdsi 8 °C/n. PFi
80 °C se pridejf k reskini ssési 263 g bensenu s pokraluje se v chlaseni sa uvedeného
poklesu teploty ail do dosafieni 20 .

lryitnlicu podil se 0dd¥l{ a promyje 263 g bensenu. Ziské se 206 g stavelanu 2,4,6-tri-
sethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu, které se roslolif 200 g 50% vodného rostoku hy-
droxidu sodného.

Uvolnénd sals trisethylpyridind se vyextrshuje do bensenu, odvodni sseotropickou
destilaci, bensen se oddestiluje a Jako posledni pod{l destilace se siské 51 g sa¥si
2,4,6-trimethylpyridinu . 2,3,6-trimethylpyridinu v Xistotd 97,5 %.

Priklad 2

Ke 100 g kollidinové frakce specifikované v piikisdu I se pPidd 49,2 g kyseliny sia-
velové a 21 g toluenu a smés se aseotropicky odvodni. Poté se reskin{ sm¥s chledi na 20 %c.
Krystalickf podil se 0dddli e promyje 250 g bensemu.

Ziské se 177 g $iavelsnd 2,4,6-trimethylpyridinu s 2,3,6-trimethylpyridinu, které se
roslofi zehfétim na 190 °C. Smss siskené rozkladem se sseoiropicky odvodni, aromatické
uhlovodiky se oddestilujl a poté se vydestiluje 36,3 g smdsi 2,4,6-trinethylpyridinu a
2,3,6~trimethylpyridinu v Eistots 99,2 %. )

Pri{klad 3

Ke 100 g kollidinové frakce specifikovené v priklsdu 1 se pridd 61 g kyseliny Siavelové
s 27 g toluen-xylenové frakce a sads se sseotropicky odvodni. Foté se reskin{ sads chledfl
pii Fizeném poklesu teploty reskini smdsi 7 9%¢/n at na 20 °C.

) Béhea chlaseni se pi*i dosadeni 85 % piidé k reakén{ smisi 200 g toluen-xylenové
frakce. Krystalickf podil se 0dd3l{ a promyje 270 g bensenu.

Ziskd se 212 g Blavelanu 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu, které se
roslolif 200 g 50% vodného rostoku hydroxidu sédného. Uvolnind saés trimethylpyridind se
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vyextrehuje do bensenu, odvodni aseotropickou denvtnnci, benszen se oddcltilu:je 8 pak se
vydestiluje 51,8 g smési 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu v Xistotd 96,6 %.

PPrikled 4

Ke 100‘3 kollidinové frakce specifikovené v pfikladu 1 se ptidd 60 g kyseliny 3ia-
velové a 23 g toluenu s sm¥s se aseotropicky odvodni. Pak se reakini smss chled{ pEi $oi-
seném poklesu teploty reskdni saési 5 °C/h a# na 25 °C.

" BShem chlagenf se pii dossfent 80 °¢ ptidd k reakini smssi 235 g toluenu. Krystalic-
kf podil se 0ddSli a promyje 270 g bensenu. Ziské se 205 g 3tavelanu 2,4,6-trimethylpy-
ridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu, které se roslo#{ sahtdtim ns 190 °C.

Sa¥s siskend po roskledu se aseotropicky odvodni, eromatické uhlovodiky se oddesti-
ludl e pak se vydestilujl 48 g smési 2,4,6-trimethylpyridinu a 2,3,6~trimethylpyridinu
v Sistotd 96,1 %. :

PREDMET VYNALEZU

1« Zplsob siskévéni smsi 2,4,6-trimethylpyridinu 2,3,6-trimethylpyridinu z kolli-
dinové frakce pyridinovych sdead Zernouhelného, hn¥douhelného, ropného nebo syntetického
pivodu, vysna¥ujici se tim, Ze ke kollidinové frakci téchto zdsed se pPidé kyselina ¥ta-
velovd v molérnim pomdru kyselina %%avelovd - obsah 2,4,6-trimethylpyridinu + 2,3,6=tri-
methylpyridinu v kollidinové frakes 0,5 : 1 af 1 : i, reakini smss se odvodni ageotropickou
destilaci s orgenickym rospoudit¥dlem, odvodnind reskini smés se chladi, b¥hem chlaseni
dojde k vykrystalovéni vsniklych Stavelend 2,4,6~trimethylpyridinu e 2,3,6=trimethylpyri-
dinu, které se odd3ll, promyjl nepolérnim rospoustédlem a rozloff na &istou sm3s 2,4,6~
-trimethylpyridinu e 2,3,6-trimethylpyridinu. '

&. Zplsob podle bodu 1, vysnadujfci se tim, Ze pro ageotropické odvodnén{ reakin{
saisi se jko organické rospoultédlo poutijf aromatické uhlovodiky.

3. Zplsob podle bodu 1. a 2., vysnadujici se tim, %o krystalizace reakini sudsi se
provédl se Fiseného poklesu teploty reakinf sm¥si, s vyhodou rychlosti 5 a% 10 °Cc/n.

4. Zplsob podle bodu 1. ¥ 3., vysnefujfci se tim, fe k odvodnéné krystalujfci resking
saési se po dosakeni teploty 90 ak 60 °C, s vyhodou 80 °C, pridévé nepolérni rospoustsdlo,
s v¥hodou aromatické uhlovodiky v objemovém poadru ke kollidinové frekei ! : 1 a£ 5 : 1.

9. Zpdsob podle bodu 1. ak 4., vysnafujici se tim, ¥s rozklad staveland 2,'4.6-t.r1-
nethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu se provédsl vodnym roztokem alkalického kovu,
s vihodou 50% rostokem hydroxidu sodného. :

. 6. Zplsob podle bodu i. ef 4., vysna¥ujici se tim, Ze rozkled siavelanu 2,4,6-tri-
nethylpyridinu a 2,3,6-trimethylpyridinu se provéds tepelnym zdhtevem na 160 af 200 °C.

Severografia, n. p., Mos : Cena 2,40 K¢&s
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