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Sposéb oczyszczania bromopirydyny od pirydyny

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oczyszczania bromopirydyny od pirydyny.

Bromopirydyny otrzymuje sie badZ z reakcji aminopirydyny z bromowodorem lub przez bromowanie
pirydyny. W wyniku obu reakcji uzyskuje sie produkt silnie zanieczyszczony pirydyng. Znane dotychczas
sposoby polegajg na destylacji mieszaniny pod zmniejszonym ci$nieniem, lub destylacji azeotropowej z woda.
Metody te wymagaja stosowania silnie obnizonego ciénienia, gdyz bromopirydyny sa nietrwate termicznie.
Ponadto destylacja nie zapewnia doktadnego rozdzielenia mieszaniny, a tym samym uzyskiwania produktu
o dostatecznej czystosci, poniewaz bromopirydyny tworza azeotropy z pirydyng i miedzy soba.

Celem wynalazku jest opracowanie skutecznej metody usuwania pirydyny z bromopirydyn, zapewniajgcej
otrzymywanie produktu z zadowoalajaca wydajnoscia przy stosowaniu tatwo dostepnych odczynnikéw. Stwier-
dzono, Ze cel ten uzyskuje sie, jezeli do mieszaniny poddawanej oczyszczaniu dodaje sie soli metali takich jak Ni,
Co, Fe, Zn, Cu, Mn, ktére z pirydyng tworzg potaczenia typu kompleksu lub klatratu, po czym usuwa sig
utworzone potaczenie w dowolny znany sposéb.

Jako sole metali stosuje si¢ korzystnie chlorki, bromki, rodanki, azotany lub siarczany.

Wedtug wynalazku mieszanine bromopirydyny i pirydyny zadaje si¢ solq metalu, korzystnie w postaci
roztworu wodnego. Potaczenie z pirydyng nastepuje w temperaturze pokojowej; potaczenie to o charakterze
kompleksu lub klatratu ma postaé stata lub ciekta, przy czym w zaleznosci od tego usuwa si@ utworzone
potaczenie przez ekstrakcje lub saczenie. Ciecz po usunieciu pirydyny stanowi czysta bromopirydyne, ktéra
ewentualnie poddaje si¢ destylacji w celu usunigcia resztek soli i rozpuszczalnika uzytego do ekstrakcji.

Sposéb wedtug wynalazku cechuje sie¢ prostota postepowania i niskim kosztem odczynnikéw pomocni-
czych. '

Przyktad I. 1g handlowej 3-bromopirydyny ,.czysta do analizy”’ zawierajacej 13% pirydyny zmiesza-
no w temperaturze otoczenia z 2 ml 2 m. roztworu wodnego Co(NCS), . Mieszanine wytrzgsano w ciggu 56 minut,
wwyniku czego wytracit si@ osad. Nastepnie dodano 6 ml eteru icato$é wytrzasano w ciaggu 1 minuty.
Oddzielono warstwe eterowq i osuszono w ciggu 48 godzin nad KOH, po czym oddestylowano eter i 3-bromopi-
rydyne pod zmniejszonym ci$nieniem 18 mm Hg. Otrzymano 460 mg 3-bromopirydyny o czystosci .99%.
Wydajno$¢ ok. 50% wydajnosci teoretycznej.
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Przyktad Il. 1g handlowej 3-bromopirydyny ,.czysta do analizy’’ zmieszano z2 ml 2 m wodnego
roztworu Ni(NCS), i wytrzasano w temperaturze 20°C w ciagu 5 minut. Wytracony osad przesgczono i przemyto
dwukrotnie woda o temperaturze ok 70°C. Przesacz destylowano z parg wodna odbierajac 5 ml destylatu, ktéry
ekstrahowano dwukrotnie eterem po 10 ml. Faze eterowa oddzielono, osuszono w eksykatorze nad KOH w ciagu
48 godzin, a nastepnie destylowano pod cisnieniem 16 mm Hg. Otrzymano 0,3 g 3-bromopirydyny o czystosci
ponad 99%. .

Przyktad lll. Znanym sposobem sporzadzono 0,2 g Ni(NCS), (pirydyna), ktéry nastepnie ogrzewano
w ciggu 6 godzin w temperaturze 150°C. Ten czeéciowo roztozony zwiazek, zblizony sktadem do Ni(NCS),
dodano do 1g¢g handlowej 3-bromopirydyny i postepowano jak w przyktadzie 1l, przy czym wytrzasano
mieszanine w ciagu 5 godzin, Otrzymano w wyniku desty!acji 0,35 g 3-bromopirydyny o czystosci ponad 99%.

Przyktad IV. 1g 3-bromopirydyny handlowej czystej do analizy zmieszano z2 ml 1 m roztworu
wodnego FeSO, w temperaturze pokojowej. Mieszanine ekstrahowano dwukrotnie po 5 ml eteru. Ekstrakt
eterowy osuszono w eksykatorze na KOH, po czym przedestylowano pod zmniejszonym ci$nieniem. Otrzymano
3-bromopirydyne o czystosci okoto 98%.

Przyktad V. 1g handlowej 3-bromopirydyny zmieszano z2 ml 2 m roztworu wodnego ZnCl,
w temperaturze pokojowej. Mieszanine nastepnie ekstrahowano dwukrotnie po 5 ml eteru. Ekstrakt eterowy po
osuszeniu w eksykatorze nad KOH przedestylowano pod ci$nieniem zmniejszonym i otrzymano 3-bromopirydy-
ne o czystosci 98%. '

- Zastrze2enia patentowe

1. Sposéb oczyszczania bromopirydyny od pirydyny, znamienn,y ty m, Ze do mieszaniny poddawa-
nej oczyszczaniu dodaje si@ soli metali takich jak Ni, Co, Fe, Zn, Cu, Mn, ktdre z pirydyng tworzg potgczenia
typu kompleksu lub klatratu, po czym usuwa si¢ utworzone potaczenia w dowolny znany sposéb.

. 2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako s6l metalu stosuje si¢ korzystnie chlorki,
bromki, rodanki, azotany, siarczany.
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