POLSKA:
RZECZPOSPOLITA |
LUDOWA :

OPIS PATENTOWY

117258

Patent dodatkowy
do patentu nr

Zgloszono:

Pierwszenstwo:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszenie ogloszono:

23.11.77 (P. 202 391).

04.06.79

Opis patentowy opublikowano:

| CZYTELNIA
|

L ] fal

4 42go
i * -

Int. C1.3 A61K 35/78

16.06.1983

Tworcy wynalazku: Krystyna Mrugasiewicz, Jerzy Lutomski, Alina

Czarcinska

Uprawniony z patentu: Instytut Przemystu Zielarskiego, Poznan (Polska)

Sposob otrzymywania koncentratu o duzej zawartoSci
saponozydéw tréjterpenowych z ziela nagietka
(Calendula officinalis (L.).

1

Dziedzina techniki. Przedmiotem wynalazku jest
prosty spos6b otrzymywania z ziela nagietka (Calen-
dula officinalis /L.) suchego niehigroskopijnego kon-
cetratu o zawarto$ci od 50—75%, saponozydéw
tr6jterpenowych.

Koncentrat saponbzydowy znajduje zastosowamnie
w lecznictwie m.in. jako $rodek przeciw immuno-
depresji wieku starczego.

Stan techniki. Autorem wynalazku nie jest znany
jakikolwiek patent dotyczacy izolacji zespolu sapo-
nozydéw tréjterpenowych z ziela nagietka. Z publi-
kacji Z. Kasprzyk, Z. Wojciechowski (Phytoche-
mistry 1967, 6, 69) znany jest jedynie sposéb wy-
odrebniania saponozydéw z czeSci nadziemnych
nagietka, .polegajacy na ekstrakcji gorgcym alko-
holem etylowym surowca, uprzednio oczyszczonego
od substancji balastowych eterem. Po odpedzeniu
rozpuszczalnika, z gestego wyciggu wytrgcano sa-
ponozydy bezwodnym acetonem.

Uzyskany surowy wycigg autorzy ~oczyszczali
przez kilkakrotne powtarzanie procesu rozpuszcza-
nia w alkoholu etylowym i wytrgcania saponozy-
déw réwnga iloscig eteru lub acetonu.

Powyzsza metoda wymaga duzej ilogci tatwopal-
nych rozpuszczalniké6w (eter, aceton) a oczyszczanie
zespolu saponozydé6w polegajace na kilkakrotnym
rozpuszczaniu i wytrgcaniu jest przyczyng niskiej
wydajnosci procesu.
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. Istota wynalazku i skutki techniczne. Istota wy-
nalazku polega na tym, ze rozdrobnione (sproszko-
wane) ziele nagietka (Calendula officinalis /L.),
ekstrahuje sie dowolng metodg stosowang do su-
rowcOw roslinnych, uwodnionym alkoholem nisko-
czasteczkowym najlepiej 75%, biorgc na 1 cze$é
wagowg ziela 10 czesci objetosciowych rozbuszczal-
nika. Stosowanie do procesu ekstrakeji surowca
759, alkoholu z zawartosciag 2—8%, objetoSciowych
amoniaku, korzystnie 5%, pozwala na calkowite
wydzielenie z surowca zwigzkéw saponozydowych,

" a tym samym podnosi wydajnos¢ procesu.

Wycigg alkoholowy pozbawia sie rozpuszczalnika
przez oddestylowanie pod zmniejszonym ci$nieniem,
a pozostalo$§é zawiesza sie w 6—12 czeSciach wa-
gowych, korzystnie 10 czesSci wody, dodaje sie kwa-
su, korzystnie octowego w takiej ilosci, zeby jego
zawarto$¢é w roztworze wynosila od 0,5—2,5%, wa-
gowych, korzystnie 19/, kwasu octowego.

Proces oczyszczania wodnego wyciggu od sub-
stancji balastowych prowadzi sie rozpuszczalnikami
z grupy chlorowcopochodnych; chloroformem ewen-
tualnie dwuchloroetanem w stosunku objetoscio-
wym na 1 cze§¢- wyciggu 3 czeSci rozpuszczalnika.

Z oczyszczonego wyciggu wodnego ekstrahuje sie
zesp6l saponozydéw dwukrotnie butanolem nasyco-
nym woda, kazdorazowo w stosunku 1:1 cze$ci
objetos’ciowych. Po przemyciu wyciggédw butanolo-
wych réwng ilo$cig wody oddestylowuje sie roz-
puszczalnik pod zmniejszonym ci§nieniem. Uz'yska-
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ny koncentrat saponozydowy zawiera od 50 do 75%,
_ saponozydéw tréjterpenowych.

Spos6b wytwarzania koncentratu saponozydo-
wego wg wynalazku jest prosty i latwy do wpro-
wadzenia technicznego. Procesy ekstrakcji, zagesz-
czania, mieszania, ktére sg stosowane wymagaja
typowego wyposazenia, jakie posiada kazda wy-
twornia zajmujgca sie produkcjg wyciggdébw z roslin
leczniczych.

Istotny wplyw na wyczerpujgcg ekstrakcje sa-
ponozydoéw z ziela nagietka, ma stosowanie do pro-
cesu izolacji uwodnionego alkoholu w S$rodowisku
alkalicznym.

Dla uzyskama pozadanego Srodowiska najkorzy-
stniejsze jest stosowanie amoniaku, ktéry z racji
swojej lotno$ci moze by¢ catkowicie usuniety z wy-
ciggu na okreslonym etapie procesu technologicz-
nego.

Ekstrakcja rozcienczonym alkoholem bez zmiany
Srodowiska upraszcza sam proces, ale pozwala na
uzyskanie tylko' 50—609, wydajnosci w stosunku
do zawartosci saponozydéw w surowcu.

Spos6éb wedlug wynalazku objasniajg blizej nie
ograniczajac jego zakresu nastepujgce przyklady:

Przyktad I: 10 kg rozdrobnionego ziela
nagietka lekarskiego (Calendula officinalis /L.) eks-
trahuje sie wyczerpujaco 75%, alkoholem metylo-
‘Wym zawierajacym 5%, amoniaku. Z metanolowego
wyciggu oddestylowuje sie catkowicie rozpuszczal-
nik pod zmmiejszonym ci$nieniem, a pozostatos¢
zawiesza sie w 10 cze$Sciach wagowych wody i pod-
czas intensywnego mieszania dodaje sie kwasu
octowego lodowatego w takiej ilosci, zeby jego za-
warto$é w roztworze wynosita 19%,. -

Z kwas$nego wodnego wyciggu ekstrahuje sie
substancje balastowe chloroformem trzykrotnie,
biorgc kazdorazowo na 1 cze$é objetoSciowg wy-
ciggu 1 cze$é objetosciowsg rozpuszczalnika.

Reekstrakcje saponozydéw z oczyszczonego wod-
nego wyciggu prowadzi sie¢ dwukrotnie butanolem
nasyconym woda, biorac kazdorazowo 1 czesé
objetosciowg wyciggu na 1 czes¢ objetosciows roz-
puszczalnika. .

Polaczone wyciagi butanolowe przemywa sig
réwna objetoscig wody i oddestylowuje catkowicie
rozpuszezalnik pod zmniejszonym ciénieniem, uzys-
kujac koncentrat saponozydowy.

Wydajnos¢ w stosunku do ilo$ci saponozydéw
w surowcu 75%,.

Przyktad II: 10 kg rozdrobnionego ziela
nagietka lekarskiego (Calendula officinalis /L.) eks-
trahuje sie wyczerpujaco 75%, alkoholem metylo-
wym. Z metalowego wyciggu oddestylowuje sig
caltkowicie rozpuszczalnik pod zmniejszonym cis-
nieniem a pozostalo§¢ zawiesza sie w 10 cze$ciach
wagowych wody i podczas intensywnego mieszania
dodaje sig¢ kwasu octowego lodowatego w takiej
iloci, zeby jego zawarto§¢ w roztworze wyno-
sita 19.

Z kwas$nego. wodnego ‘wyciggu ekstrahuJe sie
substancje balastowe chloroformem trzykrotnie
biorac kazdorazowo na 1 cze$é objgtosciowa wy-
ciagu 1 cze$é objetosciowa rozpuszezalnika.
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Ree‘kstrakcje‘ saponozydéw z oczyszczonego wod-
nego wyciagu prowadzi sie¢ dwukrotnie butanolem
nasyconym wodg, biorgc kazdorazowo na 1 cze$é
objetosciowa wyciagu 1 cze§¢ objetosciowsg roz-
puszczalnika.

Polaczone wyciggi butanolowe przemywa sie row-
na objetoscia wody i oddestylowuje catkowicie
rozpuszczalnik pod zmniejszonym ciSnieniem, uzy-
skujgc koncentrat saponozydowy.

Wydajnos¢ w stosunku dq iloSci saponozydow
w surowcu 50—609%,.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb . wytwarzania koncentratu o duzej za-
wartos$ci saponozydéw tréjterpenowych z ziela na-
gietka lekarskiego (Calendula officinalis /L.) na
drodze ekstrakecji alkoholem niskoczgsteczkowym,
znamienny tym, ze rozdrobniony surowiec ekstra-
huje sie uwodnionym alkéholem zawierajgcym nie
wigcej niz 4 atomy wégla w czasteczce, w Srodo-
wisku o pH 6—14, potem usuwa rozpuszczalnik
przez oddestylowanie, a pozostato$¢ zawiesza w wo-
dzie i ewentualnie zakwasza, nastepnie ekstrahuje
zanieczyszczenia rozpuszczalnikiem z grupy chlo-
rowcopochodnych, po czym reekstrahuje zespé6t sa-
ponozydéw tréjterpenowych przy pomocy butanolu
nasyconego woda, a mastepnie odde.wstylowhje roz-
puszczalnik.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znaniienny tym, ze do
ekstrakceji uzywa sie uwodniony alkohol metylowy,
korzystnie o stezeniu 75%,.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do ekstrakcji uzywa sie mieszanine alkoholu me-
tylowego, -amoniaku i wody, korzystnie zawiera-
jacg 75%, metanolu i 5%, amoniaku. :

4. Spos6b wedlug zastrz. 1 albo 2 albo 3, zna-
mienny tym, ze ekstrakcje prowadzi sie biorge
na 1 czesé \';vagowa‘ ziela 10 cze$¢ objetosciowg roz-
puszczalnika.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1 albo 2 albo 3, zna-
mienny tym, ze oddestylowanie rozpuszczalnika
po ekstrakeji i reekstrakcji dokonuje sie pod
zmniejszonym cisnieniem. -

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
pozostalo$§é po ekstrakeji i usunieciu rozpuszczal-
nika zawiesza sie w 6—12 cze$eiach wody, korzy-
stnie w 10 czeSciach.

7. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
zakwaszenia zawiesiny dokonuje sie kwasem .octo-
wym w takiej iloSci aby jego zawartos¢ w roz-
tworze wynosila 0,5—2,5%, wagowych, korzystnie 1%
wagowych.

8. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako rozpuszczalnik chlorowcopochodny do eks-
trakcji zanieczyszczen z wodnego Wyc1agu gapo-
pozydowego stosuje sie chloroform.

9. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
jako rozpus2czalnik chlorowcopochodny do eks-
trakcji zanieczyszczen z wodnego wyciggu sapo-
nozydowego stosuje sie dwuchloroetan.



117 258

5
10. Spos6b wedlug zastrz. 1 albo 8 albo 9, zna-
mienny tym, ze do ekstrakcji zanieczyszczen roz-
puszczalnikiem z grupy chlorowcopochodnych sto-
suje sie 1—3 czeSci objetoSciowych rozpuszczalnika
na 1 czeS¢ wagowa wyciggu.

6
11. Spos6éb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reekstrakcje butanolem nasyconym wodg prowadzi
sie dwukrotnie, biorac kazdorazowo ma 1 cze$é
wagowag wyciggu 1 czes¢ objetoSciowg rozpuszczal-
nika.
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