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Sposób wyodrębniania chlorku cetylopirydyniowego z mieszaniny
poreakcyjnej z procesu kondensacji chlorku cetylowego

z pirydyną stosowaną w kilkakrotnym nadmiarze

Przedmiotem wynalazku gest sposób wyodręb¬
niania chlorku cetylopirydyniowego z mieszaniny
poreakcyjnej z procesu kondensacji chlorku cetylo¬
wego z pirydyną stosowaną w kilkakrotnym nad¬
miarze. Chlorek cetylopirydyniowy jako środek
powierzchniowo czynny stosowany jest między in¬
nymi do dezynfekcji w przemyśle spożywczym, w
związku z czym nie może' zawierać śladów toksycz¬
nej pirydyny. Bezpośrednie oddestylowanie pirydy¬
ny od produktu nie daje pozytywnych rezultatów,
ze względu na to że przy określonym stężeniu pi¬
rydyny mieszanina przyjmuje konsystencję syropo-
watą i dalsze rozdzielanie na drodze destylacji
jest prakfty-cznie niemożliwe.

Wypłukiwanie pirydyny pod próżnią za pomocą
niepolannych rozpuszczalników organicznych jest
pracochłonne, a poza tym zachodzi obawa zanie¬
czyszczenia produktu tymi substancjami. Znany
jest również dwuetapowy sposób rozdzielania mie¬
szaniny, początkowo przez destylację próżniową a
po uzyskaniu zatężonego roztworu — przez desty¬
lację z parą wodną. Niedogodnością takiego sposobu
jest to, że chlorek cetylopirydyniowy jako środek
powierzchniowo czynny olbeeności wody ulega
bardzo silnemu spienieniu, w związku z czym parę
wodną wprowadza się niewielkim strumieniem,
gdyż każde zwiększenie ilości itej pary prowadzi do
powstania znacznych ilości piany w urządzeniu de¬
stylacyjnym.

Rozdzielenie kilkunastokilogramowej Iszarży mie-
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szaniny trwa zatem zwykle kilkadziesiąt godzin.
Wprowadzanie z kolei do spienionego roztworu
składników przeciwdziałających tworzeniu się pia¬
ny pogarsza właściwości głównego produktu. Po¬
nadto sposobem tym uzyskuje się silnie rozcieńczo¬
ny wodny roztwór pirydyny, którą trudno jest zre¬
generować. Pirydynę można wprawdzie wyekstra¬
hować z wody rozpuszczalnikiem organicznym a
następnie oba komponenty rozdzielić na drodze de¬
stylacji, praktycznie jednak ze względu na uciążli¬
wy sposób takiego postępowania roztwór pirydyny
po zobojętnieniu odprowadza się do ścieku.

Stwierdzono, że można uniknąć tych niedogodno¬
ści, jeżeli odparowywanie pirydyny przeprowadza
się w urządzeniu próżniowym zaopatrzonym w wal¬
ce suszące w cienkiej warstwie. Sposobem według
wynalazku rozdzielanie mieszaniny poreakcyjnej
prowadzi się dwuetapowo. W pierwszym etapie
ogrzany do temperatury 70—90°C roztwór chlorku
cetylopirydyniowego w duiżym nadmiarze pirydy¬
ny albo poddaje się destylacji próżniowej w nor¬
malnym aparacie destylacyjnym pod ciśnieniem
poniżej 200 mm Hg aiż ilość destylatu w jednostce
czasu obniży się do 20%> wagowych, albo w tych
samych warunkach przepuszcza isię przez walce
próżniowe, na skutek czego odparowuje znaczna
część pirydyny, jednakże jej zawartość w produk¬
cie wynosi jeszcze około !l5°/o. Produkt ten w dru¬
gim etapie rozcieńcza się wodą do zawartości 30%
suchej substancji i powtórnie przepuszcza cienką
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warstwą przez walce próżniowe prowadząc desty¬
lację przy tych samych parametrach jak w przy¬
padku etapu pierwszego.

W wyniku takiego postępowania otrzymuje się
czysty, bezwonny chlorek cetylopirydyniowy, czystą
pirydynę z etapu pierwszego oraz powstały w dru¬
gim etapie rozcieńczony roztwór wodnopirydynowy,
który poddaje isię regeneracji. W tym celu roztwór
wodny pirydyny zobojętnia się kwasem siarkowym,
zatęża i powstały siarczan pirydyny wysyca się
amoniakiem aż do rozwarstwienia roztworu na
•warstwę pirydynową, którą zawraca się ponownie
do procesu, oraz warstwę nasyconego wodnego
roztworu siarczanu amonowego, który po odparo¬
waniu zużytkowuje się ewentualnie jako nawóz
sztuczny.

Sposobem według wynalazku uzyskuje się skróce¬
nie czasu trwania procesu do około 3 godzin, w
porównaniu z dotychczasowym sposobem trwają¬
cym około 46 godzin. Przez podawanie roztworu
cienką warstwą na walce próżniowe w sposób cią¬
gły roztwór ten nie gromadzi się i nie powoduje
większego 'pienienia. Produkt otrzymany ftym spo¬
sobem nie wymaga dodatkowego oczyszczania, na¬
tomiast nieprzereagowaną pirydynę można całkowi¬
cie zregenerować.

Przykład. Proces przeprowadzono w instala¬
cji przedstawionej schematycznie na rysunku. 200
kg inieszanirty chlorku ćetyftopir^!Hriowe£o z;płrjr--,
dyną wprowadza się ze''zbiornika przejściowego 3
■na walce próżniowe 1 pracujące pofcl; ciśnieifiem
około 150 mm Hg w temperaturze 70X2. Ńa walcach
odparowuje około 50 kg pirydyny, która poprzez
wymiennik ciepła 4 przechodzi do zbiornika piry¬
dyny 5. Otrzymany chlorek cetylopirydyniowy, za¬
wierający jeszcze około 15% pirydyny, wprowadza
się do ogrzewanego zbiornika Z z mieszadłem, roz¬
puszcza w około 300 kg wody, w celu otrzymania
30%-go roztworu wodnego i przy pomocy pompy
wirnikowej 12 wprowadza się z powrotem na wal¬
ce 1 pracujące pod ciśnieniem około 150 mm Hg
w temperaturze 85^C.

Następuje tu całkowite odparowanie wody z pi¬
rydyną, zaś wysuszony chlorek po zwiórkowaniu
gromadzi się w zasobniku 13, skąd po zmieleniu
odprowadza się jako gotowy produkt. Opary wod-
no-pirydynowe przechodzą poprzez wymiennik
ciepła 4 do zbiornika 6, w którym skroploną mie¬
szaninę zobojętnia się 12 kg kwasu siarkowego.
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Powstały siarczan pirydyny zatęża się na wyparce
7 tak, aby odparowała większość wody, którą dla
uniknięcia strat pirydyny, kieruje się z powrotem
do zbiornika Z i używa do rozpuszczania chlorku
cetylopirydynioweigo otrzymanego na walcach próż¬
niowych po pierwszym etapie. Zatężony roztwór
siarczanu pirydyny po schłodzeniu w wymienniku
ciepła 8 wysyca się amoniakiem, w ilości 4 kg, w
saturatorze 9. Powstaje nasycony roztwór siarczanu
amonowego, w którym pirydyna jest praktycznie
nierozpuszczalna. Warstwę pirydynową w ilości
okoł 9 kg oddziela się na rozdzielaczu 10 i odprowa¬
dza do zbiornika 5. Z pozostałości po odwirowaniu
na wirówce 11, uzyskuje się około 16 kg siarczanu
amonowego. Ług pokrystaliczny ze śladami pirydy¬
ny zawraca się ponownie do wyparki 7.

Za strzeżenia patentowe

1. Sposób wyodrębniania chlorku cetylopirydynio¬
wego z mieszaniny poreakcyjnej z procesu kon¬
densacji chlorku cetyiowego z pirydyną stosowaną
w kilkakrotnym nadmiarze, przez odpędzenie piry¬
dyny pod próżnią, znamienny tym, że ogrzaną do
temperatury 70—90X2 mieszaninę chlorku cettylo-
pirydyniowego z pirydyną albo poddaje się desty¬
lacji pod zmniejszonym ciśnieniem .poniżej 200 mm
H£ aż ilość destylatu w jednostce czasu obniży się
do 20°/o wagowych, albo przepuszcza się cienką
warstwą przez walce próżniowe praouljące pod ciś¬
nieniem do 150 mm H& po czym, po odparowaniu
pirydyny, uzyskany w postaci produktu stałego
chlorek cetylopirydyniowy zawierający jeszcze
około 15% pirydyny rozcieńcza się wodą do za¬
wartości 30% suchej substancji i ponownie prze¬
puszcza przez walce próżniowe w temperaturze
70—90°C, przy czyni odparowuje pirydyna i woda
a czysty chlorek cetylopirydyniowy odprowadza się
jako produkt stały.

2. Sposób według zastrz. 1 znamienny tym, że
parę wodną i pirydynę skrapla się, zobojętnia
kwasem siarkowym, zatęża i wysyca się amonia¬
kiem do uzyskania rozwarstwienia na warstwę
pirydynową, którą zawraca się do procesu konden¬
sacji oraz na warstwę zawierającą nasycony roz¬
twór wodny siarczanu amonu, który ewentualnie
odparowuje się w celu uzyskania soli amonowej
w postaci stałej.
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