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Glowna wadg surowego chlorku cetylopirydynio-
wego, bedacego gléwnym produktem sprzegania
chlorku cetylu z pirydyna, jest jego intensywne
brazowe zabarwienie. DuZze nagromadzenie sub-
stancji barwnych wlaSciwych dla grupy zwigzkéw
soli czwartorzedowych zasad amoniowych wyklu-
cza mozliwo§¢ jakichkolwiek praktycznych za-
stosowan surowego produktu. Odbarwienie pre-
paratu umozliwia stosowanie go do cel6w techno-
logicznych i dezynfekcyjnych w przemystach: fer-
mentacyjnym, farmaceutycznym, spozyweczym i ga-
stronomicznym. Zagadnienie to stanowilo wiec od-
rebny i wazny a zarazem trudny problem w cyklu
produkcyjnym.

Substancje barwne, obecne w surowym chlor-
ku cetylopirydyniowym, pochodza w cze§ci z tech-
nicznego chlorku cetylu, gléwnie jednak powstajg
w procesie sprzegania. Znany sposdb oczyszczania
technicznego chlorku cetylu przez destylacje préi-
niowa jest tu technicznie nieprzydatny z powodu
Zbyt wysokiej temperatury jego twrzenia i rozkla-
du znacznej czeSci produktiu. W toku badawczych
prac laboratoryjnych stwierdzono, Ze stopief za-
barwienia chlorku cetylopirydyniowego, otrzymy-
wanego z prawie bezbarwnego chlorku cetylu wy-
kazal niewielkg r6znice w zabarwieniu w stosunku
do pnod‘uk'tu uzyskanego z zastosowaniem technicz-
nego chlorku cetylu o barwie brgzowej. :

Znane dotychczas, miedzy innymi z opisu pa-
tentowego nr 49386 sposoby otrzymywania bez-
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barwnego chlorku cetylopirydyniowego polegaja
na jego oczyszczaniu weglem aktywnym, przekry-
stalizowaniu z samej wody lub: z rozpuszczalni-
koéw organicznych. Sposoby te wprawdzie pozwa-
lajg otrzymaé produkt bezbarwny, odpowiadajg-
cy wymaganiom najwyzszej czystosci, tak zwanej
Jfarmakopealnej”, lecz nie sa dostatecznie ekono-
micznymi dla skali produkcyjnej.

W przypadku uzycia samej wody jako rozpusz-
czalnika powstajg duze straty produktu, pozosta-
jacego w znacznych ilo$ciach w lugu macierzy-
stym po odsgczeniu krysztaléw, a to wskutek du-
zej jego rozpuszczalno$ci w wodzie, nawet w tem-
peraturze 0—29C. Dalsze wymrazanie jest bezcelo-
we, gdyz caly roztw6r ulega skrzepnieciu na jed-
nolita mase, bez wydzielenia wlaSciwego pro-
duktu. Saczenie drobnokrystalicznej, zlepiajgcej
sie masy krysztaléw, otrzymywanych przy tempe-
raturze 0—2°C jest ponadto bardzo powolne i wy-
maga duzej iloSci drogich urzgdzen. .

Przy zastosowaniu wylacznie rozpuszezalnikéw
organicanych nieuniknione sg znaczne straty sto-
sunkowo drogich czynnik6w - obiegowych, gdyz
krystalizacja musi by¢ powtarzana zwykle dwa,
czesto i cztery razy. Znamienna cechg stosowa-
nia wylacznie organicznych rozpuszczalnikéw jest
to, ze chlorek cetylopirydyniowy wprawdzie juz
po pierwszej krystalizacji uzyskuje czysto§é zbli-
zong do farmakopealnej, jednak zachowuje z61-
to-brazowe zabarwienie.
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Z powodu brgzowej barwy nie spelnia wyma-
gan, stawianych w tym wzgledzie nawet produk-
towi technicznie czystemu. Ze wzgledu na sto-
sunkowo wysoki koszt i techniczne niedogodnos-
ci przy stosowaniu znanych sposobé6w odbarwia-
nie surowego chlorku pirydyniowego potgczone by-
o z duzymi trudnosciami. Bezbarwnosé jest pod-
stawowym wymaganiem technicznym, istotnym
przy praktycznym zastosowaniu tego produktu.

Niedogodnosci te eliminuje wynalazek. W tym
celu do roztworu wodnego chlorku cetylopirydy-
niowego dodaje sie sole potasowcéw lub wap-
niowcéw albo amonu, z wyjatkiem weglanéw, np.
chlorek sodu, octan sodu, siarczan potasu, chlo-
rek wapnia, octan wapnia, siarczan magnezu, chlo-
rek amonu i ogrzewa. Chlorek cetylopirydyniowy
pozostaje woéwczas w roztworze, natomiast to-
warzyszace produktowi gléwnemu substancje
barwne wytracajg sie. Osad wraz z ewentualnie
dodanym weglem w celu lepszego saczenia od-
sgcza si¢ od roztworu. Oczyszczone roztwory chlor-
ku cetylopirydyniowego ochtadza sie do zakresu
temperatur 410 do —129C w celu wydzielenia pro-
duktu.

Zawartoé¢ w roztworze wyzej wymienionych so-
li wyklucza mozliwos¢é réwnoczesnego krzepnie-
cia lugu macierzystego wraz z produktem. Ste-
Zenie soli stosuje sie od okolo 3% az do stanu
nasycenia. Ponadto stwierdzono, ze zwigzki orga-
niczne typu pirydyﬁy, takie jak pirydyna, piko-
lina, lutydyna, kolidyna lub typu chinoliny, na
przyklad chinolina, chinaldyna wplywaja na
wzrost rozpuszczalno$ci chlorku cetylopirydynio-
wego oraz szybsza filtracje roztworéw, przy czym
obecno$¢ ich nie zmniejsza czystosci ostatecznie
otrzymywanego produktu. Zawarto§é wyzej wy-
mienionych zasad organicznych w "roztworze po-
winna wynosié od 1% az do stanu nasycenia ni-
mi otrzymanych roztworéw, to jest do okolo 12%.

Wedlug wynalazku surowy produkt sprzegania
chlorku cetylu z pirydynsg, po odsgczeniu od piry-
dynowego lugu macierzystego odmywa sie 3—20%
roztworem wodnym soli potasowcéw lub wapniow-
coOw albo amonu z wyjgtkiem weglanéw w tem-
peraturze nie wyzszej niz 8%C dotad, az w prob-
ce przesgczu zadanej sola do nasycenia, przesta-
je oddziela¢ sie warstwa pirydynowa. Odmyty osad
ewentualnie zawiera jeszeze pirydyne, czesto w
iloSci wymaganej dla przeprowadzenia krystali-
zacji.

Produkt rozpuszcza sie w okolo 8-krotnej wa-
gowo ilo$ci roztworu wodnego jednej z wyziej wy-
mienionych soli, w stosunku do suchej masy za-
wartej w osadzie, najkorzystniej o stezeniu soli
w granicach 3—20%, przez ogrzewanie do tem-
peratury okolo 80°C. Zawarto$é pirydyny w roz-
tworze sprawdza sie i w razie potrzeby uzupekia
jej ilosé pi‘zez dodanie zasady typu pirydyny, lub
chinoliny, lub samej pirydyny, do ogélnej zawar-
tosci wynoszacej korzystnie 2—8%. Nastepnie
ogrzewa sie roztwér do temperatury 60—100°C w
ciggu 30 minut i saczy na goraco.

Przesgez chlodzi sie do temperatury niewyzszej
niz 6%C, oczyszczony produkt krystalizuje w po-
staci duzych, trwalych nie zlepiajgcych sie kry-
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sztatéw, ktére odsgcza sie latwo i odmywa roz-
tworem wodnym soli lub samg woda, w tempe-
raturze nie wyzszej niz 8°C, do zaniku barwy w
przesaczu, po czym suszy w temperaturze 40—60°C.
Zasady pirydynowe lub chinolinowe regeneruje sie
zZ przesgczu w znany sposOb przez destylacje.

Uzyskany sposobem wedlug wymnalazku chlorek
cetylopirydyniowy jest bezZbarwny i nadaje sie do
wiekszo$ci celdw swego przeznaczenia, miedzy
innymi do produkcji antybiotykéw, dezynfekcji
pomieszczen, urzadzen produkcyjnych itp.

Stosowanie w sposobie wedtug wynalazku la-
two dostepnych surowcéw, jakimi sa woda i wy-
zej wymienione sole metali przy jednoczesnej
prawie catkowitej regeneracji zasadowych zwigz-
kéw organicznych oraz tatwosé wykonywania ope-
racji technologicznych w wielkiej skali produkcyj-
nej, zapewniajg technicznie najdogodniejszy cykl
produkcyjny, przy najkorzystniejszej réwnoczeénie
ekonomii wykonywanych operacji.

Przyktad I. Z mieszaniny poreakcyjnej otrzy-
manej w znany stpés()b przez sprzezenie 26 cze$-
ci wagowych chlorku -cetylu i 60 czeSci wago-
wych pirydyny odsgcza sie surowy chlorek cety-
lopirydyniowy od pirydynowego lugu macierzy-
stego w temperaturze nie wyzszej niz 8°C, od-
mywa okolo 120 cze§ciami wagowymi 15%-wego
roztworu wodnego chlorku sodu w temperaturze
ponizej 8%C dotad, az w pobranej prébce przesg-
czu, po zadaniu jej dodatkows ilo§cig statego chlor-
ku _sodu do nasycenia, nie oddziela sie pirydy-
na. Odmyty osad w ilo§ci okolo 42 czeSci wago-
wych (mokry), zawierajgcy okolo 60% suchej sub-
stancji, rozpuszcza sie w 200 czeSciach wagowych
8%-wego wodnego roztworu chlorku sodu w
temperaturze 80°C, oznacza procent pirydyny, uzu-
pelnia jej zawartosé do 3% wagowych w stosunku
do roztworu, ogrzewa mieszajac w temperaturze
95—100°C w ciaggu 30 minut i saczy na goraco.

Przesgcz ochladza sie do temperatury nie wyz-
5zej niz 5°C, odsgcza wydzielone krysztaly i od-
mywa je wodnym roztworem zawierajagcym 4%
chlorku sodu i 3% pirydyny lub samg woda w
temperaturze nie wyzszej niz 89C. Odmywanie
konczy sie, gdy przesgcz jest bezbarwny. Po od-
ciggnieciu cieczy osad suszy sie w temperaturze
40—609C, najdogodniej w suszarni prézniowej.
Otrzymuje sie bezbarwny produkt o wydajnosci
okolo 90% w stosunku do teoretycznej. Celem
uzyskania preparatu o farmakopealnej czystosci,
przy wydajno$ci okolo 85% w stosunku do teorii,
do mieszaniny poreakcyjnej zawierajgcej chlo-
rek cetylopirydyniowy dodaje sie okolo 240 czes-
ci wagowych wody, oddestylowuje azeotrop piry-
dyny z woda uzupelniajgc ubytek wody w mie-
szaninie, az do obmniZenia zawarto§ci pirydyny do
okolo 4%, ochladza otrzymany roztwér surowego
chlorku cetylopirydyniowego do temperatury
18—20°C i sgczy.

Do przesgczu przy temperaturze 60—65°C do-
daje 50 czeSci wagowych chlorku sodu, miesza oko-
o 60 minut i sgczy. Ochladza sie bezbarwny roz-
twoér do temiperatury 0—2°C celem wykrystali-
zowania chlorku cetylopirydyniowego, ktéry odsg-
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cza sie, odmywa wodg od jonéw chlorkowych i
SUszy.

Przyktad II. Postgpuje sie identycznie jak

w przykladzie I z ta r6znica, ze zamiast roztwo-
réw wodnych chlorku sodu stosuje sie analogicz-
nie roztwory chlorku amonu i po uwolnieniu su-
rowego chlorku cetylopirydyniowego od pirydyny
przez odmywanie lub ‘destylacje azeotropowsg z
wodg stosuje sie mieszanine odpadowych chinolin
(tak zwana frakcje chinolinowa) w miejsce piry-
dyny, przy zachowaniu tych samych stezen, ktére
podano w przykiadzie I, z tym, Ze przed przesg-
czeniem gorgcego roztworu chlorku cetylopirydy-
niowego dodaje sie do roztworu 1,5 czeSci wago-
wych wegla aktywmego.

Przyktlad III. Postepuje sie identycznie jak
w przykladzie I—II z ta réinica, ze zamiast roz-
twor6w wodnych chlorku sodu i pirydyny stosu-
je sie analogiczne roztwory chlorku wapnia i frak-
cje lutydyn o mastepujgcych stezeniach: 25% roz-
twér wodny krystalicznego chlorku wapnia do
odmycia surowego chlorku cetylopirydyniowego,
20% wodny roztwér krystalicznego chlorku wap-
nia i 4% frakcji lutydyn do rozpuszczenia chlor-
ku cetylopirydyniowego na gorgco oraz do odmy-
cia gotowego produktu w temperaturze ponizej
8°C. Krystalizacje i nastepnie odmywanie oczysz-
czonego produktu prowadzi sie w temperaturze
—12°C.
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Zastrzezenia patentowe

Spos6b odbarwiania chlorku cetylopirydyniowe-
go, otrzymamego przez sprzeganie chlorku cetylu
z pirydyng i odsgczanie produktu reakcji z mie-
szaniny poreakcyjnej zmamienny tym, ze zabar-
wiony, surowy chlorek cetylopirydyniowy prze-
mywa sie wstepnie wodnym roztworem zawiera-
jacym 3—20% soli potasowcéw lub wapniowecébw
albo amonu z wyjatkiem weglan6éw, takich jak
chlorek sodu, octan sodu, siarczan potasu, chlo-
rek wapnia, siarczan magnezu, octan wapnia, chlo-
rek amonu, po czym rozpuszcza sie go w roztwo-
rze tych samych soli ogrzewajgc do temperatury
okoto 80%C, a nastepnie do moztworu wprowadza
ewentualnie zwigzki typu pirydyny jak pirydy-
ne, pikoline, lutydyne, kolidyne lub typu chino-
liny, jak chinoline, chinaldyne, w ilo§ci takiej,
2eby zawarto§é ich wraz z ewentualnie znajdu-
jacq sie w roztworze jako zanieczyszczenie chlor-
ku cetylopirydyniowego pirydyng wynesilo 1—12%
wagowych, ogrzewa caloéé .do temperatury
60—100°C w ciggu okoto 30 minut, a nastepnie sg-
czy ewentualnie z dodatkiem wegla aktywnego i
przesgcz oziebia do temperatury pomizej 5°C w
celu wykrystalizowania odbarwionego chlorku ce-
tylopirydyniowego, ktéry oddziela sie przez od-
sgczenie,
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