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Sposdb otrzymywania czystego kwasu dezoksycholowego z zékci
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia czystego kwasu dezoksycholowego z zélci zwie-
rzcej, zwlaszcza bydlecej.

Liczne patenty zagraniczne zawierajg opisy roz-
nych sposobdéw wyodrebniania z z6lci zwierzecej
kwasu dezoksycholowego, przy czym sposoby te
opierajg sie przewaznie na frakcjonowanym wy-
trgcaniu kwasoéw zétciowych solami magnezu i ba-
ru lub rozdzielaniu kwaséw zéiciowych droga kil-
kakrotnych krystalizacji z alkoholu etylowego.

Sposoby te sg na og6t dosé skomplikowane, matlo
wydajne i prowadza czesto do uzyskania tak zwa-
nych kwas6w choleinowych, to jest polgczen addy-
cyjnych kwasu dezoksycholowego z innymi liczny-
mi zwigzkami organicznymi takimi jak: estry, ete-
ry, alkohole fenole i kwasy tluszczowe.

Ta wtlasciwos¢ kwasu dezoksycholowego wyste;
powania w zwigzkach addycyjnych z malymi na-
wet iloSciami innych zwigzkow organiczn_\;"ch,
a zwlaszcza kwasami tluszczowymi spowodowala
fakt podawania przez licznych autoréw réznych
temperatur topnienia tego kwasu zélciowego.

Badania Reichsteina i Sorkina (Helvetica Chim.
Acta 25,797) (1942) potwierdzone w wielu innych
pracowniach wykazaly, ze temperatura topnienia
kwasu dezoksycholowego wynosi 176—177°C.

Sposéb wedlug wynalazku umozliwia otrzymanie
z z6lci, w skali przemystowej, z dobrg wydajno-
Scig, droga nieskomplikowanych operacji, czystego
kwasu dezoksycholowego stuzgcego jako odczyn-
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nik i nadajgcego sie¢ w postaci soli sodowej do ce-
16w bakteriologicznych. ’

Spos6b wedlug wynalazku umozliwia réwniez
wyodrebnienie z mieszaniny kwasoéw Zz6iciowych
kwasu cholowego, ktéry moze byé uzyty jako od-
czynnik (po krystalizacji lub do utlenienia na kwas
dehydrocholowy.

Wedlug wynalazku mieszaning kwaséw zoélcio-
wych i tluszczowych uzyskang przez alkaliczng
hydrolize z6tci i wytrgcenie kwasem mineralnym,
poddaje sie dzialaniu octanu etylu usuwajgc tg
drogg gtéwng ilo$¢é kwasé6w tluszczowych z miesza~
niny kwasoéw zélciowych, gté6wnie cholowego i de-
zoksycholowego i wyodrebnia si¢ kwas dezoksy-
cholowy w postaci soli magnezowej wraz z nie-
wielky iloScig soli magnezowej kwasu cholowego.
Z pozostalego roztworu wytraca sie kwas cholowy
przez zakwaszenie kwasem mineralnym.

Mieszanine soli magnezowych kwaséw dezoksy-
cholowego i cholowego zadaje si¢ wodnym roztwo-
rem kwasu octowego w celu otrzymania wolnych
kwasow.

Po ochlodzeniu oddziela sie np. przez odwirowa-
nie wykrystalizowany surowy kwas dezoksycholo-
wy, natomiast z roztworu przez rozcienczenie wo-
da wydziela sie reszte kwasu cholowego. Kwas
dezoksycholowy zawierajgcy jeszcze pewng ilosé
zanieczyszczen, glownie kwaséw tluszczowych
przeprowadza sie dzialajgc lodowatym kwasem oc-
towym, w polaczenie addycyjne z kwasem octo-
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wym, to jest w kwas acetocholeinowy (1 czgstecz-
ka kwasu dezoksycholowego i 8 czasteczek kwasu
octowego). Temperatura topnienia tego zwiazku
wynosi 141—143°C. )

Wykrystalizowany bialy kwas acetocholeinowy,
prawie calkowicie wolny od zanieczyszczehi pod-
daje sie dlugotrwalej alkalicznej hydrolizie, naj-
korzystniej w rozcieficzonym roztworze tugu so-
daoawego w temperaturze wrzenia, a w koncu wy-
traca si¢ kwasem mineralnym techniczny produkt,
ktéry po krystalizacji z uwodnionego 70%,-ego al-
koholu, uzytego w ilosci 3,5-krotnej daje czysty
kwas dezoksycholowy. Produkt krystalizuje w po-
staci dlugich bialych igiel o temperaturze topnie-
nia 169—176°C.

Przyktad. Do reaktora emaliowanego laduje
sie 600 kg z6ici bydlecej oraz 60 kg wodorotlenku
potasowego. Calo§é ogrzewa sie do wrzenia, ktére
utrzymuje sie¢ w ciggu 24 godzin. Shydrolizowang
z61¢ zadaje sie kwasem solnym i wytrgca kwasy
z6lciowe, kib6re nastepnie sgczy sie i przemywa
woda do zaniku reakcji kwasnej. Mieszanine kwa-
sO6w zbélciowych, jeszcze mokra zadaje sie octanem
etylu i pozostawia do nastepnego dnia, po czym
odwirowuje sie i suszy. Otrzymuje sie¢ 24—28 kg
kwaséw z6lciowych koloru zielono-brunatnego.

24 kg kwas6éw z6lciowych rozpuszcza sie na go-
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raco w 24 litrach 10%,-wego lugu sodowego. Po .

rozpuszczeniu kwaséw roztwér uzupeinia sie wo-
da do 250 litré6w i ogrzewa do wrzenia. W cza-
sie wrzenia roztworu do reaktora wprowadza sie
5,5 litra 50%,-wego roztworu chlorku magnezu
i w temperaturze tej utrzymuje sie w ciggu 1 go-
dziny. Wytracony osad odsgcza sie i odrzuca. Prze-
sgcz wlewa sie do reaktora, ogrzewa do wrzenia
i dodaje 24 litry 50%,-wego roztworu chlorku ma-
gnezu i w temperaturze tej utrzymuje sie w ciagu
1 godziny. Wytracony osad odsacza sie i odrzuca.
Przesgcz wlewa sie do reaktora, ogrzewa do wrze-
nia i dodaje 24 litry 50°,-wego roztworu chlorku
magnezu i w temperaturze tej utrzymuje sie
w ciggu 1 godziny. Wytraca sie dezoksycholan ma-
gnezu, ktéry nastepnie odwirowuje sie¢ i suszy.
Otrzymuje sie okolo 10 kg soli magnezowej kwasu
dezoksycholowego. Przesacz zadaje si¢ kwasem

solnym do wartosci pH = 2,5—3. Wytraca sie przy

tym kwas cholowy w ilo§ci 10—12 kg, ktéry odsa-
cza sig i przemywa woda do zaniku reakcji
kwas$nej.

Suchg s6]l magnezowg kwasu dezoksycholowego
rozpuszcza sie na gorgco w 4-krotnej ilosci
60%,-wego kwasu octowego, 'sgczy przez wegiel
i poddaje krystalizacji. Wykrystalizowany kwas

dezoksycholowy surowy odsgcza si¢ i suszy. Otrzy-.
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muje sie 2,5—3 kg kwasu dezoksycholowego suro-
wego. Przesgcz rozcieicza sie 10-krotnie woda,
przy czym uzyskuje sie reszte kwasu cholowego
w ilo§ci 3—5 kg. Wysuszony kwas dezoksycholowy
surowy rozpuszcza sie na gorgco w 4-krotnej ilos-
ci kwasu octowego lodowatego, saczy przez we-
giel i poddaje krystalizacji. Wykrystalizowany
kwas acetocholeinowy odsacza sie i suszy. Otrzy-
muje sie 1,3—1,5 kg kwasu acetocholeinowego
o temperaturze topnienia 141—143°C. Suchy kwas
acetocholeinowy poddaje sie hydrolizie w 2%/,-wym
roztworze lugu sodowego w ciggu trzech godzin
w temperaturze wrzenia. Gorgcy roztwoér saczy sig
przez wegiel, chtodzi i wytraca kwas dezoksycho-
lowy rozcienczonym w stosunku 1 :5 kwasem sol-
nym. Wytragcony kwas dezoksycholowy odsgcza sie
i przemywa woda do zaniku reakcji kwasnej. Na-
stepnie suszy sie go w temperaturze 50—60°C.
Otrzymuje sie 1,1—1,2 kg kwasu dezoksycholowe-
go o temperaturze topnienia 166—170°C.

Otrzymany kwas dezoksycholowy rozpuszcza sie
na goraco w 3,5-krotnej ilo§ci 70%,-wego alkoholu
etylowego, saczy przez wegiel i poddaje krysta-
lizacji. Wykrystalizowany kwas dezoksycholowy
odsgcza sie, przemywa oziebionym 70%-wym al-
koholem i suszy w temperaturze 110°C. Otrzymu-
je sie 600—1750 g kwasu dezoksycholowego o tem-
peraturze topnienia 169—176°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania czystego kwasu dezo-
ksycholowego z z6lci przez alkaliczng hydrolize
z61ci, wytracenie mieszaniny kwaséw z6lcio-
wych, ekstrakcje rozpuszczalnikiem organicz-
nym oraz wyodrebnienie kwasu dezoksycholo-
wego w postaci soli magnezowej wraz z nie-
wielkg iloScig soli magnezowej kwasu cholowe-
go i nastepnie zakwaszenie w celu wytracenia
surowego kwasu dezoksycholowego, znamienny
tym, ze surowy kwas dezoksycholowy przepro-
wadza sie¢ w polgczenie addycyjne z lodowatym
kwasem octowym, po czym 2z adduktu tego
przez alkaliczng hydrolize, wytracenie kwasem
mineralnym i ewentualng krystalizacje wydzie-
la sie czysty kwas dezoksycholowy.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze pro-
ces hydrolizy alkalicznej adduktu prowadzi sie
w temperaturze wrzenia najkorzystniej w roz-
cienczonym roztworze lugu sodowego.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
koncowg krystalizacje kwasu dezoksycholowego
prowadzi sie korzystnie z wodnego roztworu
alkoholu etylowego uzytego w ilo$ci 3,5-krotnej.

ZG ,,Ruch’” W-wa, zam. 1263-64 naklad 300 egz.



	PL48658B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


