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Zptisob pripravy krystalické baze ergo-
taminu z jeho soli spodivajici v tom, Ze se
sfil ergotaminu suspenduje v acetonu nebo
smési acetonu s maximalng 20 % metha-
nolu, ethanolu, dioxanu, tetrahydrofuranu
nebo ethylenglykolu a k suspenzi se pfilije
vodny roztok obsahujici ekvivalentnl mnoz-
stvi baze, napf. hydrouhlifitanu sodného ne-
bo draselného, uhli¢itanu sodného nebo dra-
selného, hydroxidu sodného, draselného, va-
penatého nebo barnatého, anebo amonia-
ku, ¢imZ dojde k rozpu$téni soli a uvolné-
ni baze ergotaminu, kterd z daného prostfe-
di vykrystaluje.

219420



218420

3

Vynalez se tyka vyroby ergotaminu, al-
kaloidu ndmele, jeZ méa ve formé aditnich
soli, cbvykle vinanu, Siroké uplatn&ni v gy-
nekologii, vnitFnim léka¥Fstvi a neurologii.
Extrakel prisluSného typu nédmele se zis-
k4 surovy souhrn namelovych alkaloidfdl ob-
sahujici jako hlavni sloZky ergotamin a er-
gotaminin. Ergotaminin se epimerizujena
ergotamin pripravou siranu ergotaminia
[Taj. &s. pat. €. 343; Helv. Chim. Acta 28,
1283, [1945); Acta Pol. Pharm. XXII, 237,
(1965);].

K dal3imu zpracovdni na vinan ergota-
minia je tFfeba ze siranu ergotaminia uvol-
nit bazi ergotaminu. Podle ¢&s. taj. pat. &.
755 se bdze uvolni vodnym roztokem anor-
ganické baze a extrahuje se do etheru. Po
pfidavku vody k zahu$ténému etherovému
roztoku vykrystaluje vodné&-etherovd baze
ergotaminu. V postupu je v podstaté vyuZi-
to nizké rozpusitnosti bédze ergotaminu v e-
theru; k extrakci je t¥eba pouZivat znatné
mnoZstvi etheru, a proto se v jedné davce
zpracuje jen malé mnoZstvi siranu ergota-
minia. Postup je zdlouhavy a pracny. Za-
sadni nevyhodou je nizky rafina¢ni dfinek
krystalizace ergotaminu z vodného ethe-
ru. Proto se k oddéleni neZddoucich alka-
loidf, zejména alkaloidii ergotoxinové a er-
goxinoveé skupiny musi zaFazovat dalsi krys-
talizace napf. z vodného acetonu [Helv.
Chim. Acta 28, 1283, (1945];].

Zpisob podle vyndlezu odstraiiuje vyse
uvedené nedostatky a umoZiiuje pripravit ze
siranu ergotaminia pFimo vodn& acetono-
vou béazi ergotaminu bez mezistupngd ex-
trakce mezi nemisitelna rozpoustédia. Toho
se dosahne pridavkem vodného roztoku bé-
ze, napfiklad uhli¢jtanu sodného nebo dra-
selného, hydrouhliitanu sodného nebo dra-
selného, hydroxidu sodného, draselného, vé-
penatého nebo barnatého, anebo amonia-
ku, k suspenzi siranu ergotaminia v aceto-
nu nebo ve smési acetonu s jinym rozpous-
tédlem napriklad s methanolem, ethano-
lem, dioxanem, tetrahydrofuranem nebo e-
thylenglykolem.

Pritom se sifran ergotaminia rozpusti a
uvolni se bdze ergotaminu. Vyloudend anor-
ganickd sal se bud odfiltruje a z &irého
roztoku vykrystalizuje vodné&-acetonova ba-
ze ergotaminu, anebo se nechd vykrysta-
lovat acetonovd bdze ergotaminu spoleénd
s anorganickou scli, kitera se oddé&li v né4-
sledujici operaci rozpu$t&nim béaze ergota-
minu ve smési methanolu a methylenchlo-
ridu a odfiltrovanim nerozpustného podilu.
Uvolnéni baze lze provést i za pifidavku
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vhodného adsorbentu k odbarveni roztoku
napfiiklad aktivniho uhli, kyslidniku hlini-
tého nebo silikagelu. PFi provedeni podle
vyndalezu se ziskd bdze ergotaminu poZado-
vané Cistoty a ve vysokém vytéZku.

Dale bylo zji§téno, e postupem podle vy-
nalezu lze uvolnit bazi ergotaminu i z ji-
nych ergotaminovych solf ne¥ siranu, nap¥i-
klad z chloridu, vinanu, cctanu, methan-
sulfonanu, hydrofosforeénanu nebo Stave-
lanu. Toho lze vyuZit v laboratornich pre-
paracich nebo k piipravé velmi éistého er-
gotaminu opakovanou pfipravou vhodné so-
li a uvolnénim béze ergaotaminu.

Provedeni podle vyndlezu bliZe vysvétli
néasledujici priklady:

Priklad 1

10 kg siranu ergotaminia se suspenduje
ve smési 49 | acetonu a 7 1 ethanolu, k
suspenzi se pridd 0,5 kg aktivniho uhli a
smés se zahFeje na 50 °C. Potom se k sus-
penzi pfilije roztok 1,4 kg hydrouhliditanu
sodného ve 14 1 vody, roztok se pftefiltru-
je a aktivni uhli se na filtru promyje 7 1
acetonu. Z filtrdtu vykrystaluje po ochlaze-
ni vodné&-acetonovd bédze ergotaminu, kte-
ra se odsaje a promyje acetonem.

Priklad 2

30 kg siranu ergotaminia se suspenduje ve
170 1 acetonu a k suspenzi se pfFilije roztok
3,5 kg hydrouhlifitanu sodného v 50 1 vo-
dy. PFitom se suspenze rozpusti a po ochla-
zeni za¢ne krystalovat vodn#&-acetonovd bé-
ze ergotaminu spoleéné se siranem sodnym,
ktera se izoluje filtraci.

Prfiklad 3

150 g chloridu ergotaminia se suspenduje
ve smé&si 150 ml dioxanu a 900 m! acetonu,
smés se zahfeje k varu a potom se pftilije
roztok 20 g uhli¢itanu sodného ve 300 ml
vody. Po pfefiltrovdni vykrystalizuje z fil-
tratu vodné&-acetonowvdq béze ergotaminu.

Priklad 4

10 g octanu ergotaminia se suspenduje v
50 ml acetonu a 5 ml ethylenglykolu a k
zahraté suspenzi se prilije roztok 1 g hyd-
roxidu sodného v 15 ml vody. Po rozpusts-
ni suspenze se roztok prefiltruje a z filtratu
po ochlazeni vykrystalizuje vodn&-acetono-
véa baze ergotaminu.
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PREDMET VYNALEZU

ZpGsob piipravy krystalické baze ergota-
minu z jeho s0li vyznafeny tim, Ze se siil
ergotaminu suspenduie v aceicnu nebo smé-
si acetonu s maximalng 20 % methanolu,
ethanolu, dioxanu, tetrahydrcfuranu nebo
ethylenglvkolu a k suspenzi se pflilije vod-
ny roztok c¢bsahujici ekvivalentni mnoZstvi

baze, nap¥iklad hydrouhli¢itanu sodného ne-
bo draselného, uhli¢itanu sodného nebo dra-
selndho, hydroxidu sodného, draselného, véa-
penatého nebo barnatého, anebo amonia-
ku, ¢imZ dojde k rozpusténi soli a uvolné-
ni baze ergotaminu, kterd z daného prostfe-
di vykrystaluje.
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