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Sposób wyodrębniania acetylodigitoksyny z mieszaniny
glikozydów ubocznych otrzymywanej z ługów glikozydowych,
pozostających po oddzieleniu kompleksu glikozydów ABC

Digitalis Lanata

Przedmiotem wynalazku jest ciągły sposób wy¬
odrębniania acetylodigitoksyny z zespołu ubocz¬
nych glikozydów, jaki otrzymuje się z ługów gli¬
kozydowych, pozostających po wydzieleniu kom¬
pleksu glikozydów ABC Digitalis Lanata.
W ługach, które pozostają po wydzieleniu kom¬

pleksu glikozydów ABC Digitalis Lanata, zawarte
są, jak wiadomo, glikozydy uboczne, mające cenne
właściwości farmakologiczne. Zespół ten zawiera
w stosunku wagowym 40—60% acetylodigoksyny,
5—12% _ acetylodigitoksyny oraz 4—7°/o acetylogi-
toksyny, przy czym dotychczas nie ma publikacji,
opisujących sposób rozdzielania tej mieszaniny na
poszczególne glikozydy.
Dzięki swym właściwościom acetylodigitoksyna

znalazła szerokie zastosowanie w leczeniu chorób
serca jako jeden z ważniejszych leków kardenoli-
dowych.
Sposób według wynalazku umożliwia wyodręb¬

nianie naturalnej acetylodigitoksyny z wspomnia¬
nej mieszaniny ubocznych glikozydów, przy czym
osiąga się tu dobrą wydajność i uzyskuje czysty
produkt, o pełnych właściwościach farmakologicz¬
nych.
Sposób według wynalazku polega na tym, że mie¬

szaninę glikozydów ubocznych, zawierającą acety-
lodigitoksynę, acetylodigoksynę oraz acetylogitok-
synę, poddaje się ciągłej, przeciwprądowej ekstrak¬
cji w układzie wzajemnie wysyconych faz: ben¬
zen — metanol — woda, przy czym najkorzystniej
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jest stosować te rozpuszczalniki w stosunku obję¬
tościowym 1:1: 0,6. Acetylodigitoksyna przechodzi
do lżejszej fazy benzenowej, a pozostałe glikozydy
gromadzą się w cięższej fazie metanolowo-wodnej.

5 Fazę benzenową zagęszcza się pod zmniejszonym
ciśnieniem w temperaturze nie przekraczającej
40°C i chłodzi. Wykrystalizowaną surową acetylo-
digitoksynę oddziela się i oczyszcza przez prze-
krystalizowanie z ogrzanego do temperatury 40°C

10 metanolu, ewentualnie dodając nieco węgla akty¬
wnego.

Wskazane jest podawać do przerobu mieszaninę
glikozydów o znanej zawartości acetylodigitoksyny.
Umożliwia to bowiem doprowadzanie roztworu tej

15 mieszaniny w takiej ilości na jednostkę czasu, aby
stężenie oddzielonej acetylodigitoksyny w fazie wy¬
pływającej było niższe od tego stężenia, przy któ¬
rym następuje krystalizacja na granicy faz i na
elementach urządzenia. Doświadczenia wykazały,

20 że przy rozdzielaniu mieszaniny glikozydów ubocz¬
nych, zawierającej w stosunku wagowym J0% ace¬
tylodigitoksyny, proces rozdziału przebiega naj¬
sprawniej, gdy stężenie acetylodigitoksyny w fazie
wypływającej jest w granicach 1,2 — 1,6 mg w 1

25 mililitrze.

Sposób według wynalazku może być stosowany
przy użyciu dowolnego, znanego urządzenia, nada¬
jącego się do tego celu, np. typu Singera. Szczegó¬
ły wykonania sposobu według wynalazku są poda-

30 ne w poniższym przykładzie.
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Przykład. 22,5 g mieszaniny ubocznych glikozy¬
dów, otrzymanej z ługów glikozydowych po od¬
dzieleniu kompleksu glikozydów ABC Digitalis
Lanata, rozpuszczono w 1 litrze mieszaniny, skła¬
dającej się z 570 ml technicznego metanolu
i 430 ml technicznego benzenu i poddano procesowi
ciągłej, przeciwprądowej ekstrakcji w urządzeniu
Signera, w układzie wzajemnie wysyconyeh faz:
benzen-metanol-woda w stosunku objętościowym
1:1:0,6. Roztwór mieszaniny glikozydów ubocz¬
nych doprowadzano w ilości 5 ml na minutę,
fazę benzonową — w ilości 8 ml na minutę, a dol¬
ną fazę — w ilości 24 ml na minutę. Szybkość
obrotu mieszadła wynosiła 40 obrotów na minutę.
Zebraną fazę benzenową zagęszczono pod zmniej-

. szonysn ^ciśnieniem, w temperaturze niższej od
40°C i pozostawiono do krystalizacji surowej ace-
tylodigi toksyny.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wyodrębniania acetylodigitoksyny z mie¬
szaniny glikozydów ubocznych, otrzymywanej z łu-

5 gów glikozydowych, pozostających po oddzieleniu
kompleksu glikozydów ABC Digitalis Lanata, zna¬
mienny tym, że mieszaninę glikozydów ubocznych
poddaje się ciągłej, przeciwprądowej ekstrakcji
w układzie wzajemnie wysyconych faz: benzen-

io -metanol-woda, najkorzystniej przy stosunku obję¬
tościowym tych rozpuszczalników wynoszącym
1:1:0,6, po czym fazę benzenową zagęszcza się
pod zmniejszonym ciśnieniem w temperaturze niż¬
szej od 40°C, chłodzi w celu wykrystalizowania

15 surowej acetylodigitoksyny, którą następnie oczysz¬
cza się przez przekrystalizowanie z ogrzanego do
40°C metanolu, ewentualnie stosując dodatek wę¬
gla aktywnego.
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