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A gyártásközi ellen�rzés szerepe a szigorodó min�ségi követelményekben 
 

Rosta Béláné 
Richter Gedeon Nyrt., Szintetikus I. Üzem Analitikai Laboratóriuma, Dorog 

Összefoglalás 
A dolgozatban egy évtizedek óta gyártott intermedier gyártásközi 

ellen�rzéseiben végrehajtott változásokról, pontosításokról kívánok számot adni. A 
triptamin számos szintetikus gyártásban el�forduló anyag, melynek gyártását az 
ezredforduló körül üzemesítettük, majd egyre hosszabb kampányokban gyártottuk. 
Ezek során természetesen el�fordultak olyan min�ségi problémák, melyek a kísérleti 
gyártásoknál nem kerültek látókörbe. 

A min�ség egyre szigorodó követelményei szükségessé tették a technológia 
egyes lépéseinek alapos vizsgálatát. Az analitikai módszerek és a mintavételek 
racionalizálásával sikerült a gyártott termék min�ségét kell�en sz�k határok közé 
javítani.  

Bevezetés 
A triptamin el�állítása 2 lépésben történik: a 4-klór-butiraldehid és fenil-

hidrazin toluolban végzett reakciójában el�állítjuk a triptamin-hidrokloridot, majd 
lúggal felszabadítjuk a szerves bázist.  

 C l C H 2 C H 2 C H 2 C O C l + H 2 
P d / C ;   t i o k a r b a m i  d 

t o l u o l 
C l C H 2 C H 2 C H 2 C H O + H C l 

M s :   1 4 1 M s :   2 , 0 1 6 M s :   1 0 6 , 5 5 M s :   3 6 , 4 7 

C l C H 2 C H 2 C H 2 C H O + N H H 2 N C l C H 2 C H 2 C H 2 C H N N H + H 2 O 

M s :   1 0 6 , 5 5 M s :   1 0 8 , 1 4 M s :   1 9 6 , 6 9 M s :   1 8 
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toluol+fenilhidrazin
metanol és Na-foszfát adagolás

h�tés N2 alatt, 30-35 °C-ra

vákuumdeszt.

triptamin-foszfát min�ség

centrifugálás, mosás acetonnal

h�tés N2 alatt, 30-35 °C-ra
fázis elválasztás

f�tés, 5 bar nyomás

toluolos γ-klór-butiraldehid  
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triptamin-foszfát beoldás
pH állítás 5.8-6.0

h�tés N2 alatt, 35 °C alá

h�tés 15 °C alá

triptamin min�ség

szárítás

centrifugálás, mosás ionmentes vízzel
pH állítás 13 fölé

derítés, sz�rés

lúgoldat bekészítés
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1. A triptamin min�ségi követelményei 

• küllem: sárgásbarna 
• Op tartomány:   113 - 118 °C 
• szárítási veszteség:   max.: 1.0% 
• szulfáthamu:   max.:  0.5% 
• klorid:   max.:   500 �g/g  
• abszorbancia:    0.450  (5 %-os metanolos oldat, 450 nm) 
• VRK tisztaság:   max.:  1.0% 
• oldószer maradék:   max.:   0.1% 
• hatóanyag tartalom:   min.:  98.0%  

2. Min�ségi problémák és megoldások 
2.1. Magas szulfáthamu tartalom 
A min�ségi követelményben a szulfáthamu tartalomra max.: 0,5% a 

megengedett. A kísérleti gyártások során el�állított termékeknél a szulfáthamu 
tartalom minden esetben magasabb volt a megengedettnél (0,5 – 1,28%).  

A technológia felülvizsgálata során kiderült, hogy a bázis felszabadításnál 
alkalmazott ivóvíz keménysége (magas Ca és Mg tartalom) okozza a magas 
szulfáthamu tartalmakat. Ionmentes vizet használva ez a probléma többé nem 
jelentkezett. 
 

2.1. Magas abszorbancia értékek 
Min�ségi követelmény: 5 %-os metanolos oldat abszorbanciája 450 nm-en 
max.: 0,450 lehet. 

A kísérleti gyártásoknál a mért abszorbanciákat rendre a követelmény fölött mértük 
(0,534 – 1,207). A magas abszorbancia értékek okának kiderítésére ismét a 
technológiát vettük górcs� alá. Az egyes lépéseket megvizsgálva jutottunk el a 
triptamin-só acetonos mosásáig, ami nagy valószín�séggel szerepet játszik az 
abszorbancia eltérésekben.  

Kísérleteket végeztünk a bepárlás után leh�tött reakció eleggyel. A 
reakcióelegyb�l kisz�rt triptamin-sót egyszer, ill. kétszer mostuk acetonnal és 
fotometriás valamint VRK vizsgálattal ellen�riztük a változásokat. 

A spektrumból jól látható, hogy a látható tartományban 2 szennyezés is 
található, melyek közül a végtermékben a 460 nm-en maximumot adóra van 
követelmény. A 358 nm-en maximumot adó szennyezés lényegesen intenzívebb, így 
a gyártásközi vizsgálatoknál erre a szennyezésre fókuszáltunk. A vizsgálatoknál 
kiderült, hogy az acetonnos mosással mindkett� jól csökkenthet�, ezért az 
alacsonyabb hullámhosszon jelentkez� maximumot választottuk. A határérték 
megállapításnál a gyártásközi vizsgálatoknál mért abszorbanciákat vetettük össze a 
termék vizsgálatánál mért abszorbanciákkal. A gyártásközi vizsgálatokat az el�z�ek 
figyelembe vételével, kib�vítettük ezzel a spektrofotometriás vizsgálattal, mellyel 
könnyen és gyorsan el lehet dönteni, egy újabb acetonos mosás szükségességét. 
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A fotometriás méréshez használt mintákat megvizsgáltuk a termék 
tisztasági vizsgálatánál alkalmazott VRK módszerrel is. Ezeknél a 
vizsgálatoknál nagyon jól látszik a termék tisztulása az acetonos mosás után, 
ill. az acetonos sz�rletekben a szennyezés megjelenése.   

 
Az acetonos mosás sz�rletének spektrofotometriás vizsgálatának 

bevezetésével könnyen és gyorsan eldönthet�, hogy szükséges-e újabb mosás 
az üzemben is. Ezzel a termék abszorbancia követelményét és a VRK 
tisztaság követelményét egyaránt a limit alatt tudjuk tartani. 
 

Köszönet a Szintetikus I üzemi kollégáknak, akik a sok feladatból 
adódó többletmunkát elvégezték.  
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