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{54) Zpuisob vyroby chloridu ¥eleznatého pro farmaceutické acely

pP¥{prava na vzduchu retativn& stdlého
chloridu feleznatého tetrahydrdtu pro farma-
ceutické a jiné d¥ely z technického chloridu
¥elezitého redukc{ %elezem ve form& ¥erného
%thaného vizacfho drdtu v p¥ftomnosti chlo-
rovodfkové kyseliny, krystalizaci a postup-
nym promytim krystald propanolem s vyhodou
isopropylalkoholem, smés{ propanolu s roz-
pouitédlem, misitelnym s propanolem a nemi-
sitelnym s vodou o teplotd varu niZs{ ne#
teplota varu pouZitého. propanolu s vyhodou
iichlormethanem a nakonec timto rozpousté&d-

em.

237596



237596 2

vvndlez se tyk& vyroby &istého tetrahydrdtu chloridu %eleznatého, ktery se pouZiv4 pro
farmaceutické u¥%ely, nap¥. pro p¥fpravu kapek,ale i pro jiné d¥ely viude tam, kde se vyZaduje
vysokd &istota této chemikdlie.

P¥iprava technického roztoku chloridu ¥eleznatého rozpou¥tdnim Zeleza v kyselin& chlo-
xovodfkové je dobfe zndm{. Potffe plisobf ziskdni ¥istého krystalického na vzduchu relativn&
stdlého produktu.

V dvahu pf¥ich4zi pouze tetrahydrdt, jeho¥ tepelny interval vyludovédni z vodného roztoku
le¥{ mezi 76,5 a. 12,3 ©C. Nad timto intervalem se vyluduje dihydrdt, pod nim hexahydrit.
Roztoky nasycené p¥i uvedenych hranidnfch teplotdch obsahuj{ 47,4 resp 37,6 %,Feclz.

Udaje v literatufe o chloridu Zeleznatém tetrahydrdtu se zna&éné 1i¥{. Jsou to jedno-
klonné krystaly podle jedn¥ch autord modrozelené barvy, podle jinych bleddmodré, které na
vzduchu mén{ barvu v trdvové zelenou a povrchové Zloutnou.

Jin{ auto¥i tvrdf, %e se tetrahydrdt na vzduchu rozplyvd a na suchém vzduchu vétrd.
Zjistili jsme, ¥e stabilita vyrobeného FeClj.4H,0 je siln& z4visl4 na &istotd prepardtu,
zejména na dokonalém odstrandn{ matedného louhu a povrchové vlhkosti.

Nejsou-1i tyto po¥adavky pln¥ny, probfhd rychle oxidace vzdusnym kyslikem podle‘povéech-
ného schematu: :

2 FeCl,.4H,0 + 1/2 0, = 2 FeOHCl, + 7 Hy0

Reakel QVolnéné voda rozleptdvd krystaly a proces oxidace se zrychluje. odstran&ni
mate¥ného louhu z povrchu krystald a vysuden{ prepardtu je technicky obtf{¥né. Promyvéni vo-
dou vede k vysokym ztrdtdm a su¥enf na vzduchu m& za ndsledek nahofe popsanou oxidaci.

FeClZ.Anzo je rovnd% dobfe rozpustny v methanolu, &thanolu a acetonu. Aceton plsobi
krom& toho i oxida&n&. Proto ani tato rozpoust¥dla nelze vfhodn& poufit k vykryt{ krystald,

ObtfZe byly pYekondny postupem podle tohoto vyndlezu, jeho¥ princip spo¥ivd v tom, Ze
se krystaly FeCl,.4H,0, ziskané ruSenou krystalizaci, na nuéi nebo centrifuze vykry3f n-pro-
panolem nebo s vyhodou isopropylalkoholem, ve kterych je chlorid Zeleznaty velmi mflo roz-
pustny a propanol se vyt&sni suchym s vodou nem{sitelnym rozpou¥tédlem s nifi{ teplotou varuy,
ne¥ jakou m§ poufity propanol, napf. etyletherem, dichlormethanem, chloroformem nebo tetra-
chlormethanem a produkt se vysu$i za laboratornf teploty na vzduchu nebo s vyhodou ve vakuu.

Takto zfskany such§ prepardt jsou drobné svétlemodré ai svétlemodrozelené krystaly, kte«
xé se pf¥i relativnf vlhkosti vzduchu kolem 50 % i po dlouhou dobu /n&kolika m&sfcl/ neméni.
Kvalita a stabilita zfskaného produktu je ov¥em do jisté miry z&visld na gistot& roztoku
chloridu ¥eleznatého, ktery se poufije ke krystalizaci.

Pro vfrobu chloridu ¥eleznatého pro farmaceutické d¥ely se osvdd&éil postup p¥ipravy roz-
toku chloridu Zeleznatého podle tohoto vyndlezu, ktery vych4z{ z technického chloridu Zele-
zitého, Princip spod{vd v tom, Ze se chlorid $elezity redukuje %elezem podle rovnice:

2 Fec1® 4+ Fe wm 3 Fecl,
Zjistili jsme, %e redukce probfihd 2v145E snadno za p¥ftomnosti chlorovodikové kyseliny.
Jelezo md byt relativn¥ ¥isté, Velmi dobfe se osvdd&il tzv. derny, %{hany vdzacf drdt. Takto

p¥ipraveny roztok se pfivede ke krystalizaci.

Roztok chloridu ¥eleznatého se mi%e pFipravit i jingm zpisobem, nap¥. ji%¥ zmin&nym
rozpousténim feleza v chlorovodfkové. kyselind.
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zptisob vyroby chloridu ¥eleznatého pro farmaceutické d%ely podle tohoto vyndlezu 11u~
struj{ nédsledujfcf pifklady:

P¥f{klagd 1

Do sklen&ného kotlfku se 44 3,8 kg technického FeC13.6H20 a 1,5 1 vedy, k roztoku se
pfid4 500 g &erného, Zfhaného vézaciho drdtu a 500 ml 35% kyseliny chlorovodfkové. Roztok
se zahfeje, aZ nastane zfetelné rozpou¥tén{ Zeleza.

P¥i reakci se teplota samovolng zvySuje. Po rozpu¥tén{ ¥eleza se p¥idd jedté 50 g Ze-
leza a roztok se za horka filtruje, dffve neZ se v3echno ¥elezo rozpust{. Filtrdt se ponechd
za michdnf{ a ochlazovéni krystalovat.

Nakonec se ochladi a% na teplotu 10 aZ 5 ©c, vylouteny kirystal se odsaje, matedny louh
se odstav{ k dalffmu zpracovdni a krystal se promyje 2 . 1 000 ml isopropylalkoholu, ddle
2 . 500 ml smési isopropylalkoholu a dichlormethanu /1 : 4/ a nakonec dichlormethanem.

Pou¥it4 rozpouitédla se odstavi k regeneraci. Po vysu¥en{ na vzduchu nebo ve vakuu
za laboratornf teploty se takto ziskd 2,3 kg &istého FeC12.4H20, tj. 50,2 %. Matedny louh
/4 kg/ se zahusti ke krystalizaci /oddestiluje se 20 %, tj. 0,8 1/ a zpracuje se stejn& jako
naho¥e /filtrace nenf nutnd/, &imZ se ziskd dalsfch 1,1 kg je¥t& vyhovujfctho druhého kry-
stalu.

pal¥f obdobné zpracovdni mate¥ného louhu /2 kg/ poskytne je¥t& 0,5 kg produktu, ktery
je moZno p¥idat do dal¥{ n4sady.

Ppffklad 2

Postup byl se.stejnym vysledkem opakovdn jeitd tak, Ze se misto tuhého chloridu Zele-
zitého vezme do préce 10 kg technického roztoku FeC13.6H20. K tomuto roztoku se pf¥idd Zelezo
a kyselina chlorovodikovd ve stejném mno¥stvi jako v pfedchozim p¥ikladu, po rozpudtdni
feleza se oddestiluje 4,5 1 a ddle se postupuije stejn& jako v p¥ikladu 1.

PXEDMET VYNALEZU

7Zplisob vyroby chloridu Yeleznatého pro farmaceutické udfely krystalizac{ z roztoku
chloridu #eleznatého, vyznadeny tim, %e se roztok chloridu ¥eleznatého pro krystalizaci p¥i-
pravi redukef{ chloridu Zelezitého Yelezem a krystal se zbavi mate&ného louhu postupnym
promgvénim propanolem, sm&si{ propanolu a organického rozpoustédla nisitelného s propanolem
a nemfsitelného s vodou o teplotd varu ni%%{ neZ ieplota varu, propanolu a nakonec timto
rozpoudtédlem.
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