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(54) Zpusob separace 3,5-dinitrobenzoylesteru vitaminu D,

Resent se tyk4 zplsobu separace 3,5-di-
nitrobenzoylesterd vitamfinu D ze smdsi
3,5~dinitrobenzoylesterd produktd fotopte-
m3ny ergosterolu. Spo¥{véd v tom, Ze se na
gmds surovych 3,5~dinitrobenzoylesterd pl-
sobil etylacetdtem, pF{padnd etylacetétem
a metanolem nebo/g etenolem, vyhodnd ze
teploty 40 gf 60 “C. Produkt se ze vzniklé-
ho roztoku ziskd krystalizaci.

249443



249443 2

Vynélez se t¥ké zplsobu separace 3,5~dinitrobenzoylesteru viteminu D2, calciferolu,
ze smési surovych esterd steroll a previtaminu D2 vznilych pifi pFipravé viteminu D2 foto~
pPem&nou ergosterolu.

PFi vyrobd vitsminu D2 (calciferolu) ozafovédnim eterového roztoku ergosterolu se po
odstrandni nezresgovaného ergosterolu a po tepelné konversi previtaminu ma vitamin ziskd
sm¥és steroll, kiterou tvo¥{ celciferol, previtamin DZ’ tachysterol, lumisterol s urdité
mnofstvi neidentifikovatelnych ldtek. Separace steroll se provédd{ ve form& jejich 3,5-di-
nitrobenzoylesteri (ddle jen esterd) krystalizaci.

Podle dosavadnfho zplsobu se sm&s esterd rozpust{ v acetonu. Stédnim za chladu se vy-
loudf 1. podfl esteru calciferolu. Po jeho odd&leni filtraef se mate%né louhy zshustf na
odperce a ponechejf stét v chledu (2., krystalizace). Vylou¥{ se 2. podfl esteru calcifero-
lu.

Dosavadnf zplscb zpracovdni sm&si surovych esterd krystalizaci z acetonu mé tyto ne-
dostatky: z acetonu se 1. a 2. krystalizacf ziskd celkem pouze cca 70 % z celkového obse-
hu esteru calciferolu ve smdsi, pfiemZ 2. podfl esteru calciferolu Je znedi¥tdn esterem
tachysterolu.

Na zdklad¥ studia rozpustnosti 3,5-~dinitrobenzoylesterd sterold v rdznych organickych
rozpoustddlech bylo nyn{ 2jiZt¥no, Ze pro separact esteru calciferolu krystalizac{ vyhovu-~
Je nejlépe etylacetdt, pr*fpadn¥ ve sm&si s metanolem nebo/a etanolem.

Novy postup separace 3,5-dinitrebenzoylesteru viteminu DZ’ calciferolu, ze smdsi su-~
rovgch esterd sterold a previteminem D2, vzniklych p¥i fotoprem&né ergosterolu, ktery Je
predmdtem tohoto vyndlezu, je zaloZen na tomto zji&tsni. Spo¥fivd v tom, %e se sm&s suro-
vych 3,5-dinitrobenzoylesterd sterold z fotopfemdny ergosterolu obsahujfic{ 3,5-dinitro-
benzoylestery viteminu D2 (calciferolu), previtaminu D2, tachysterolu a lumisterolu piliso~
bi etylacetdtem, pfipadnd etylacetdtem a metenolem nebo/a etanolem.

Celkové mnoZstv{ pouZitého rozpoustddla &inf 25 aZ 70 objemovych 4113 nsa 10 hmotnost~
nfich d{18 surové smdsi, pri¥em% objemové a hmotnostnf dily se k sobd majf Jjako mililitry
a gramy. Surovéd sm¥s dinitrobenzoylesterl se rozpustf v etylacetdtu nebo ve smdsi etylace-
tédtu s metanolem nebo/a etanolem, obsahujfci 40 a% 110 objemovych 4713 alkoholu na 100 obje=-
mov¥ch dfld etylacetdtu.

Alternativnd je moZno rozpustit surovou sm&s dinitrobenzoylesterll v etylacetdtu, pouZi-
tém v mno%stvi 25 aZ 70 objemovych d{18 na 10 d{14 hmotnostnfch surové smdsi, kdy objemové
a hmotnostni dfly se k gobd maJi jako mililitry a gramy a k vzniklému roztoku se pridé eta~
nol nebo/a metenoc’ v uvedeném mnoZstvi.

Rozpoustsni pri teplotd od 20 do 60 °¢ se provdd{ s vyhodou p¥i teplotd 40 a% 60 °c.
Roztok se nechd stdt vyhodnd pii teplotd 0 a% 15 °c po dobu nejménd 10 hodin. Vyloudi se
krystalicky 3,5-dinitrobenzoylester vitaminu D, ve vyt8Zku 85 af 99 %. Cistota produktu
Je 90 aZ 98 %.

Vyhodou nového postupu je vynikajici ¥istota produktu, vysoké vytdiky a pouZiti b&Z-
nych rozpoustddel. Postup podle vyndlezu Je bliZe objasn¥n v nésledujfcich pifikladech:

P¥{L{klad 1

200 g surové smdsi esterd bylo pri teplotd cca 40 a% 50 % rozpudtdno v 500 ml etyl-
acetdtu, Stdnim v lednici pFfes noc bylo ziskéno 24,2 g krystalického esteru calciferolu
o &istotd 90 %, tj. 85 % z obsshu esteru calciferolu ve smdsi esterd zJjistdného metodou
kepalinové chromatogrefie.
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Pr{klad 2

58,5 g surové sm¥si esterd obsshujfcich 47,1 % esterd calciferolu bylo p¥i 40 a¥ 50 %
rozpudténo v 240 ml etylacetdtu a postupnd bylo priddvéno 180 ml etsnolu. Roztok byl pone-
chén pfes noc v lednici. Bylo ziskéno 28,58 g krystalického 98% esteru calciferolu., Vyts-
fek krystalizace je 99,4 %.

Pr{klad 3

58,8 g surové sm¥si s obsshem 47,1 esteru calciferolu bylo zpracovédno stejnd jako
v prfiklad® 2 s ti{m rozdilem, Ze misto 180 ml etanolu bylo k etylacetdtovému roztoku smdsi
estert pridéno 180 ml metanolu. Bylo ziskdéno op¥t 28,5 krystalického esteru calciferolu
o %igtotd 98 %. Vytd¥ek je 99,4 %.

Pr1klad 4

54,4 g surové sm&si esterl s obsahem 47,1 % esteru calciferolu bylo p#i %0 a%¥ 60 %
rozpudténo ve smdsi 216 ml etylacetdtu a 85 ml etanolu a ponechéno p¥es noc v lednici. By-
lo ziskéno 25,26 g esteru calciferolu o &istotd 95 %, co% predstavuje vytdZek krystaliza-
ce 93,8 %, Stejného vysledku bylo dosaZeno pHi pou%it{ metanolu nemfsto etsnolu.

PREDMET VYINALEZU

1. Zpusob separace 3,5-dinitrobenzoylesteru vitaminu D2 ze sm&si surovych 3,5-dinitro-
benzoylesterd steroll a previtaminem D2 p¥i pPipravd vitaminu D2 fotopremdnou ergosterolu
vyznaleny tim, %e se na sm&s surovych 3,5-dinitrobenzoylesterd vitsminu D2, previtaminu D2,
tachysterolu a lumisterolu pidsobi etylacetdtem, pripadn¥d etylecetdtem a metanolem nebo/a
etanolem v celkovém mnoZstvi 25 a¥ 70 objemovych dild rozpoultd¥dla na 10 hmotnostnich di-
14 surové sm¥si, kdy objemové a hmotnostni dily se k sob¥ majf jako milimetry a gremy pfi
teplots od 20 do 60 °C, vyhodn¥ pri teplots 40 a% 60 °C a produkt se ze vzniklého roztoku
z{skd krystalizaci.

2. Zplsob podle bodu 1 vyznaleny t{m, Ze se sm&s surovyeh dinotrobenzoylesterd vitami-
nu D2, previtaminu D2 tachysterolu a lumisterolu rozpustf{ a etylacetdtu, pou¥itém v mnoZst-
vi 25 aZ 70 objemovych d{18 na 10 414 hmotnostnich surové smdsi, kdy objemové a hmotnost~
ni dily se k sobd majf jako mililitry a gramy a k vzniklému roztoku se p¥idd etanol nebo/a
metanol v mnoZstuf{ 40 aZ 110 objemovych df1l8 etylacetdtu.
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