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Sposéb wybdrgbniania zwiazkéw sterydowych z ich roztworéw
w rozpuszczalnikach organicznych
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodrebnia-
nia zwigzkéw sterydowych z ich roztworéw w or-
ganicznych rozpuszczalnikach.

Znany sposéb wydzielania sterydéw z roztwo-
réw w rozpuszczalnikach organicznych polega na
oddestylowywaniu rozpuszczalnikéw. Spos6b ten
ma jednak te zasadniczg wade, ze prowadzi do cze-
Sciowego rozkladu sterydéw, ze wzgledu na ich
nietrwalo§é w podwyzszonej temperaturze. Tak np.
wiekszoé§é kortikosterydow w roztworach rozpusz-
czalnikéw organicznych ulega w wiekszym lub
mniejszym stopniu rozkiladowi juz w temperaturze
powyzej 60°C. ‘

Dla zmniejszenia niebezpieczenstwa rozkladu
sterydéw podczas oddestylowywania rozpuszczal-
nika stosuje sie wprawdzie destylacje pod zmniej-
szonym ci$nieniem ale aby zabieg ten odni6st po-
zgdany skutek trzeba czesto stosowaé¢ bardzo wy-
soka préznie, co wymaga kosztownej aparatury.
Poza tym nawet i przy tego rodzaju sposobie pra-
cy nie mozna unikngé miejscowego przegrzewania
roztworu juz po zatezeniu go do gestego syropu,
ktérego mieszanie jest utrudnione.

Spos6b wedlug wynalazku umozliwia wyodreb-
nianie zwigzkéw sterydowych z roztworéw w roz-
puszczalnikach organicznych bez wystawiania ich
na dzialanie zbyt wysokiej temperatury i bez ko-
niecznosci stosowania wysokiej prézni. Spos6b ten
polega na tym, ze do rozpuszczalnika, w kt6rym
jest rozpuszczony steryd, dobiera sie drugi rozpusz-
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czalnik, nieorganiczny lub organiczny, ktéry jako
taki praktycznie nie rozpuszcza danego sterydu,
a z pierwszym rozpuszczalnikiem tworzy miesza-
nine azeotropowg o temperaturze wrzenia, ktéra
pod normalnym lub nieznacznie tylko obnizonym
ciSnieniem lezy ponizej temperatury rozkladu te-
go sterydu rozpuszczonego w pierwszym rozpusz-
czalniku oraz w utworzonej mieszaninie azeotro-
powej, jak réwniez ponizej temperatury rozkladu
sterydu zawieszonego w drugim rozpuszczalniku.
Drugi rozpuszczalnik dodaje sie do roztworu
sterydu w iloSci wigkszej niz to wynika ze skladu
mieszaniny azeotropowej, utworzonej z wtaSci-
wym rozpuszczalnikiem sterydu, a zaleznej od

*ilosci sterydu w roztworze i im wieksza jest ta

ilos¢é, tym wiekszy stosuje sie nadmiar dodawanego
rozpuszczalnika. Nastepnie oddestylowuje sie azeo-
trop az do usuniecia w nim calkowicie rozpusz-
czalnika, w ktérym rozpuszczony by! pierwotnie
steryd, przy czym w razie potrzeby mozna prowa-
dzi¢ destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem. Po
zakonczeniu destylacji steryd pozostaje w postaci
nie rozpuszczonej w nadmiarze dodanego rozpusz-
czalnika, ktéry stanowi réwnocze$nie czynnik za-
pobiegajgcy miejscowemu przegrzewaniu zawiesiny
sterydu.

Z czynnika tego steryd oddziela sie nastepnie
przez odsaczenie i w zalezno$ci od pozadanej ja-
kos$ci produktu moze byé on po wysuszeniu prze-
krystalizowany z odpowiedniego rozpuszczalnika,
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jak np. alkohole, chlorowcopochodne weglowodo-
réw aromatycznych, ketony.

Sposéb wedlug wynalazku mozna stosowaé nie
tylko w przypadku, gdy steryd jest rozpuszczony
w jednym rozpuszczalniku, ale réwniez i w mie-
szaninie rozpuszczalnikéw organicznych. Wéw-
czas nalezy dodawaé do roztworu taki skiadnik nie
rozpuszczajgcy sterydu, ktory utworzy wieloskiad-
ieszanine azeotropows. ’
tadnik nieorganiczny nie rozpuszczajacy
sterydéw moze byé w wielu przypadkach stosowa-
na woda.

Ponizej podano przykiad stosowania sposobu
wedlug wynalazku.

Przyktad. Do urzadzenia destylujgcego wla-
no 30 litréw butano_lowego roztworu 1,4-pregna-
dien-[11(8),17(a),21]-triol-[3,20]-dionu o stezeniu
10 g/1 oraz 25 litr6w destylowanej wody i podda-
no destylacji pod ciSnieniem zmniejszonym na tyle,
aby temperatura wrzenia azeotropu nie przekra-

czala 60°C. Destylowal azeotrop o przyblizonym.

sktadzie objetoSciowym: 67% butanolu i 33% wo-
dy. Po calkowitym oddestylowaniu butanolu w

" mieszaninie azeotropowej, w urzadzeniu pozostat

osad sterydu w wodzie. Osad ten odsgczono i wy-
suszono w temperaturze nie przekraczajgcej 60°C.

W podobny sposéb wydzielono 4-pregnen-[11(8),
17(a),21]-triol-[3,20]-dion 4-pregnen-[11(a),
17(e),21]-triol-[3,20]-dion z roztworé6w butanolo-
wych.,
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Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wyodrebniania zwigzkéw sterydowych
z ich roztworéw w rozpuszczalnikach organicz-
nych, znamienny tym, ze do roztworu sterydu
dodaje sie w nadmiarze rozpuszczalnik nieor-
ganiczny lub organiczny, ktéry jako taki prak-
tycznie nie rozpuszcza danego sterydu, a ktéry
z rozpuszczalnikiem organicznym, zawieraja-
cym rozpuszczony steryd, tworzy mieszanine
azeotropowsg o temperaturze wrzenia, pod ci$-
nieniem normalnym lub nieco .zmniejszonym,
nizszej od temperatury rozkiadu danego stery-
du w roztworze w rozpuszczalniku organicznym,
we wspomnianej mieszaninie ,azeotropowej
oraz w Srodowisku rozpuszczalnika dodanego
i nastepnie po oddestylowaniu pod normalnym
lub nieco obnizonym ci$nieniem calej ilo$ci or-
ganicznego rozpuszczalnika sterydu w postaci
azeotropu, z nadmiaru dodanego skladnika mie-
szaniny azeotropowej oddziela si¢ osad sterydu
przez odsaczenie.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze w

przypadku wydzielania sterydu z mieszaniny
rozpuszczalnikéw organicznych, dodawany roz-
puszczalnik nieorganiczny lub organiczny do-
biera sie tak, aby z t3 mieszaning rozpuszczal-
niké6w tworzyl wieloskladnikowg mieszanine
azeotropowa o temperaturze wrzenia pod ci§nie-
niem normalnym lub nieco obnizonym nizszej
od temperatury rozkitadu danego sterydu w mie-
szaninie rozpuszczalnik6w organicznych, w mie-
szaninie azeotropowej i w §rodowisku dodanego
rozpuszczalnika.
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