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Zptsob  &istdni 9,10-dihydroergotaminu
znedigténého 9,10-dihydroergostinem, aci-
-9,10-dihydroergotaminem a 2,3,9,10-tetra-
hydroergotaminem spo¢ivajici v tom, Ze se
znectistény 9,10-dihydroergotamin pievede
na sil, s vyhodou chlorid nebo acetat, kte-
ry se prekrystaluje z alkoholu, s vyhodou
z methanolu a z ni se uvolni zpét béaze 9,10-
-dihydroergotaminu, kterd se piiekrystaluje
z vodného acetonu.
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Vynélez se tykaé vyroby 9,10-dihydroergo-
taminn, dilsezitého 1é8iva. 9,10-Dihydroer-
gotamin se vyrdbi hydrogenacl ergotaminu,
alkaloiduo ziskaného izolaci z namele.

Vychozi ergotamin je obvykle doprova-
zen ergostinem, kiery se obtiZné odstranu-
je. Ergostin lze izolovat obvyklymi labora-
tornimi metodami, nap¥fiklad kapalinovou
extrakcl nebo sloupcovou chromatografii
[Helv. Chim. Acta 47, 1921, (1964);]. Nej-
0¢inné&jsi technologicky vhodnou operaci
pro odstraiiovdni ergostinu ze surového er-
gotaminu je Krystalizace z vodného aceto-
nu [Helv. Chim. Acta 28, 1283, (1945);], ale
ani opakovidnim této opsrace nelze ziskat
zcela Cisty crgotamin. Proto se hydrogenaci
ergotaminu ziska 9,10-dihydroergotamin zne-
Cistény 9,10-dihydroargostinem.

Mate&né louhy z pFipravy filndlniho pro-
duktu, methansulfonanu 9,10-dihydroergota-
minia se obohacuji 9,10-dihydroergostinem
(obsahujl 1 aZ 3 % ). Krom& dihydroergosti-
nu byvaji znelistény je3té dal3imi l4dtkami,
zejména  aci-9,10-dihydroergotaminem a
2,3,9,10-tetrahydroergotaminemn,

Aci-9,10-dihydroergotamin vznikd isome-
rizaci 9,10-dihydroergotaminu v kyselém
prostfedi [J. Am. Chem. Soc. 88, 1251,
(1966);], tedy p¥i pripravd methansulfona-
nu dihydroergotaminia. NejuZivan&j$i meto-
da k jeho odstran&ni je etxrakce v 'sousta-
vé& chloroform — vodny roztok hydroxidu
sodného [Experientia 17, 108, (1961};].

2,3,9,10-Tetrahydroergotamin je ldatka do-
sud v lileratule nepopsand, vznikajici jako
produkt nasledné reakce p¥i hydrogenaci
ergotaminu postupem podle €s. patentu ¢&.
95 133. K jeho oddé&leni od dihydroergoiami-
nu lze pouZit sloupcovou chromatografii, ex-
trakeci v soustawé chioroform — vodny roz-
tok kyseliny chlorovodikové, anebo opako-
vanou krystalizaci.

Zpisobem podle vyndlezu lze velmi jed-
noduchym zpiisobem ve dvou operacich od-
stranit 9,10-dihydroergostin, aci-9,10-dihyd-
roergotamin a 2,3,9,10-tetrahydroergotamin
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a. ziskat z takto znefist&né latky 9,10-dihyd-
roergotamin poZzadovamé kvality. Bylo zjis-
téno, Ze pripravou nékterych soli 9,10-di-
hydroergotaminu, s vyhodou chloridu ne-
bo acetatu a jejich krystalizaci z alkohold,
5 vyhcdou methanolu, se ze smési odstrani
prakticky v3echen 9,10-dihydroergostin a
2,3,9,10-tetrahydroergotamin a ¢&&st aci-9,10-
-dihydroergotaminu. Uvolnénim bize z pri-
pravené soli a jeji krystalizaci z vodného
acetonu se odstrani zbytek aci-9,10-dihyd-
roergotaminu a ziska se 9,10-dihydroergo-
tamin pouZitelny k pripravé findlniho pro-
duktu.

Uvolnéni bdze ze soli dihydroergotaminu
lze s vyhodou provést pfimo v acetonu pfi-
litim vodného roztoku anorganické bédze. Po
odfiltrovani vylouené anorganické soli vy-
krystalizuje z roztoku bédze 9,10-dihydroer-
gotamin.

Postup podle vyndlezu bliZe vysvétli na-
sledujici piiklad.

Priklad

15 g surového 9,10-dihydroergotaminu ob-
sahujiciho 3 % 9,10-dihydroergostinu, 2 %
2,3,9,10-tetrahydroergotaminu a 15 % aci-
-9,10-dihydroergotaminu bylo suspendova-
no v 75 ml methanolu. K suspenzi byl p¥i-
lit roztok 2,2 g kyseliny chlorovodikové v
15 ml methanolu. Po rozpu$téni suspenze
vykrystaloval chlorid 9,10-dihydroergota-
minia.

12,0 g chloridu 9,10-dihydroergotaminia
bylo rozpuiténo v 84 ml acetonu a 12 ml
ethanolu, roztok byl zahFat k waru a byl k
nému prilit roztok 2 g hydrouhliditanu sod-
ného ve 24 ml vody. Vyloudend sraZenina
chloridu sodného byla odfiltrovdna a po
ochlazeni vykrystalovala z filtratu baze 9,10-
-dihydroergataminu, ktera obsahovala 0,5
proc. 9,10-dihydroergostinu; 0,2 % aci-9,10-
-dihydroergotaminu a 0,1 % 2,3,9,10-dihyd-
roergotaminu.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob  ¢isténi 9,10-dihydroergotaminu
znediSténého 9,10-dihydroergostinem, aci-
-9,10-dihydrecergotaminem a 2,3,9,10-tetra-
hydroergotaminem vyznafeny tim, Ze se zne-
¢istény 9,10-dihydroergotamin pievede na

stil, s vyhodou chlorid nebo acetat, ktery
se plrekrystaluje z alkoholu, s vyhodou z
methanolu a z ni se uvolni zpét baze 9,10-
-dihydroergotaminu, kterd se pfekrystalu-
je z vodného acetonu.
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