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(54) Zpusob déleni slozek lutidinové frakce

Vyndlez *e¥i zplisob déleni slofek luti~
dinové frakce jejich azeotropickou destila-
ci. Jeho podstatou je szeotropicksd rekti-
fikace sloZek lutidinové frakce a vodou na
d&inném rektifika&nim za¥izeni. U¥innost
tohoto zarizeni md byt nad 50 teoretickych
pater, s vyhodou 80 teoretickych pater.
Rektifikace se provddi za hmotového pom&-
ru sloZek lutidinové frakce & vody v des-
tiladni ndsadé v rozmezl 1:1 a% 1:10, s vy-
hodou 2:3 a% 1:3. Jednotlivé sloZky luti-
dinové frakce, 2,3-, 2,4-, a 2,5-dimethyl-
pyridinu i 2-ethy~-6-methylpyridin se pii
rektifikeci oddé8l{ jako azeotropické smési
8 vodou. Mezifrakce dvou azeotropickych
smési a voda odddlend z azeotropické smé-
si se md%e pou¥it do dalsi destiladni nd-
sady, nebo cirkulovat v piipad® kontinudl-
nfho provedeni destilace. Opskoveanou azeo-
tropickou destilaci ziskanych slo¥ek luti-
dinové frakce s vodou lze jejich &istotu
Zvysit.
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Vynalez Fe3i zpdsob déleni sloZek lutidinové frakce jejich azeotropickou destilaci.

Lutidinovd frakce je sm&si pyridinovych zasad, prevédiné isomernich dimethylpyridind,
vroucich v teplotnim rozmezi 155 a% 163 °C. Primd¥rné sloZenf lutidinové frakce z &erno-
uhelného dehtu je 60 % 2,4-dimethylpyridinu, 7 ¥ 2,3-dimethylpyridinu, 1,5 % 2-ethyl-6-
~-methylpyridinu, 8 ¥ ni¥evroucich a 5,5 % vy8evroucich homologd pyridinu. Podle dosavadnich
znalosti se  d¥leni sloZek lutidinové frakce pyridinovych zdsad &ernouhelného dehtu prové-

df radou postupd, z nich¥ ka?dy md své pFednosti i redostatky. Prvé skupina postupld je za-
lo%ena na d¥inné rektifikaci zdsad, kdy se ziskdvd ve vysoce koncentrovaném a%Z &istém sta-
vu pouze 2,4-dimethylpyridin. Ustatni izomerni 2,3- a 2,5-dimethylpyridiny se ziskaj{ pouze
jako 30 a% o0% koncentrdty. Azeotropickou destilaci s vodou se ziskd v ¥istém stavu pouze
2,4-dimethylpyridin. K d#leni izomernich dimethylpyridind byla pouZita i jejich azeotpopic-
kdé destilace s fenolem, destilace hydrochloridd a déleni na iontom&ni¥ich. Z lutidinové
frakce byl odd&len i 2-ethyl-6-methylpyridin a to @zeotopickou .destilaci s kysdlinou pro-
pionovou. I kdy? lze uvedenymi postupy ziskat sloZky lutidinové frakce v dobrém vytéZiku
a znadné &istotd, zlstdvd jejich nevyhodou pomérnd nérodné zpracovévadnl velkych objemd
v ¥adé pr¥ipadd agresivaich smési a vznik zna¥ného muoZstvi kapalnych odpadd.

Druhdé skupina postupl vyuZivd k d&leni schopnosti sloZek lutidinové frakce tvorit
krystalické soli, komplexy a klatrdty s anorganickymi i organickymi slouleninami. I kdy%
jsou tyto postupy roziifeny, zdstdvéd jejich prdvodnim nedostatkem zna¥nd pracnost n&koli-
ka izola¥nich stupnd, ekonomickd néro¥nost pomocnych ldtek a vznik odpadnich vod, jejichi
likvidace i &istdni je ndkladné.

Treti skupinou postupd pro d&leni slo¥ek lutidinové frakce jsou postupy vyuZivajict
0dli%né reaktivity jednotlivych hamogold pyridinu a odliZnych fyzikdlanich vlastnostl vznik-
lych derivétd. Tyto postupy se v¥ak pou¥ivaji pomdrn¥ ojedinéle a volba postupu zdvisi na
ekonomické dostupnosti pomocnych ldtek a technickych moZnostech konkrétni vyrobny. I zde
véak setrvdvaji problémy s odpadnimi vodami i odpady pevné konzistence. ‘

Radu uvedenych nedostatkl resi zplsob d&leni sloZek lutidinové frakce podle tohoto
vyndlezu. Jeho podstatou je azeotropickd rektifikace slo¥ek lutidinové frakce s vodou
na d&inném rektifikednim zarizeni. U&innost tohoto zarizeni md byt nad 50 teoretickych
pater, s vyhodou 80 teoretickych pater. Rektifikace se provadi za hmotového  poméru sloZek
lutidinové frakce s vody v destila¥ni ndsadd v rozmezi 1:1 &% 1:10, s vyhodou 2:3 a% 1:3.

Jednotlivé sloZky lutidinové frakce, 2,3-, 2,4- a 2,5-dimethylpyridiny i 2-ethyl-6-
-methylpyridin se p¥i rektifikaci oddéli jako azeotropicié smdsi s vodou. Mezifrakce dvou
azeotropickych smési a voda oddélensd z azeotropické sm¥si se miZe pouZit do dalsi destilad-
ni ndsady nebo cirkulovat v pripadd kontinuelniho provedeni destilace. Opakovanou azeo-
tropickou rektifikeci ziskanych sloZek lutidinové frakce s vodou lze jejich gistotu zvysit.

Hlevnf p¥ednosti tohoto postupu spo¥ivé v ziskdni 2,3~, 2,4- a 2,5-dimethylpyridinu
i 2-ethylpyridinu ve vysokém vyt8Zku a v odpovidajici ¥istoté v jednom technologickém stupni
a to operaci, kterd je technicky, technologicky i ekonomicky podstatnd vyhodnéj81 neZ dosud
pou¥ivané postupy. Vyhodnym je uvedeny postup i z hlediska odpadd, nebot na rozdil od dosud
poufivanych postupl nevznikaji v tomto pripadd Zddné zdvadné neb t8%ko likvidovatelné odpa-
dy. Jednotlivé mezifrakce z azeotropické rektifikace je moZno spojit & pouZit k recyklu do
dalsl destiladnl ndsady, stejné tak jako deatila¥ni zbytek a vodu odd&lenou z szeotropickych
smési. Tim tento zpisob déleni sloZek lutidinové frakce splouje viechny poZadavky bezodpado-
vé technologie. 2,4-dimethylpyridin lze timto postupem ziskat ve vyt&%ku nad 60 % & o &is~
toté nad 95 % spolu s koncentrétem,2,5-dimethylpyridinu o obsahu hlava{ sloZky nad 75 % 8
ve vytéfku nad 70 % a spolu s koncentrdtem 2,3~dimethylpyridinu o obsahu hlavani slo%ky nad
50 % a ve vytdZku nad 50 %. .pakovanou azeotropickou rektifikaci uvedenych koncentrdtd s vo-
dou lze ziskat oba izomerni dimethylpyridiny v &istot& nad 95 % a 2-ethyl-6-methylpyridin
v &istot& nad 90 %.
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Konkrétni provedeni zpisobu d&leni sloZek lutidinové frakce podle vyndlezu popisuji
ndsledujic{ p¥i{klady.

PFiklad 1

Lutidinové frakce o teplotnim rozmezi varu 155 a% 168 oC, obgahujlci 65,1 % 2,4-di~
methylpyridinu, 15,6 % 2,5-dimethylpyridinu, 11,7 % 2,3-dimethylpyridinu, 1,9 % 2-ethyl-
~6-methylpyridinu, 4,7 % niZevroucich a 1,0 % vysevroucich homologl pyridinu, byla smisena
s vodou v hmotovém poméru 2:3,5. Sm&s byla rektifikovdna zs atmosférického tlaku na desti-
ladnim zerizeni o Y&innosti 80 teoretickych pater za refluxniho pomé&ru 1:80. Po oddéleni
predkapu, obsahujiciho niZevrouci homology pyridinu, byla jiména smés vody‘s 2,5~dimethyl-
pyridinem, obsahujici pod 60 % vody. Po odvodn¥ni této frakce byla jiména azeotropickd smés
2,4-dimethylpyridinu & 60 % vody. Po odvodn¥ni byl ziskén 35 % 2,4-dimethylpyridin ve vy~
t8%ku 64 %. Jako posledn{ podil byls jiména szeotropicksd smés 8,3-dimethylpyridinu s 65 %
vody, kterd po odvodn¥ni poskytla 56 % na obsah této slofky v surovind. Do koncentrdtu 2,5-
-dimethylpyridinu se zkoncentrovala také podstatnd ¥dst 2-ethyl-6-methylpyridinu z vychozi
suroviny.

P¥rikled 2

Koncentrdt 2;4-dimethylpyridinu, obsahujfci 81 % hlavani sloZky, 8,7 % 2,5- & 7,2 %
2,3~dimethylpyridinu, byl smisen s vodou v hmotovém poméru 1.2. Rektifikede byla provedena
na destila¥nim zarizen{ o U&innosti 62 teoretickych pater za refluxaiho poméru 1:85. Jako
hlavai frakce byla jimdna azeotropickd smés 2,4-dimethylpyridinu s vodou, jejim¥ odvodndnim
byl ziskén 95 resp. 96,2 % 2,4-dimethylpyridin ve vyt&Zku 81,5 resp. 49 %.

Pr{klad 3

Sm#s slofek lutidinové frakce, obsahujici 34,1 4 2,5-dimethylpyridinu a 63 % 2,4-di-
methylpyridinu byla smisens s vodou v pomdru 2:3,5. Azeotropické rektifikace této smési byla
provedena na destila¥nim za¥fzenl o d¥innosii 75 teoretickych pater za refluxniho poméru
1:80. Jako prvai hlavnl frakce byla ziskdna azeotropickd smés 2,5~dimethylpyridinu s vodou.
Jejim odvodn¥nit byl ziskdn 97 resp. 95 % 2,5-dimethylpyridin ve vii&Zku 62 resp. 67 %b. Ja-
ko druhd. hlavni frakce bylea jiméns azaotopickd smds 2,4-dimethylpyridinu.s vodou, jejimZ
odvodnénim byl ziskdn 98,5 resp. 95 % 2,4-dimethylpyridin ve vyt&Zku 80 resp. 86 », vzta-
#eno na obsah v guroviné.

P¥{iklad 4

Sm#s sloZek lutidinové frakce, obsahujici 65,1 % 2,3-dimethylpyridinu, 26 % 2, 4~diw.
thylpyridinu & 5 % 2-ethyl-6-methylpyridinu byla smisena s vodou v hmotovém poméru 1:3.
Azeotropickd rektifikace smdsi byla provedena na destiladnim zefizeni o d&innosti 85 teore-

" tickych pater za refluxniho pomdru 1:80. Jsko prvai podil byla jimdéns azeotropickd smés 2-
~-ethyl-6~methylpyridinu s vodou, jejimZ cdvodndnim byl ziskdn 90 % 2-ethyl-6-methylpyri-
3din ve vytd¥Zku 72 %, vztaZeno na obsah v surovind. Jako druhy podil byle jimdna azeotro-
pické smés 2,4-dimethylpyridinu s vodou, kterd po odvodndni poskytla 75 % 2,4-dimethylpy-
ridin wve vytéiku 84 %. Tretim podilem byla azeotropickd smés 2,3-dimethylpyridinu s vodou,
jejim% odvodnénim byl_ziskén 95,3 % 2,3-dimethylpyridin ve vytéZku 53 %, vztaZeno na obsah
této slozky ve vychozi suroviné. ‘
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PREDMET VINLLEZU

1. Zplsob déleni sloZek lutidinové frakce jejich azeotropickou destilaci, vyznaduji-
el se tim, %e slozky lutidinové frakce se rektifikuji na za¥azeni o "¥innosti nad 50 teore-
tickych pater, s vyhodou 80 teoretickych pater za pi{davku vody v hmotovém pomdru 1:1 a¥
1:10, 8 vyhodou 2:3 a% 1:3 a jednotlivé sloXky se odddéli jako azeotropické smési s vodou
8 jako mezifrakce dvou azeotropickych smési.

2. Zpdsob podle bodu 1, vyznalujici se tim, ¥e mezifrakce dvou azeotropickych smési
a voda oddélend z azeotropickych smés{ se pou¥iji do dal3f destila¥ni ndsady, nebo cirku-
luji v pripadé kontinudlnfiho provedeni destilace.

3. Zplsob podle bodu 1 a 2, vyznadujici se tim, %e ziskané sloZky lutidinové frakce
se podrobi opakovené azeotropické destilaci s vodou,
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