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Sposéb wpytwarzania uretanu etgplowego, farmakopealnego
Patent trwa od dnia 25 lipca 1956 T.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania ure-
tanu etylowego, farmakopealnego, z azotanu
mocznika, azotynu sodowego oraz absolutnego
alkoholu etylowego uzytego w nadmiarze.

Znane jest wytwarzanie uretanu etylowego
z azotanu mocznika, azotynu sodowego oraz
absolutnego alkoholu etylowego, (uzytego w nad-
miarze), . przez gotowanie tych skladnikéw pod
chlodnica zwrotng, oddestylowanie alkoholu,
rozpuszczenie suchej pozostatoSci w wodzie, wy-
odrebnienie z roztworu wodnego wytworzonego
juz uretanu etylowego za pomocg rozpuszczalmi-
ka ekstrakcyjnego, oddestylowanie rozpuszczal-
nika i destylacje suchej pozostalo$ci pod zmniej-
szonym ci$nieniem. Jako rozpuszczalnik ekstra-
kcyjny stosuje sie zwykle eter etylowy.

Wedlug wyzej opisanej metody otrzymuje si¢

*) Wiasciciel patentu o$wiadczyl, ze wspél-
twércami wynalazku sg inz. Waclaw Swierczyn-
ski, inz. Jerzy Twardowski i inz. Waldemar
Wypycha.

uretan etylowy, farmakopealny, z wydajnoécia
okolo 45% w stosunku do wydajnosci teoretycz-
nej w odniesieniu do azotanu mocznika. Stoso-
wany jako rozpuszczalnik ekstrakcyjny etfer jest
kosztowny i niebezpieczny w produkcji.

Stwierdzono, ze mozna otrzymaé uretan ety-
lowy z wysokg wydajnoScia i bez uzycia nie-
bezpiecznego eteru, jezeli do masy reakcyjnej,
w sklad ktérej wchodzi azotan etylowy, azotyn
sodowy i alkohol etylowy (w nadmiarze) doda
sie skladnika tworzacego z woda (powstalg
w czasie reakcji) oraz z alkoholem etylowym
azeotrop tréjsktadnikowy.

Stwierdzono réwmniez, Ze wyodrebnianie wy-
tworzonego uretanu z masy reakcyjnej, ulega
znacznemu uproszczenill, jezeli mase reakcyjna
przed oddestylowaniem alkoholu zobojetni sie
do wartoéci Py -4—8, a po oddestylowaniu alko-
holu suchg pozostalo$é oddestyluje pod zmniej-
szonym ciSrieniem. W ten spos6b unika sie kio-
potliwych czynnoSci stosowanych dotychczas
w czasie wyodrebniania uretanu farmakopeal-
nego.



' Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
. do mi iny reakcyjnej, sktadajacej sie z azo-
tanu a, azotynu sodowego oraz absolut-
nego alkoholu etylowego (w nadmiarze), doda-
je sie skladnika tworzacego z wodg i alkoholem
azeofrop tréjsktadnikowy, ktéry oddestylowuje
sie, po czym mieszanine reakcyjna zobojetnia
do warto$ci Py=—4—8, a z zobojetnionego rog':h
tworu oddestylowuje alkohol, a sucha pozosta~
10§¢ destyluje pod zmniejszonym ciSniemiem.

Do zobojetniania stosuje sie zwykle dwuwe-
glan sodowy.

+ _Jako skladnik tworzacy azeotrop tréjsktadni-

kowy z wodg i alkoholem stosuje sie zwiazek
o temperaturze wrzenia co najmniej o 10°C niz-
szej od temperatury wrzenia etamolu, np. czte-
rochlorek wegla, tréjchloroetylen, dwusiarczek
wegla.lub benzen.

Stosunek wagowy azotanu mocznika do eta-
nolu wynosi od 1:4 do 1:6.

Przy stosowaniu benzenu, jako skladnika
tworzacego azeotrop, dodaje sie go w ilosci 1:5
w stosunku do wagi etanolu.

Suchg pozostato$§é po odpedzeniu alkoholu de-
styluje sie pod ciSn'eniem zmniejszonym wy-
noszacym najwyzej 20 mm stupa Hg.

Przykiad. W 30 1 absolutnego etanolu rozpu-
szcza sie 4,8 kg azotanu mocznika, ogrzewa pod
chlodnica zwrotng do wrzenia i dodaje stopnio-
wo 2,84 kg suchego azotynu sodowego. Po uply-
wie 20 godzin do mieszaniny reakcyjnej dodaje
si¢ 6 1 benzenu, po czym w ciagu okolo 6 go-
dzin oddestylowuje sie¢ wytworzony azeotrop,
ktéry wrze w temperaturze 64,8°C.

Po oddestylowaniu azeotropu mieszanine re-
akcyjng gotuje sie madal pod chiodnicy zwrot-

ng okolo 10 godzin, po czym odsacza si¢ wy- .

dzielajgcy sie azotan sodu, a roztwér po ochto-
dzeniu zobojetnia dwuweglanem sodowym do
wartoéci Py=>5. Z zobojetnionego roztworu od-
pedza sie etanol, a suchg pozostalo§é¢ destyluje
pod ciSnieniem 20 mm Hg.

Po jednokrotnej destylacji prézniowej otrzy-
muje sie farmakopealny uretan etylowy w ilo-
Sci 2,83 kg, co stanowi 85% wydajnosci teore-
tycznej.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania farmakopealnego wure-
tanu etylowego z azotanem mocznika, azo-
tynu sodowego i absolutnego etanolu, zna-
mienny tym, Ze do wrzacej mieszaniny rea-
kcyjnej dodaje sie sktadnika tworzacego aze-
otrop tréjsktadnikowy z etanolem i woda,
oddestylowuje azeotrop, zobojetnia miesza-
ning reakcyjna do wartosci Py—4—6, odpe-
dza etanol, a suchg pozostalo§é destyluje
pod ciSnieniem wynoszagcym najwyzej
20 mm Hg.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako skladnik azeotropu tréjsktadnikowego
stosuje sie zwiazek o temperaturze wrzenia
co najmniej o 10°C nizszej od temperatury
wrzenia etanolu.

3. Spos6éb wedlug zastrz. 1 i 2, znamiennry tym,
ze skladnika azeotropowego dodaje sie w ilo~
$ci 1:5 w stosunku do wagi etanolu.
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