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Przedmiotem wymalazku jest spos6b wyodreb-
niania chlorku cetylopirydyniowego z mieszaniny
poreakcyjnej z procesu kondensacji chlorku cetylo-
wego z pirydyng stosowang w kilkakrotnym nad-
miarze. Chlorek cetylopirydyniowy jako srodek
powierzchniowo czynny stosowany jest miedzy in-
nymi do dezynfekcji w przemysle spozywczym, w
zwiazku z czym nie moze' zawieraé sladéw toksycz-
mej pirydyny. Bezposrednie oddestylowanie pirydy-
ny od produktu nie daje pozytywnych rezultatow,
ze wzgledu na to ze przy okreSlonym stezeniu pi-
rydyny mieszanina przyjmuje konsystencje syropo-
wata i dalsze rozdzielanie na drodze destylacji
jest praktycznie niemozliwe.

Wyplukiwanie pirydyny pod préznig za pomocag
niepolarnych rozpuszczalnikéw organicznych jest
pracochlonne, a poza tym =zachodzi obawa zanie-
czyszczenia produktu {ymi substancjami. Znany
jest rowniez dwuetapowy sposéb rozdzielania mie-
szaminy, poczatkowo przez destylacje prézniows a
po uzyskaniu zatezonego roztworu — przez desty-
lacje z parg wodna. Niedogodnoscig takiego sposobu
jest to, ze chlorek cetylopirydyniowy jako $rodek
powierzchniowo ‘czynny wobecnodci wody ulega
bardzo silnemu spienieniu, w zwigzku z czym pare
wodng wprowadza sie niewielkim strumieniem,
gdyz kazde zwigkszenie iloSci tej pary prowadzi do
powstania znacznych iloSci piany w urzgdzeniu de-
stylacyjnym.

Rozdzielenie kilkunastokilogramowe]j iszarzy mie-
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szaniny trwa zatem zwykle kilkadziesiat godzin.
Wprowadzanie z kolei do spienionego roztworu
skladniké6w przeciwdzialajgcych tworzeniu sie pia-
ny pogarsza wlasciwos$ci gléwnego produktiu. Po-
nadto sposobem tym uzyskuje sie silnie rozciericzo-
ny wodny roztwér pirydyny, ktérg trudno jest zre-
generowaé. Pirydyne mozna wprawdzie wyekstra-
howaé¢ z wody rozpuszczalnikiem organicznym a
nastepnie oba komponenty rozdzielié na drodze de-
stylacji, praktycznie jednak ze wzgledu ma ucigzli-
wy sposGb takiego postepowania roztwoér pirydyny
po zobojetnieniu odprowadza sie do $cieku.

Stwierdzono, Ze mozna unikngé tych niedogodno-
Sci, jezeli odparowywanie pirydyny przeprowadza
si¢ w urzgdzeniu prézmiowym zaopatrzonym w wal-
ce suszace w cienkiej warstwie. Sposobem wedlug
wynalazku rozdzielanie mieszaniny poreakcyjnej
prowadzi sie¢ dwuetapowo. W pierwszym etapie
ogrzany do temperatury 70—90°C roztwér chlorku
cetylopirydyniowego w duzym mnadmiarze pirydy-
my albo poddaje sie destylacji prézniowej w nor-
malnym aparacie destylacyjnym pod ci$nieniem
ponizej 200 mm Hg az ilo§é destylatu w jednostce
czasu obnizy sie do 20% wagowych, albo w tych
samych warunkach przepuszcza sie przez walce
prézniowe, na skutek czego odparowuje znaczna
cze$¢ pirydyny, jednakze jej zawarto§é w produk-
cie 'wynosi jeszcze okolo 15%. Produkt ten w dru-

‘gim etapie rozcierficza sie wodg do zawartosci 30%

suchej sublstancji i powtérnie przepuszcza cienkg
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warstwa przez walce prézniowe prowadzac desty-
lacje przy tych samych parametrach jak w przy-
padku etapu pierwszego.

W wyniku takiego postepowania otrzymuje sie
czysty, bezwonny chlorek cetylopirydyniowy, czysta
pirydyne z efapu pierwszego oraz powstaly w dru-
gim etapie rozcieficzony roztwoér wodnopirydynowy,
ktéry poddaje sie regeneracji. W tym celu roztwor
wodny pirydyny zobojetnia si¢ kwasem siarkowym,
zateza i powstaly siarczan pirydyny wysyca sie
amoniakiem az do rozwarstwienia roztworu ma
warstwe pirydynows, ktérg zawraca isie ponownie
do procesu, oraz warstwe nasyconego 'wodnego
roztworu siarczanu amonowego, ktéry po odparo-
waniu zuzytkowuje sie¢ ewentualnie jako mawédz
sztuczny.

Sposobem wedlug wynalazku uzyskuje sig¢ skréce-

mnie ‘czasu ‘trwania procesu do okolo 3 godzin, w
poréwnaniu z dotychczasowym sposobem trwajg-
cym okolo 48 godzin. Przez podawanie roztworu
cienka warstwa na walce prézniowe w sposéb cig-
gly roztwér ten- nie gromadzi si¢ i nie powoduje
wiekszego ‘pienienia. Produkt otrzymany tym spo-
sobem nie wymaga dodatkowego oczyszczania, na-
tomiast nieprzeré'agowana, pirydyne moZna calkowi-
cie zregenerowac.

Przyktad. Proces przeprowadzono w instala-
cji przedstawionej schematycznie ma rysunku. 200

kg mieszaniny chlorku cétyfopirydyniowego z' piry- .
dyna wprowadza sie ze'“Abiornika przejdciowego 3:

ma walce prézniowe 1 pracujace.pod : . ci$nierdiem
okolo 150 mm Hg w temperaturze 70°C. Na walcach
odparowuje okolo 50 kg pirydyny, ktéra poprzez
‘wymiennik ciepla 4 przechodzi do zbiornika piry-
dyny 5. Otrzymany chlorek cetylopirydyniowy, za-
‘wierajgcy jeszcze okolo 15% pirydyny, wprowadza
sie do ogrzewanego zbiornika 2 z mieszadlem, roz-
puszcza w okolo 300 kg wody, w celu otrzymania
30%-go roztworu wodnego i przy pomocy pompy
wirnikowej 12 wprowadza sie z powrotem na wal-
ce 1 pracujace pod ciSnieniem okolo 150 mm Hg
w temperaturze 85°C.

Nastepuje tu catkowite odparowanie wody z pi-
rydyna, za$ wysuszony chlorek po zwidrkowaniu
gromadzi sie¢ w zasobniku 13, skagd po zmieleniu
odprowadza sie jako gotowy produkt. Opary wod-
no-pirydynowe przechodzg poprzez wymiennik
ciepla 4 do zZbiornika 6, w ktérym skroplona mie-
szanine zobojetnia sie 12 kg kwasu siarkowego.
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Powistaly siarczan pirydyny zateza sie¢ na wyparce
7 tak, aby odparowala wiekszo§¢ wody, ktorg dla
unikniecia strat pirydyny, kieruje sie z powrotem
do zbiornika 2 i uzywa do rozpuszczania chlorku
cetylopirydyniowego otrzymanego ma walcach préz-
miowych po pierwszym etapie. Zatezony roztwor
siarczanu pirydyny po schlodzeniu w -wymienniku
ciepla 8 wysyca sie amoniakiem, w ilo$ci 4 kg, w

" .saturatorze 9. Powstaje nasycony roztwor siarczanu

amonowego, w Kktérym pirydyna jest praktycznie
nierozpuszczalna. Warstwe pirydynowa w ilosci
okol 9 kg oddziela sie na rozdzielaczu 10 i odprowa-
dza do zbiornika 5. Z pozostaloci po odwirowaniu
ma wiréwce 11, uzyskuje sie okolo .18 kg siarczanu
amonowego. Lug pokrystaliczny ze Sladami pirydy-
ny zawraca sie ponownie do wyparki 7.

Zas'trzezenia patentowe

1. Spos6éb wyodrebniania chlorku cetylopirydynio-
wego z mieszaniny poreakcyjnej z procesu kon-
densacji chlorku ceétylowego z pirydyna stosowang
w kilkakrotnym mnadmiarze, przez odpedzenie piry-
dyny pod préznig, Znamienny tym, ze ogrzang do
temperatury 70—90°C mieszanine chlorku cetylo-
pirydyniowego z pirydyng albo poddaje sie desty-
lacji pod zmniejszonym ci$nieniem ponizej 200 mm
‘Hg az ilosé destylatu w jednostce czasu obnizy sie
do 20% .wagowych, albo przepuszcza si¢ cienka
warstwa przez walce prézniowe pracujgce pod cis-
nieniem do 150 mm Hg, po czym, po odparowaniu
pirydyny, uzyskany w postaci produktu stalego
chlorek cetylopirydyniowy zawierajacy ‘jeszcze
okolo 15% pirydyny rozcienicza sie wodg do za-
warto$ci 30% suchej substancji i ponownie prze-
‘puszcza przez walce prozniowe w temperaturze
70—90°C, przy czym odparowuje pirydyna i woda
a czysty chlorek cetylopirydyniowy odprowadza sie
jako produkt staly.

2. Sposob wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze
pare wodng i pirydyne skrapla sie, zobojetnia
kwasem siarkowym, zateza i wysyca sie amonia-
kiem do uzyskania rozwarstwienia na warstwe
pirydynowa, ktérg zawraca sie do procesu konden-
sacji oraz na warstwe zawierajgcg nasycony roz-
twér wodny siarczanu amonu, ktéry ewentualnie
odparowuje si¢ w celu uzyskania soli amonowej
w postaci stalej.
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