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Osszefoglalas

A dolgozatban egy évtizedek Ota gydrtott intermedier gyartdskozi
ellendrzéseiben végrehajtott valtozasokrdl, pontositasokrél kivanok szamot adni. A
triptamin szdmos szintetikus gyartisban el6forduld anyag, melynek gyartdsit az
ezredfordul6 koriil tizemesitettiik, majd egyre hosszabb kampdnyokban gyéartottuk.
Ezek soran természetesen el6fordultak olyan mindségi problémaék, melyek a kisérleti
gyartasokndl nem keriiltek latokorbe.

A mindség egyre szigorod6 kovetelményei sziikségessé tették a technoldgia
egyes lépéseinek alapos vizsgélatit. Az analitikai mdédszerek és a mintavételek
racionalizalasaval sikeriilt a gyartott termék mindségét kellden sziik hatarok kozé
javitani.

Bevezetés

A triptamin eldéllitdsa 2 1épésben torténik: a 4-klér-butiraldehid és fenil-
hidrazin toluolban végzett reakcidjaban eldallitjuk a triptamin-hidrokloridot, majd
liggal felszabaditjuk a szerves bazist.

Pd/C; tiokarbarid

(—CH;—CH—CH,—COCl + H, ———» C—CH,~CH,~CH—CHO + H

toluol

Ms: 141 Ms: 2,016 Ms: 1%,55 Ms: 36,47
G—CH~CH~CH~CHO + HJ\I—NH—Q —> Jo—<C FL—CH;CH;CH=N—NN—Q + HO
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CH,CH,NH,
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—/ OH000Na
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1. dbra. A triptamin eléallitas reakciéegyenletei
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toluol+fenilhidrazin
metanol és Na-foszfat adagolds

hiités N, alatt, 30-35 °C-ra
\ vakuumdeszt.
triptamin-foszfit mindség
S

centrifugdlds, mosds acetonnal
hiités N, alatt, 30-35 °C-ra

dzis elvdlasztds

fiités, 5 bar nyomds
toluolos y-klér-butiraldehid

2. abra. A triptamin-sé gyartds mitiveletei

triptamin-foszfat beoldas
pH dllitas 5.8-6.0

hiités N, alatt, 35 °C ald
hiités 15 °C ald
triptamin mindség

/

szdritds

centrifugdlds, mosds ionmentes vizzel
pH dllitas 13 folé
derités, szlirés

lugoldat bekészités

3. dbra. A triptamin gyartas miiveletei
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1. A triptamin minéségi kovetelményei

* kiillem: sargasbarna

e Optartomdny: 113-118°C

*  szaritasi veszteség: max.: 1.0%

e szulfithamu: max.: 0.5%

e klorid: max.: 500 pg/g

e abszorbancia: 0.450 (5 %-os metanolos oldat, 450 nm)
* VRKtisztasdg: max.: 1.0%

* oldészer maradék: max.: 0.1%

e hatéanyag tartalom: min.: 98.0%

2. Minéségi problémak és megoldasok

2.1. Magas szulfathamu tartalom

A mindségi kovetelményben a szulfithamu tartalomra max.: 0,5% a
megengedett. A kisérleti gyartdsok sordn eldallitott termékeknél a szulfathamu
tartalom minden esetben magasabb volt a megengedettnél (0,5 — 1,28%).

A technoldgia feliilvizsgdlata sordn kideriilt, hogy a bdzis felszabadit4snél
alkalmazott ivéviz keménysége (magas Ca és Mg tartalom) okozza a magas
szulfithamu tartalmakat. Ionmentes vizet hasznidlva ez a probléma tobbé nem
jelentkezett.

2.1. Magas abszorbancia értékek

Mindségi kovetelmény: 5 %-os metanolos oldat abszorbancidja 450 nm-en

max.: 0,450 lehet.

A kisérleti gyartdsoknal a mért abszorbancidkat rendre a kovetelmény folott mértitk
(0,534 — 1,207). A magas abszorbancia értékek okdnak kideritésére ismét a
technolégiat vettiik gorcsé ald. Az egyes lépéseket megvizsgilva jutottunk el a
triptamin-sé acetonos mosdsdig, ami nagy valdszinliséggel szerepet jatszik az
abszorbancia eltérésekben.

Kisérleteket végeztink a beparlds utdn lehiitott reakcié eleggyel. A
reakcidelegybdl kiszlrt triptamin-sét egyszer, ill. kétszer mostuk acetonnal és
fotometrids valamint VRK vizsgdlattal ellendriztiik a valtozasokat.

A spektrumbdl jol l4thaté, hogy a lathaté tartomdnyban 2 szennyezés is
taldlhat6, melyek koziil a végtermékben a 460 nm-en maximumot addéra van
kovetelmény. A 358 nm-en maximumot adé szennyezés 1ényegesen intenzivebb, igy
a gyartaskozi vizsgdlatokndl erre a szennyezésre fokuszéltunk. A vizsgdlatokndl
kideriilt, hogy az acetonnos mosdssal mindkettd jol csokkenthetd, ezért az
alacsonyabb hulldimhosszon jelentkezd maximumot vdlasztottuk. A hatarérték
megallapitasndl a gyartaskozi vizsgilatokndl mért abszorbancidkat vetettiik Ossze a
termék vizsgélatdnal mért abszorbancidkkal. A gyartdskozi vizsgalatokat az el6z6ek
figyelembe vételével, kibdvitettilk ezzel a spektrofotometrids vizsgalattal, mellyel
konnyen és gyorsan el lehet donteni, egy Ujabb acetonos mosds sziikségességét.
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4. abra. A triptamin-sé elsé acetonos moso spektruma
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5. abra. A triptamin —s6 masodik acetonos mosé spektruma
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6. abra. A triptamin —s6 harmadik acetonos mosé spektruma

A fotometrids méréshez haszndlt mintdkat megvizsgaltuk a termék
tisztasagi vizsgdlatdndl alkalmazott VRK mddszerrel is. Ezeknél a
vizsgélatokndl nagyon jol latszik a termék tisztuldsa az acetonos mosdas utan,
ill. az acetonos szilirletekben a szennyezés megjelenése.

Az acetonos mosds sziirletének spektrofotometrids vizsgélatanak
bevezetésével konnyen és gyorsan eldonthetd, hogy sziikséges-e Gjabb mosas
az iuzemben is. Ezzel a termék abszorbancia kovetelményét és a VRK
tisztasag kovetelményét egyarant a limit alatt tudjuk tartani.

Koszonet a Szintetikus 1 iizemi kollégdknak, akik a sok feladatbol
adodo tobbletmunkdt elvégezték.
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7. abra

1.felvitel elsé acetonos mosé 10 ul

2 felvitel masodik acetonos mosé 10 ul

3.felvitel harmadik acetonos mosé 10
ul

4.felvitel els6 acetonos mosott triptamin
100 ug

5.felvitel kétszer acetonnal mosott
triptamin 100 ug

6.felvitel -haromszor acetonnal mosott
triptamin 100 ug
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