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Wodzian chloralu do celéw farmaceutycznych
przedstawia warto§¢ handlowa tylko wowczas

_jesli wystepuje w postaci duzych dobrze wy-

ksztalconych krysztatéw. W celu uzyskania pro-
duktu o takiej postaci wodzian chloralu musi by¢
u'przednio starannie
obcych pochodzacych z procesu jego syntezy.
Nieodz;ownym warunkiem tego jest odkwaszanie.

Dotychczas znany spos6b otrzymywania wodzia-
nu chloralu do celéw farmaceutycznych polegal
na tym, ze chloral techniczny poddawano desty-
lacji frakcjonowanej, nastepnie przeprowadzono
go w tak zwany ,pélwodzian, odkwaszano za
pomoca weglanu weapniowego i poddawano po-
nownej destylacji. Ze wzgledu na silne atako-

‘wanie korkéw tak zwyklych, jak'i gumowych przez

*) Wlasciciel patentu oéwiadczy!, ze twbrcami
wynalazku sg inz. mgr Leon Krupinski, inz. mgr
Stanistaw Dyniewski, mgr Ryszard Kociszewski
i Jerzy Grelewicz.

oczyszczony od substancji.

,pétwodzian” ta ostatnia destylacja byla trudna
w wykonaniu. Stosowanie chtodnicy wodnej nie
bylo tu mozliwe gdyz ,pélwodzian" krzept w
chlodnicy i zatykat jej przelot,

Ponadto pozostalo§¢ w kolbie ulegala zesmo-
leniu i zapieczeniu. Usunigcie jej wymagalo uzy-
cia kwas6w mineralnych, bylo dlugotrwate, pra-
cochlonne i powodowalo czeste tuczenie kolb.
Przedestylowany ,p6lwodzian” dopelniano ste-
éh.ionietrycznq iloscia wody przyjmujac za pod=
stawe stosunki wagowe bez uwzglqd!.‘uenla wa-
han w zawartosci wody w chloralu techmcmy‘m
Stan taki powoduwal niekiedy zaburzenia 'w pro-
dukcji wyrazajace sie zbyt malg wydajnoscig
gotowego produktu w przypadku nagromadzenia-
si¢ za duzej ilosci wody lub wadq gotowego pro~
duktu nie odpowiadajaca wymogom Ffarmakopei
w przypadku za malej ilodci wody uzytej-do pro-
dukcji. Stwierdzono, Ze mozna unikngé tych trud--
nosci oraz zmpiejszy¢ pracochtonnosé przy otrzy-
mywania wodzianu chloralu do celéw farmaceu-
tycenych, jezeli odkwaszanie chloralu prowadzi

’



sie bez uprzedniégo uwadniania go na ,pélwo-
dzian* i odkwaszania weglanem wapniowym, sto-
su]qe zasady orgamiczne ciekle w zakresie tempe-
ratur 20—-100°C Tub tezciekte tylko w poblizu tem-
peratury 100°C. Do tego celu dobrze nadaja sie
zasady typu pirydyny, jak pirydyna, pikoli-
‘ny, lutydyny, kolidyny itd., typu chinoliny, jak
:c"hi.nolina, chinaldyny itd. oraz inne zasady or-
ganiczne trudno teagujgce z chloralem np. typu
piperazyny z dodatkiem okoto 30% aniliny lub
bez tego dodatku. Istotnym jest tu fakt, iz oprécz

wyniienionych tu czystych lub te»chnicznych zd-

sad stosowa¢ mozna z réwnym powodzeniem

frakcje ich mieszanin bardzo tr,ud.nych lub nawet

nie mozliwych do rozdzielania, “ktére mie majg in<
mego zastosowania w przemysle. Zasady te po skon-
czonym procesie odkwaszania mozna odzyskiwac

' 1 stosowac ponowme W celu okreslenia ilosci 0,
wody dolewanej do ,,pblwodzianu” przed odsta-

wieniem go do krystalizacji, wyznaczono doswiad-
czalnie krzywa zaleznosci gestosci mieszanin chlo-
ralu i wodzianu chloralu w temperaturze 60°C od
stopnia ich uwodnienia-w postaci wykresu przed-
stawionego na rysunku. Na skali A odczytuje sig
ilo$¢ ml wody jaka nalezy doda¢ do 10kg ,péiwo-
dzianu“ azeby otrzyma¢ wodzian. Po zmierzeniu
géstoéci ‘mieszaniny i z wykresu odczytuje sie
wprost rzeczywisty stopien uwodnienia i na tej
podstawie dolewa sig¢ obliczona ilos¢ wody, bra-
kujacg do pelnego wodzianu. Scistosé¢ dokonane-
go obliczenia mozna sprawdzi¢ przez ponowne
zmierzenie gestosci. Nastgpnie dolewa sie nad-

miar wody w proporcji ustalonej jako niezbednej

do otrzymania produktu odpowiedniego wedlug
farmakopei. Spos6b weditug wynalazku przedstawia
si¢ nastgpujgco: z chloralu techmcznego odde-
stylowuje sie przedgon do temperatury 94°C,,
masg¢ w kolbie pozostawia sig az laznia olejowa
ochlodm sie do temperatury okoto 80°C i dodaje

sie matymi polrc_]aml 70 ‘czesci” wagowych chino-
liny i 30 czesci . wagbwych anilinny lub 70 czqscf o
wagowych lutydyny i '30 ‘czesci wagowych ani-
liny przy cigglym mieszaniu’ precikiem szklanym:
wlozonym do kolby przez otwér w korku dotad,
.az kropla ptynu z kolby na zwilzonym papierku

wykaze pH 45 Zuzywa sie 130—180 g zasady
na 25 kg. wzigtego do destylacji technicznego
hl.oa'alu W przypadku ozigbienia sig masy w kol-
bie mie] 80°C nalezy ja ponownie podgrza¢ do

tej temperatury przed wlewaniem zasady. Nastep-.
nie_matly ilo§¢ chloralu po dalszym kontynuowa-

.niu destylacji do temperatury wrzenia 94,5°C od-

rzuca sig do przedgonu i odbiera sig. frakcje
gléwna do temperatury 98°C. Ilos¢ frakcji glow-
nej wynosi 7,0—8,0 kg z 10 kg chloralu technicz-
nego. Z kolei dodaje sig wode w ilosci potrzebnej

_do utworzenia ,p6twodzianu”, czyli okolo poto-

we w stosunku do iloci catkowitej. Dokonuje sig
pomiaru gestoéci przy temperaturze 60°C i postu-
gujac sie wykresem przeprowadza sie sig obli-
czenia w sposob nastepujacy: masa pétlwodzianu
m=—8,8 kg gegsto§¢ w temperaturze 60°C d;—1,577,
zatem rzeczywisty stopien. uwodnienia wynosi
0,66, potrzebna ilo$¢ wody do utworzenia wodzia-
nu chloralu, wynosi 383 g na 10,0 kg pétwodzianu

“-za$. ma 8,8 kg pdétwodzianu 337 g. Gestos¢ wodzia-

nu chloralu wynosi 383 g na 100, kg poélwodzianu,
lewa sie¢ tak zwanej ,nadmiar” wody w ilosci
0,300 kg na 10 kg pdélwodzianu zatem na 8,8 kg
— 0,264 kg. Wodzian chloralu po krystalizacji
suszy sig¢ w suszarni. Opisany sposéb kontroli
miedzyoperacyjnej stosuje sie niezaleznie od spo-
sobu odkwaszania chloralu (weglanem wapnia
lub zasadami organicznymi), eliminujac caltkowicie
zaburzenia w produkcji wodzianu chloralu.

Zastrzezenia patentowe

1. . Spos6éb otrzymywania wodzianu chloralu do
celébw farmaceutycznych, znamienny tym, ze
chloral techniczny zadaje sig¢ zasadami organ:icz-
nymi typu pirydyny, np. pirydyna, hitydynami,
pikolinami typu chinoliny, np. chinoling chi-
naldynami lub typu‘ piperazyny z ewentualnym
dodatkiem 30% anilidy oddestylowuje odkwa-
szony chloral i dodaje do niego wody najpierw
w ilosci potrzebnej do utworzenia ,pétwodzia-
nu", a'nastgpnie w ilosci uzupelniajacej do
wytworzenia wodzianu. :

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

kontrole miedzyoperacyjng ilosci dodawanej

“do chloralu wody przeprowadza si¢ na podsta-
“wie .pomiaru gestosci wedlug krzywej zalez-
nosci gestosci od stopnia uwodnienia chloralu.

3. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamienny tym, ze
“kontrole miedzyoperacyjng stosuje sie nieza-
leznie od sposobu odkwaszania chloralu.
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