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T (54) Zpusob regenerace pyridinu z reakéni smési po reakci chlormethansul-

fochloridu s 4,4" -dichlor-2-aminodifenyletherem

Predmétem vynalezu Je zpusob regenerace
pyridinu z reakénich smési po reakci mezi
chlormethansulfochloridem a 4,4’-dichlor-2-
aminodifenyletherem za prltomnos‘m pyridi-
nu a rozpoustédla nemisitelného s vodou.

V organické technologii je obecné pri syn-
tézdch nékterych organickych latek zapotiebi
reakci bazicky katalyzovat a zaroven néktery
z reakénich produktd chemicky vazat, vétsi-
nou proto, aby se zabranilo naslednym reak-
cim mezi vznikajicimi reakénimi produkty ¢&i
pro posunut{ rovnovahy reakce nebo urych-
leni reakce samotné. Jednou z latek splnuji-
cich tyto poZzadavky a v organické syntéze
pro tyto ucely casto pouZivané je pyridin,
ktery se pouzivd pro svoji slabou bazicitu
k vazani kyselin, s kterymi vytvari adiéni
slouCeniny. Reakce mezi chlormethansulfo-
chloridem a 4,4"-dichlor-2-aminodifenyle-
therem se provadi za pritomnosti pyridinu,
ktery vaze vznikajici chlorovodik za vzniku
pyridinhydrochleridu. Dokonala izolace pyri-
dinu z reakénich smési a jeho opétné vyuziti
miZe nejenom ovlivnit ekonomiku procesu,
ale ma rovnéZ znaény vliv i na Zivotni pro-
stitedi.

V literatuie je popsana metoda na izolaci

pymclmu z :vysé uvedene reakeni smesi, kde
jako rozpoustédlo byl pouzit toluen. Pyridin-
hydrochlorid se zde odstranuje z reakéni smé-

201695

si pridavkem vody a oddélenim vzniklého
vodného roztoku pyridinhydrochloridu od
toluenového roztoku reakénich produktt se-
paraci v silovém poli. Oddéleny vodny roz-
tok pyridinhydrochloridu se pak ptisobenim
pevného hydroxidu sodného rozdéli na vrst-
vu obsahujici volny pyridin a vodny roztok
hydroxidu. Pyridinova vrstva se pﬁsobenim
pevného hydroxidu sodného ususi a zavérem
predestiluje. Ziskq se regenerovany pyridin
s obsahem vody 0,5 aZ 1 %, hmotn.

Nevyhodou popsaneho zpusobu regenerace
pyridinu z reakéni smési je znaéné mnozstvi
spotiebovaného pevného hydroxidu sodného
zvlasté v pripadech, je-li vodny roztok pyri-
dinhydrochloridu malo koncentrovany. Prob-
lematické je rovnéZ vyuZiti odpadnich vod-
nych roztokl hydroxidu, nebot obsahuji chlo-
rid sodny a pyridin. Pfitomnost pyridinu a
chloridu sodného v odpadnim vodném rozto-
ku hydroxidu a technické problémy se sue-

‘nim pyridinu pevaym hydroxidem sodnym

byly pak zfejmé pf‘iéinou, pro¢ neni dosud
tento zplsob vyuZivan v primyslové praxi.
Nyni bylo zjisténo, ze lze uvedené nevyho—
dy regenerace pyridinu z reakéni smési po
reakci mezi chlormethansulfochloridem a
4 &' -dichlor-2-aminodifenyleterem za piitom-
nosti pyridinu a rozpoustédla nemisitelného
s vodou odstranit zplisobem regenerace podle



vynalezu, ktery spoéivéa v tom, Ze se pti reak-
ci vznikly pyridinhydrochlorid odd&li pridav-
kem vody z reakéni smési jako vodny roztok
pyridinhydrochloridu, ten se pfidavkem hyd-
roxidu sodného nebo jeho vodného roztoku,
v mnoZstvi s vyhodou minimélné stechiomet-
rickém, prevede na vodny roztok pyridinu,
z néhoz se oddéli destilaci nebo rektifikaci
destilat obohaceny pyridinem, ktery se dal-
$im pusobenim hydroxidu sodného nebo jeho
vodného roztoku rozdéli na vodny roztok
hydroxidu a pyridinovou vrstvu, jeZz se pod-
robi frakéni destilaci nebo rektifikaci, pri-
CtemzZ se za normalnfho tlaku odebira frakce
¢istého pyridinu v rozmezi teplot v hlavé ko-
lony 110 az 117°C. Je$té vyssiho technicko-
ekonomického uéinku lze dosdhnout pouzi-
tim hydroxidu sodného ziskaného po rozdé-
leni destilatu obohaceného pyridinem k puso-
beni na vodny roztok pyridinhydrochloridu,
pfipadné pridanim destilaéntho zbytku
z frakéni destilace nebo rektifikace pyridino-
vé vrstvy k vodnému roztoku pyridinhydro-
chloridu a/nebo k vodnému roztoku pyridinu
pfed jeho destilaci nebo rektifikaci, poptipa-
dé jesté priddnim vodného roztoku pyridinu
ziskaného frakéni destilaci nebo rektifikaci
pyridinové vrstvy pii teploté v hlavé kolony
do 110 °C za normalniho tlaku k vodnému
roztoku pyridinhydrochloridu a/nebo k vod-
nému roztoku pyridinu pied jeho destilaci
nebo rektifikaci a/nebo k destilatu obohace-
nému pyridinem a/nebo k jeho dalsi frakeni
destilaci nebo rektifikaci s pyridinovou vrst-
vou. :

Pifi extrémnich pozadaveich na &istotu re-

. generovaného pyridinu, poptipadé pti pouzi-
ti apardtii s technickoekonomicky méné vy-
hodnymi parametry lze odebirat pii frakéni
destilaci nebo rektifikaci vodny roztok pyri-
dinu, tzv. vlhky pyridin, i p¥i teplot& v hlavé
kolony vy$8i mneZz 110°C za mnormélniho
tlaku.

Vyhodou zplsobu regenerace pyridinu
podle vyndlezu je to, Ze lze pracovat pouze
s teoretickym mnoZstvim hydroxidu potieb-
ného pro rozlozeni pyridinhydrochloridu a je-
dinym odpadem tak zlstiva voda obsahujici
chlorid sodny a stopy pyridinu, ptri¢emZ lze
ziskat nazpét a% 99,9 9y pyridinu obsaZeného
v reakéni smési jako pyridinhydrochlorid
o Cistoté aZ 99,999 %/, hmotn.

Nésledujici ptiklady provedeni dokladaji

zplsob regenerace pyridinu podle vynélezu,

pricem? jeho rozsah nikterak neomezuji.

Priklad 1

K reakéni smési, vzniklé po 12ti hodinovém
michéni pti teploté 25 a% 30°C z reakénich
komponent 508 kg 4,4’-dichlor-2-aminodife-
nyletheru a 328 kg chlormethansulfochloridu
za piritomnosti 145 kg pyridinu a 1600 kg to-
luenu, bylo piridédno 500 kg vody a smés byla
zahtata na teplotu 50 °C. Po 5ti h. separace
bylo z reakéni smési oddéleno 701 kg vodného
roztoku pyridinhydrochloridu obsahujiciho
197,4 kg pyridinhydrochloridu. K ziskanému
vodnému roztoku pyridinhydrochloridu bylo

- pfiddno 60 kg pevného hydroxidu sodného

a vznikly roztok byl rozdélen rektifikaci za
normalniho tlaku. Bylo ziskano 245 kg desti-
latu prechazejiciho v rozmezi teplot 93 az
98 °C obsahujiciho 55,1 %, hmotn. pyridinu.
K takto ziskanému destilatu bylo za michéni
pridano 150 kg hydroxidu sodného. Po zasta-
veni michani byla vzniklda dvoufizovd smés
rozdélena v gravitaénim poli na pyridinovou
vrstvu a vodny roztok hydroxidu sodného.
Pyridinovd vrstva byla rozdélena frakéni
rektifikaci za normélniho tlaku. Bylo zisk4no
16 kg vlhkého pyridinu destilujiciho do tep-
loty 113,2°C v hlavé kolony a obsahujiciho
7,3 % hmotn. vody, 109 kg pyridinové frakce
jimané v rozmezi teplot 113,2 aZ 116°C
v hlavé rektifikaéni kolony obsahujici
0,06 % hmotn. vody a 10,1 kg destilaéniho
zbytku. :

Priklad 2 .

K reakéni smési podle pfikladu 1 bylo pii-
dano 500 kg vody a smés byla zah¥ata na tep-
lotu 50 °C. Po 5ti h. separace bylo z reaken{
smeési oddéleno 700 kg vodného roztoku pyri-
dinhydrochloridu obsahujiciho 197,8 kg py-
ridinhydrochloridu. K ziskanému vodnému
roztoku pyridinhydrochloridu byl za michani
pridan vodny roztok hydroxidu sodného, kte-
ry byl ziskan pii rozdéleni destilatu v postu-
pu podle piikladu 1. Vysledné pH vzniklého
roztoku bylo rovno 8,9 a takto vznikly roztok’
pyridinu byl néasadové rektifikovan. Rektifi-
kaci za normalniho tlaku bylo ziskdno 236 kg
destilditu odchazejiciho pres hlavu kolony
v rozmezi teplot 93 az 97,5 °C obsahujiciho’
57,2 9y hmotn. pyridinu. K takto ziskanému
destilatu bylo za michani p#iddno 100 kg hyd-
roxidu sodného. Po zastaveni michani a roz-
déleni na pyridinovou vrstvu a vodny roztok
hydroxidu byla pyridinovd vrstva rozdélena
frakéni rektifikaci za norméalniho tlaku. Bylo
ziskdno 21,56 kg vlhkého pyridinu jimaného -
do teploty 113,5°C obsahujictho 8,39,
hmotn. vody, 115 kg pyridinové frakce jima-
né v rozsahu teplot 113,5 aZ 115,5 °C v hlavé
rektifikaéni kolony obsahujici 0,046 %,
hmotn. vody a 12 kg destila¢niho zbytku.

Pitklad 3

K reakéni smési vzniklé po 12ti h. michéani
pii teploté 25 az 35°C z reakénich kompo-
nent 508 kg 4,4’-dichlor-2-aminodifenylethe-
ru a 328 kg chlormethansulfochloridu za p#i-
tomnosti 145 kg pyridinu a 1700 kg o-dichlor-
benzenu bylo pridino za michani 500 kg vo-

- dy. Po zastaveni michdni a oddé&leni vodného

roztoku pyridinhydrochloridu byl za michdn{
pfiddn k oddélenému roztoku pyridinhydro-
chloridu vodny roztok hydroxidu sodného.
Vysledné pH vzniklého roztoku bylo rovno
8,2 a k takto vzniklému roztoku bylo p¥idano
32,1 kg destilaénich zbytkt z frakéni destilace
pyridinu ziskanych v postupu podle p#ikladt
1 a 2. Smés latek byla rozd&lena rektifikact
za normalniho tlaku. Rektifikaci bylo ziskédno
269 kg destilatu odebraného v rozmezi teplot
93 az 98°C v hlavé kolony a obsahujfefho



62,3 9 hmotn. pyridinu. K takto ziskanému
destilatu bylo za michani pridano 200 kg vod-
ného roztoku hydroxidu sodného ziskaného
pti rozdéleni destilatu v postupu podle pri-
kladu 2. Po zastaveni michani a oddéleni vod-
ného roztoku hydroxidu byla -pyridinova
vrstva, ke které bylo ptidano 37,5 kg vihkého
pyridinu ziskaného v postupu podle prikladd

‘1 a 2, rozdélena frakéni rektifikaci za normal-

niho tlaku. Bylo ziskano 72 kg vlhkého pyri-
dinu destilujiciho do teploty 113,4°C v hla-
vé kolony a obsahujiciho 4,6 %, hmotn. vody,
103 kg pyridinové frakce odebrané v rozmezi
teplot 113,4 az 115,9°C v hlavé kolony s ob-
sahem 0,0525 %, hmotn. vody a 22 kg desti-
la¢niho zbytku.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpasob regenerace pyridinu z reakéni smési -

po reakei chlormethansulfochloridu s 4,4"-
dichlor-2-aminodifenyletherem za piitom-
nosti pyridinu a organického rozpoustédla
nemisitelného s vodou, vyznaceny tim, Ze
se pii reakei vznikly pyridinhydrochlorid
oddéli pridavkem vody z reakéni smési jako
vodny roztok pyridinhydrochloridu, ten se

© pridavkem hydroxidu sodného nebo jeho -

vodného roztoku, v mnoZstvi s vyhodou
minimalné stechiometrickém, pfevede na
vodny roztok pyridinu, z néhoZ se oddéli
destilaci nebo rektifikaci destilat obohace-
ny pyridinem, ktery se dal$im pudsobenim
hydroxidu sodného nebo jeho vodného roz-
toku rozdéli na vodny roztok hydroxidu a
pyridinovou vrstvu, jez se podrobi frakéni
destilaci nebo rektifikaci, pritemz se za
normélniho tlaku odebird frakce <&istého
pyridinu v rozmezi teplot v hlavé kolony
110 az 117 °C.

2. Zplsob regenerace pyridinu podle bodu 1,
vyznaceny tim, Ze se ma vodny roztok

pyridinhydrochloridu plsobi vodnym roz~
tokem hydroxidu sodného ziskanym pro
rozdéleni destilatu obohaceného pyridi-
nem.

3. Zplsob regenerace pyridinu podle bodu 1
nebo 2, vyznaceny tim, Ze se destilaéni zby-
tek z frakéni destilace nebo rektifikace py-
ridinové vrstvy prida k vodnému roztoku
pyridinhydrochloridu a/nebo k vodnému
roztoku pyridinu pred jeho destilaci nebo
rektifikaci.

4. Zpusob regenerace pyridinu podle bodu 1
nebo 2 nebo 3, vyznacéeny tim, Ze se vodny
roztok pyridinu ziskany frakéni destilaci
nebo rektifikaci pyridinové vrstvy pii tep-
loté v hlavé kolony do 110 °C za normél-
niho tlaku pridd k vodhému roztoku pyri-
dinhydrochloridu a/nebo k vodnému rozto-
ku pyridinu pred jeho destilaci nebo rekti-

- fikaci a/nebo k destildtu obohacenému py-
ridinem a/nebo se podrobi dalsi frakéni
destilaci nebo rektifikaci s. pyridinovou
vrstvou.
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