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Sposob oddzielania 4-metylopirydyny z technicznych frakeji me-
tylowanych pirydyn ’
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Wynalazek dotyczy sposobu oddzielania 4-metylo-
pirydyny z frakcji metylowanej pirydyny, zawie-
rajacej gtéwnie 4-metylopirydyne, 3-metylopirydy-
ne oraz 2,6-dwumetylopirydyne przez wytwarzanie
selektywnych kompleksow.

Wiadomo, ze 4-metylopirydyne znajdujacg sie we
frakcji 3-metylopirydynowej lub w mieszaninie z 3-
-metylopirydyng i 2,6-dwumetylopirydyng, mozna
przeprowadzié . w  podwyzszonej temparaturze
w kompleks, przez traktowanie mieszaniny solami
metali ciezkich np. solami kobaltu lub zelaza.

Kompleksy zostaja oddzielone, a nastgpnie rozio-
‘zone, w wyniku czego otrzymuje sie wartoSciowa
4-metylopirydyne i odzyskuje sole. Jednakze nie
wszystkie sole metali ciezkich nadaja sie jako czyn-
niki kompleksujace do rozdzielenia. Najskutecz-
niejsze technicznie sa halogenki takie, jak chlorek
i bromek miedzi a przede wszystkim chlorek niklu.
Kompleks tworzy sie¢ wtedy na goraco w Srodo-
wisku wodnym lub alkoholowym zakwaszonym
kwasem solnym. Powstaly osad oddziela sie, alkali-
zuje i otrzymuje z niego 4-metylopirydyne przez
destylacje z parag wodnag.

Znane dotychczas sposoby postepowania maja te
wade, ze zawarto§¢ najbardziej pozadanej 4-me-
tylopirydyny w wytworzonym kompleksig jest
stosunkowo mata. Wynosi ona przecietnie nie wie-
cej niz 50—60%. Reszte stanowia niepozadane zanie-
czyszezenia, tak Ze ‘w celu polepszenia jakosci pro-
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duktu np. do otrzymywania preparatéw farmaceu-
tycznych stosuje sie dodatkowo rafinacje.

Wynalazek eliminuje te wade i umozliwia otrzy-
mywanie 4-metylopirydyny w czystej postaci przez
zwigkszenie jej stezenia w kompleksie, kosztem
niepozadanych zanieczyszczen. Jest to mozliwe przez
zastosowanie bardziej selektywnie dzialajgcych
kompleksoéw. )

W my$l wynalazku jako czynnik kompleksujgcy
stosuje sie rodanki pierwiastkéw Osmej podgrupy
ukiadu okresowego, przy czym reakcje prowadzi
si¢ w temperaturze od 20 do 100°C. Sole te wyka- .
zujg wyjatkowo tak duzg selektywno$é w stosunku
do 4-metylopirydyny, ze zawarto§é jej w kompleksie
wytragconym w postaci osadu dochodzi do 95% w od-
niesieniu do catkowitej ilo§ci 4-metylopirydyny, za-
wartej w wyjSciowej mieszaninie technicznej.
W sposobie wedlug wynalazku przede wszystkim
tworzy sie kompleks 4-metylopirydynowy. Kom-
pleks z 3-metylopirydyng wprawdzie tworzy sie
réwnocze$nie, lecz w niewielkich ilo§¢iach, nato-
miast 2-metylo- oraz 2,6-dwumetylopirydyna nie
reaguje tak dlugo, dop6ki w mieszaninie obecna jest
wolna 4-metylopirydyna.

Zawarto§¢ 4-metylopirydyny w strgconym osa-
dzie mozna zwiekszyé przez zastosowanie wielokrot-
nego. przekrystalizowania. Przer6bke osadu, w celu
uzyskania 4-metylopirydyny, prowadzi sie w znany
spos6b. Wedlug wynalazku otrzymuje sie 4-mety-
lopirydyne z dobrag wydajnoScia, jednakze znacznie
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czystszg anizeli przy zastosowaniu dotychczas zna-
nych metod.

Nastepujagcy przyklad moze stuzyé jako wyjas-
nienie wynalazku:
Przyklad. Do 174 g (1,5 mola) rodanku niklu, roz-
puszczonego w 1 litrze wody, dodano (w tempera-
turze 70°C) mieszajgc 1650 g mieszaniny pikolin
zawierajacej: 35% 4-metylopirydyny, 35% 3-metylo-
pirydyny, 5% 2-metylopirydyny oraz 25% 2,6-dwu-
metylopirydyny. Po 30 minutowym mieszaniu, roz-
twoér chlodzono, a wytrgcony kompleks pikolino-
wy odsgczono, przemyto i roztozono przez zalkalizo-
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wanie. Po przedestylowaniu z parg wodng otrzyma-
no 475 g 4-metylopirydyny.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oddzielania 4-metylopirydyny z technicz-
nych frakcji metylowanych pirydyn zawierajgcych.
glownie 4-metylopirydyne, 3-metylopirydyne oraz
2,6-dwumetylopirydyne przez wytwarzanie sele-
ktywnych komplekséw soli metali ciezkich zna-
mienny tym, ze jako czynnik kompleksujgcy stosuje
sie rodanki pisrwiastkéw o6smej podgrupy ukiadu
okresowego.
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