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Sposob oczyszczania mieszaniny izomerycznych dwupirydyli
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Przedmiotem wynalazku jest sposob oczyszcza-
nia mieszaniny izomerycznych dwupirydyli wy-
tworzonej przez utlenienie produktéw reakcji
sodu z pirydyng. W czasie syntezy obok szeSciu
izomerycznych dwupirydyli, gtownie 4,4’-dwupi-
rydylu, tworzg sie smolowe produkty uboczne,
ktorych wusuniecie jest konieczne do otrzymania
czystego 4,4'-dwupirydylu, wzglednie pozostatych
izomerow.

Znane sg sposoby oczyszczania mieszanin dwu-
pirydyli na drodze destylacji prozniowej wedlug
belgijskich opisé6w patentowych Nr 617 852 i
Nr 629 552 ekstrakcji eterem z dodatkiem 2—3%
wody suchej, zywicowatej pozostalos$ci otrzymanej
po oddestylowaniu pirydyny (metoda Smith’a adap-
towana przez K. Holowieckiego — Acta Chimica
1964 r. vol. 9), czy tez podwdjnej ekstrakeji wedlug
belgijskiego opisu patentowego Nr 628 927, pole-
gajacej na destylacji mieszaniny poreakcyjnej
z gazaling, ekstrakeji pozostalo$ei wodnym roz-
tworem kwasu solnego i po zobojetnieniu ponow-
nej ekstrakeji trojchloroetylenem.

Wymienione sposoby posiadaja szereg niedogod-
noSci: sa malo skuteczne, pracochlonne, czy to ze
wzgledu na dlugotrwale wytrzasanie twardej, zy-
wicowatej i hygroskopijnej pozostalosci z eterem,
czy tez ze wzgledu na duzg ilo$é operacji zwigza-
nych ze stosowaniem oprocz wody dwoéch roz-
puszczalnikéw organicznych i ich regeneracja.
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Stwierdzono, ze smolowe, organiczne zanieczysz-
czenia mozna usungé z mieszaniny izomeryecznych
dwupirydyli wytworzonej przez utlenienie pro-
duktéw reakeji sodu z pirydyng lub jej homolo-
gami w obecno$ci nadmiaru pirydyny i/lub innego
rozpuszczalnika przez adsorpcje na wodorotlenku
wapniowym lub barowym. W tym celu suche pro-
dukty syntezy rozpuszcza sie na gorgco w wodzie
i traktuje wodnym roztworem chlorku wapnio-
wego lub bharowego w ilo§ci ro6wnowaznej w sto-
sunku do ilo$ci sodu uzytego do syntezy. Osad
wodorotlenku wapniowego lub barowego po Kkilka-
krotnym przemyciu wodg oddziela sie na gorgco.

Dwupirydyle rozpuszczalne W gorgcej wodzie
pozostajag w odbarwionym roztworze. Po zagesz-
czeniu wodnego roztworu i wykrystalizowaniu
chlorowodorkéw dwupirydyli oraz wyodrebnieniu
w znany sposob’ 4,4’-dwupirydylu otrzymuje sie
czysty zwigzek dwuwodny o temperaturze topnie-
nia 69—72°C z wydajno$cig ponad 409, w stosun-
ku do zuzytego sodu, to znaczy analogicznie jak
dla metody ekstrakcyjnej.

Zaleta sposobu wedlug wynalazku jest prowa-
dzenie procesu oczyszczania w S$rodowisku wod-
nym, co znacznie upraszcza proces technologiczny
i aparature oraz umozliwia prowodzenie procesu
w dowolnej skali.

Przyktad. 3,5 kg suchej masy otrzymanej w
procesie syntezy dwupirydyli z 550 g sodu i 12 kg
pirydyny rozpuszcza sie na gorgco w 24 litrach
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wody przy intensywnym mieszaniu, zadaje roz-
tworem 1,5 kg chlorku wapniowego eksykatoro-
wego w 6 litrach wody, ogrzewa pél godziny w
temperaturze 90—100°C, oddziela osad i przemywa
12 litrami gorgcej wody. Osad wodorotlenku wap-
niowego miesza sie z 12 litrami wody, ogrzewa
do temperatury 90°C, filtruje ponownie i prze-
mywa 6 litrami goracej wody.

Klarowny filtrat zakwasza si¢ kwasem solnym
i zageszcza do objeto$ei 8—10 litréw, po czym za-
daje nadmiarem stezonego kwasu solnego, chlodzi
i odfiltrowuje krysztaly chlorku sodowego. Prze-
sgcz zageszcza sie dalej, az do wytworzenia ge-
stej masy powstalej przez krystalizujgce chloro-
wodorki dwupirydyli i w znany spos6b rozdziela
chlorowodorek 4,4’-dwupirydylu od innych izo-
merow.
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Zastrzezenie patentowe

Spos6b oczyszczania mieszaniny izomerycznych
dwupirydyli wytworzonej przez utlenienie pro-
duktéw reakeji sodu z pirydyng lub jej homolo-
gami w obecno$ci nadmiaru pirydyny i/lub innego
rozpuszczalnika, znamienny tym, ze suche pro-
dukty syntezy rozpuszcza sie na gorgco w wodzie
i zadaje roztworem wodnym chlorku wapniowego
lub barowego w ilo§ci réwnowaznej w stosunku

do ilo$ci sodu uzytego do syntezy, po czym od-

- dziela na gorgco osad wodorotlenku wapniowego

lub barowego, a oczyszczone izomeryczne dwupi-
rydyle wydziela sie z roztworu w postaci chloro-
wodork6w w znany sposoéb.
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