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Przedmiotem wynalazku jest sposob oczyszcza-
nia 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-dwumetyloaminopi-
razolonu-5 zwanego w skrécie amidopiryna.

Znane sposoby oczyszczania amidopiryny pole-
gaja na tym, ze z surowej amidopiryny ekstra-
huje sie benzenem wolng amidopiryne, poddaje
ja krystalizacji z tego rozpuszczalnika i nastepnie
dwukrotnie przekrystalizowuje z alkoholu etylo-
wego. Metoda ta nie daje jednak dobrych. wyni-
kéw, poniewaz podczas ekstrahowania amidopiry-
ny benzen rozpuszcza w réwnym stopniu takze
i substancje smoliste oraz inne zanieczyszczenia,
bedace produktami ubocznymi w syntezie amido-
piryny, ktérych usunigcie przez krystalizacje jest
trudne i polaczone z duzymi stratami.

Znane jest réwniez oczyszczanie amidopiryny
na drodze ekstrakcji zanieczyszczen z soli amido-
piryny z kwasem organicznym lub nieorganicz-
nym, zwlaszcza z kwasem mréowkowym lub octo-
wym wzglednie kwasem solnym za pomocg roz-
puszczalnikéw organicznych nie mieszajacych sie
z woda, zwlaszcza chlorobenzenem lub benzenem,
wzglednie mieszaniny rozpuszczalnikéw nie mie-
szajacych sie z wodg.

Stwierdzono, Zé samo zachowanie $rodowiska
kwa$nego nie zawsze prowadzi do usuniecia za-
nieczyszczen w pozgdanym stopniu.

Stwierdzono ponadto, ze warunkiem zapewnia-
jacym dokladne oczyszczenie amidopiryny jest za-
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chowanie $cisle okreslonej wartosci pH $rodowi-
ska w czasie ekstrakcji zanieczyszczen.

Sposobem wedlug wynalazku ekstrakcje prowa-
dzi sie przy warto$ciach pH =2—3,5.

Spos6b wedlug wynalazku umozliwia dobre
oczyszczanie amidopiryny prostymi Srodkami i z
wysoka wydajno$cia. .

Wedlug wynalazku ekstrakcji poddaje sie sél
amidopiryny z kwasem mréwkowym lub z kwa-
sem octowym, wzglednie 2z kwasem solnym w
podwyzszonej temperaturze, stosujgc nadmiar te-
go kwasu w celu utrzymania warto$ci pH $rodo-
wiska w granicach 2—3,5. Jako rozpuszczalnik
stosuje sie¢ zwlaszcza chlorobenzen lub benzen,
przy czym wskazane jest, aby temperatura $ro-
dowiska byla nieco nizsza od temperatury wrze-
nia uzytego rozpuszczalnika. Mozna réwniez sto-
sowaé mieszanine rozpuszczalnikéw nie mieszaja-
cych sie z wodg. W tych warunkach s6l amidopi-
ryny pozostaje w fazie wodnej, a zanieczyszcze-
nia przechodzg do rozpuszczalnika. Po oddzieleniu
warstw zobojetnia sie faze wodng alkaliami i wy-
dzielong wolng amidopiryne poddaje krystalizacji
z alkoholu etylowego.

W celu oczyszczenia rozpuszczalnika, oddzie-
lonego po ekstrakcji od zawartych w nim zanie-
czyszczen traktuje sie¢ go kwasem mineralnym i
oddziela otrzymane warstwy. Tak oczyszczony
rozpuszczalnik moze byé, bez poddawania go de-
stylacji, uzyty ponownie do procesu ekstrakeji.



3
Spos6b wedlug wynalazku jest blizej wyjasniony
w ponizszym przykladzie.

Przyktad. Do roztworu mréwczanu amido-
piryny zawierajacego 100 g/l surowej amidopiry-
ny dodaje sie kwasu mrowkowego w takiej iloSci,
aby warto§¢ pH roztworu wynositla 2—3,5. Nastep-
nie w temperaturze 60° dodaje sie 100 ml chloro-
benzenu i miesza w ciggu godziny, a  nastepnie
pozostawia do odstania. Po odstaniu oddziela sie
.rqzﬁuszczalnik i kwasny roztwo6r mréwczanu ami-
dopiryny zobojetnia w temperaturze okolo 90°C
wéglanem sodowym, przy czym wolna amidopi-
ryna tworzy goérng, oleista warstwe. Warstwe te
oddziela sie i traktuje alkoholem etylowym, z
ktérego na zimno wykrystalizowuje amidopiryna
jako produkt farmakopealny.

Wydajno§é procesu wynosi 75% vadajnbs’ci teo-
retycznej. Oddzielony chlorobenzen plucze sig
40 ml wody, a nastepnie 10 g stezonego kwasu
siarkowego i tak oczyszczony moze byé uzyty do
nastepnego procesu ekstrahowania.
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Zastrzezenie patentowe

Sposéb oczyszczania '1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-
-dwumetyloaminopirazolonu-5 zwanego amidopiry-
ng na drodze ekstrakeji zanieczyszczen z soli ami-
dopiryny z kwasem organicznym lub mieorganicz-
nym, zwlaszcza z kwasem mréwkowym lub z kwa-
sem octowym, wzglednie kwasem solnym, za po-
mocg rozpuszczalnikOw organicznych nie miesza-
jacych sie z woda, zwlaszcza chlorobenzenu lub
benzenu, wzglednie mieszaniny rozpuszczalnikéw
nie mieszajacych sie z woda, znamienny tym, ze
ekstrakcje prowadzi sie w obecnoSci nadmiaru
kwasu tworzacego s6l z amidopiryng w iloSci
zapewniajacej osiggniecie warto$ci pH Srodowiska
w granicach 2—3,5, w podwyzszonej temperaturze,
po czym uwolniony od zanieczyszczenn, kwasny
roztwoér soli amidopiryny zobojetnia sie alkaliami
i wydzielong wolng amidopiryne przekrystalizo-
wuje z alkoholu etylowego.
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