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Sposób otrzymywania antybiotyków z grupy tetracyklin

W patencie głównym nr 48 411 opisany jest
sposób otrzymywania antybiotyków z grupy te¬
tracyklin, polegający na tym, że na kompleks
utworzony z antybiotyku, metali dwuwartościo-
wych i zasad czwartorzędowych działa się w śro¬
dowisku wodnym kwasem szczawiowym oraz
szczawianami metali alkalicznych lub amonu
w granicach wartości pH 2,0—6,0, po czym z otrzy¬
manego półproduktu izoluje się antybiotyk w znamy
sposób.

Stwierdzono, że można stosować poza kwasem
szczawiowym i jego solami również kwas siarkowy
i fosforowy w mieszaninie z kwasem szczawiowym
w stosunku dowolnym, w zakresie wartości pH 1—3,
a zamiast soli kwasu szczawiowego można sto¬
sować również sole kwasu siarkowego lub fosfo¬
rowego ewentualnie wodorotlenki sodu, potasu
lub amonu, lub mieszaninę tych soli z solami
kwasu szczawiowego w takiej ilości, aby wartość
pH wynosiła do 6. Stosowanie wyżej wymienionych
kwasów pozwala na operowanie zwiększonym za¬
kresem wartości pH od 1,0 do 6,0. Ponadto wyżej
wymienione surowce (poza kwasem fosforowym)
są łatwiej dostępne od kwasu szczawiowego i jego
soli, przy czym czystość produktu pozostaje bez
zmian. Sposób według wynalazku wyjaśniają na¬
stępujące przykłady:
Przykład I. Do 1600 g kompleksu tetracy¬
kliny z magnezem i chlorkiem cetylopirydyniowym,
zawierającego 245 g tetracykliny dodaje się 480 ml

Z

wody dejonizowanej i 63 g kwasu szczawiowego
oraz kwas fosforowy do uzyskania wartości pH 1,4.
Następnie dodaje się roztwór wodorotlenku sodo¬
wego do wartości pH 5,0 i miesza, sączy oraz

5 przemywa 1,5 litra wody dejonizowanej, a nastę¬
pnie 0,8 litra butanolu. Uzyskany osad zawiesza się
w 1,4 litra butanolu, zakwasza stężonym kwasem
solnym do wartości pH około 1,0 i sączy. Ekstrakt
butanolowy ogrzewa się do temperatury około 30°

w i pozostawia do krystalizacji.
Uzyskuje się 198 g chlorowodorku tetracykliny

o mocy 960 mcg/mg, co odpowiada 77,5% antybio¬
tyku w kompleksie.
Przykład II. Do 190 g wilgotnego kompleksu

15 oksytetracykliny z magnezem i chlorkiem cetylo¬
pirydyniowym, który zawiera 32 g antybiotyku,
dodaje się 60 ml wody dejonizowanej i 8 g kwasu
szczawiowego oraz kwas siarkowy do wartości
pH 2,0. Miesza się 30—40 minut, a następnie do-

20 daje się 7 ml 25% wody amoniakalnej (wartość
pH zawiesiny 4,2) i miesza w ciągu godziny.

Otrzymany osad sączy się i przemywa 150 ml
wody dejonizowanej oraz 70 ml acetonu, a nastę¬
pnie zawiesza w 150 ml metanolu zawierającego

25 około 20% CaCl2. Po mieszaniu trwającym 20 minut
dodaje się 10% węgla aktywowanego i sączy. Do
przesączu dodaje się 6 ml stężonego kwasu solnego
i pozostawia do krystalizacji. Uzyskuje się 26,5 g
chlorowodorku oksytetracykliny o mocy 900 mcg/mg,

w co stanowi 75% ilości antybiotyku w kompleksie.
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania antybiotyków z grupy te-
tracyklin przez rozkład soli kompleksowej utwo¬
rzonej z antybiotyku, metali dwuwartościowych
i zasad czwartorzędowych, zawieszonej w środo¬
wisku wodnym,według patentu nr 48 411, zna¬
mienny tym, że rozkład soli kompleksowej pro¬
wadzi się kwasem siarkowym i (lub) fosforowym
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w mieszaninie z kwasem szczawiowym w stosunku

dowolnym w zakresie wartości pH 1—3, następnie
dodaje się sole tych kwasów oddzielnie lub w mie-

5 szaninie albo wodorotlenki sodu, potasu lub amonu,
lub mieszaninę soli i wodorotlenków w takiej

ilości, żeby wartość pH wynosiła do 6, po czym

wytrącony antybiotyk oddziela się i oczyszcza

io w znany sposób.
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