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Sposéb wytwarzania 4—etylopirydyny
Patent trwa od dnia 6 pazdziernika 1953 r.

Whynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 4 —
etylopirydyny. 4 — etylopirydyne otrzymuje sie
dotychczas w ten sposéb, Ze mieszanine pirydyny
i bezwodnika kwasu octowego, traktuje sie naj-
pierw plynem cynkowym, a nastgpnie woda.
Mieszaning poreakcyjna zobojetnia sie tugiem
w celu uwolnienia sie etylopirydyny. Wytworzo-
na w ten sposéb 4 — etylopirydyna znajduje za-
stosowanie do produkcj kwasu -izonikotynowego.

Zwykle stosuje si¢ duzy nadmiar bezwodnika
kwasu octowega, gdyz umozliwia to dokladne
wymieszanie substratéw i utrzymanie ich w po-
staci jednorodnej gestej masy. W przypadku uzy-
cia niedostatecznej ilosci bezwodnika kwasu oc-
towego masa reakcyjna nie daje sie miesza¢ w
zwigzku z czym powstaja trudmosci regulowania
przebiegu reakcji, ktora jest silnie egzotermiczna.

Stwierdzono, ze wprowadzenie do mieszaniny
reakcyjnej -kozpuszczalnika organicznego miie
wchodzacego w reakcje z pirydyna i bezwodni-

‘) Wiasciciel patentu oswadczyl, ie twércami
wynalazku sq inz. mgr Tadeusz Tkaczynski, inz.
Lech Grabowski i mgr Wiktor Pietrzak.

kiem kwasu octowego w obecnosci cynku posia-
dajacego temperature wrzenia w granicach
110 — 150°C, np. lodowatego kwasu octowego
lub chlorobenzenu, pozwala na otrzymanie 4-ety-
lopirydyny przy uzyciu bezwodnika kwasu oc-
towego w duzo mniejszych ilosciach anizeli do-
tad stosowarfo.

Sposéb wedtug wynalazku polega wigc na tym,
ze mieszanine pirydyny, bezwodnika kwasu octo-
wego oraz rozpuszczalnika organicznego o wilas-
ciwosciach wyzej wymienionych traktuje sig py-
fem cynkowym, utrzymujac temperature masy re-
akcyjnej w granicach 30 — 35°C. Dalszq przeréb-
ke masy reakcyjnej przeprowadza sie metoda
znana. Najinonystniejszym rozpuszczalnikiem or-
ganicznym . do przeprowadzania sposobu wediug
wynalazkn jest lodowaty kwas octowy.

Lodowatego kwasu octowego dodaje sie do
masy reakcyjnej -w iloSci 100 — 150% wagowych
w stosunku do wagi pirydyny w zaleznosci od
Stezenia uzytego bezwodnika kwasu octowego.

Przyklad Do mieszalnika, zaopatrzonego w
plaszcz wodno-parowy oraz w chiodnicq zwrotng,



wprowadza sie 25 kg suchej pirydyny, 50 kg bez-
wodnika kwasu octowego oraz 25 kg lodowatego
kwasu octowego. Po uruchomieniu mieszadla do-

daje sie porcjami 37,5 kg pylu cynkowego po ;. -

1,25 kg co 10 minut, utrzymujac temperature ma-
sy reakcyjnej w granicach 30 — 35°C..

Po dodaniu catej iloici cynku przerywa sie chio- ‘

dzenie co powoduje wzrost temperatury masy
reakcyjnej do okoto 80°C. W celu podniesienia
temperatury masy reakcyjnej do jej temperatgr
wrzenia (okoto 140°C), wprowadza sie do plaszcza
parowo-wodnego w cigguu 10 minut pare. Mase

reakcyjng utrzymuje sie w stanie wrzenia w. -

ciggu godziny, po czym pozostawia sig jg do
. ochlodzenia do temperatury 100°C, a nastepnie do
daje 300 1 wody zimnej i miesza w ciagu 2 godzin.
Ochtodzong mase zohojetnia sie 30%-owym tu-
giem sodowym i oddestylowuje z para wodnag
600 1 destylatu wodnego zawierajacego ~4-ety-
lopirydyne i pirydyne. W przypadku przerébki
etylopirydyny na kwas izonikotynowy destylat
ten poddaje ‘sic wprost utlenianiu, przy czym 4-
_etylopirydyna utlenia si¢ na kwas izonikotynowy.
Pirydyne wyodrebnia sie¢ na drodze destylcji.
W wyniku reakcji otrzymuje sie 12 kg kwasu
izonikotynowego.
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Zastrzezenia patentowe
1. Sposéb wytwarzania 4-etylopirydyny przez
. ‘- traktowanie pylem cynkowym, mieszaniny
" pirydyny i bezwbdnika kwasu octowego,
 znamienny tym, Ze reakcje przeprowadza sie
z malym nadmiarem bezwodnika kwasu oc-
towego w $rodowisku rozpuszczalnika orga-
nicznego nie wchodzacego w reakcje z piry-
dyna i bezwodnikiem kwasu octowega
_ W obecnosci cynku oraz posiadajacego tem-
'perature: wrzenja w granicach 110 — 150°C,
np. w Srodowisku lodewatego kwasu octo-
wego lub chlorobenzenu.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do masy reakcyjnej dodaje sie rozpuszczal-
nika organicznego w iloéci 100 — 150% wa-
gowych w stosunku do wagi pirydyny.
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