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Sposéb otrzymywenia salazopiryny 2-[1’-karbeoksy -2’ oksybenzeno -
(5-azo-4")-benzeno-1" sulfonamido] - pirydyny o wysokiej czystofci

Patent trwa od dnia 28 grudnia 1955 r.

Salazopiryna jest wainym lekiem sulfamido-
wym, dos¢ szeroko stosowanym, przede wszyst-
kim do leczenia schorzen go$écowych. Niestety,
preparaty znajdujgce si¢ na rynku, zaréwno po-
chodzenia krajowego- jak i zagranicznego, wyka-
Zujg znaczng toksycznos$é.

Stwierdzono za pomoca chromatografii bibulc-
wej, ze salazopiryna krajowa, jak réwniez, w nie-
co mniejszym stopniu, produkt pochodzenia za-
graniczhego, posiadaja szereg zanieczyszczen
gléwnie w postaci polaczen azowych, craz sub-
stancji smolistych.,

Synteza salazopiryny polegajaca na sprzega-
niu soli dwuazoniowej sulfanilamidopirydyny
z kwasem salicylowym przebiega bardzo opornie.
Jako produkty uboczne przy syntezie salazopiry-
ny pcwstaja zwiazki azowe niekrystaliczne,
o stosunkowo duzej czgsteczce, trudne do oddzie-
lenia.

*) Wiasciciel patentu oswiadczyl, ze tworcg
wynalazku jest inz. mge Andrzej Rudnicki.

Dotychczas otrzymywano preparat o zawar-
tosci 88% salazopiryny. Dokladniejsze oczyszcze-
nie bylo niemozliwe, gdyz salazopiryna nie roz-
puszcza sig prawie wcale w rozpuszczalnikach
obojetnych i kwasnych, a w roztworach nawet.
stabych alkalii ulega rozkladowi.

Wedlug wynalazku stwierdzono, ze salazopiry-
na, czyli 2 — [1'—karboksy — 2'oksy-benzeno—
(5 —azo —4") benzeno —1' sulfamido] — piry-
dyna, tworzy dobrze krystalizujacy zwiazek
z dwoma czasteczkami pirydyny o skladzie
Ci1sH14O5NsS - 2 CsH:N, podczas gdy zanieczysz-
czenia pozostaja w lugu macierzystym. W celu
otrzymania czystej salazopiryny, zwiazek ten od-
sgcza sig, przemywa, nast¢pnie rozpuszcza w wo-
dzie i zakwasza. Wytracona z kwasnego roztworu
salazopiryna wykazuje przy badaniach chroma-
tograficznych jednorodnos$¢. Jej temperatura top-
nienia wynosi powyzej 240°C, a czysto$¢ ozna-
czona metodg spektrofotometryczng 98%o.

Przyktad I 2 czeici salazopiryny nisko-
precentowej rozpuszcza si¢ w temperaturze po-



kojowej w 5 czeSciach- pirydyny techniczne].
> ‘:ﬁplwae 1/, do kttku godzin, w zaleznosci od
idodpi zdnielzyszezen, ~wykrystalizowuje polacze-
nie o skladzié CisH14OsNsS - 2 CsH:N, ktére sig od-
sacza i przemywa nie wielka iloscia pirydyny.
Dcbrze odsaczony produkt rozpuszcza si¢ w oko-
to 20 czesciach wody, miesza w ciagu godziny,
a nastepnie ogrzany do temperatury 70°C roz-
twor zakwasza kwasem solnym (wobec papier-
ka kongo) w celu wytracenia salazcpiryny. Po
ostygnieciu osad odsacza sig, przemywa woda
destylowang i suszy. Pokrystaliczne lugi piry-
dyncwe, badZz zageszcza si¢ pod prozniq i pod-
daje krystalizacji, postepujac jak wyzej, badz
w przypadku duzej iloSci zanieczyszczen roz-
ciencza 2—3 czesciami wody i odpedza wodno-
pirydynowy azeotrop pod normalnym, lub lepiej
zmniejszonym ciSnieniem, pozostawiajgc w kol-
bie “déstylacyjnej okolo 1/; roztworu. W tych
warunkach wiekszo$¢ zanieczyszczen wypada
w postaci smolistej. Przesaczony pozostaly roz-
twor rozcienicza si¢ woda i zakwasza do reakcji
kwasnej wobec papierka kKongo. Uzyskany pro-
dukt po przemyciu i wysuszeniu wykazuje za-
warto$é do 95% salazopiryny.
"Przyktad II. 1 czes¢ salazopiryny nisko-
procentowej rozpuszcza si¢ w mieszaninie 2 czg-
§ci pirydyny i 4 czeSci benzenu, saczy i pozo-

stawia do krystalizacji. Wykrystalizowane pota-
czenie odsacza sig i przemywa benzenem. Odsa-
czony, prawie suchy produkt, rozpuszcza sig
w wodzie i postepuje dalej jak w przykladzie I.
W przypadku otrzymania grubokrystalicznego
produktu, trudno ulegajacego rozkladowi, nale-
zy rozpusci¢ go w okoto 1 normalnym roztworze
wodnym amoniaku, a po rozcieficzeniu woda wy-
traci¢ przez zakwaszenie salazopiryne, odsaczyé¢,
przemy¢ i wysuszy¢.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania salazopiryny, 2—[1'kar-
boksy-2'-oksy-benzeno—  (5'azo — 4”) — benzeno
— 1” —sulfonamido] pirydyny, o wysokiej czy-
stcéci, znamienny tym, ze otrzymang z syntezy
zanieczyszczong salazopiryne przeprowadza sig
w krystaliczne polaczenie z. pirydyna, ktore to
polaczenie po przesaczeniu i przemyciu poddaje
sie nastepnie rozkladowi w srodowisku wodnym,
przy czym czystq salazopiryne wytraca sie przez
zakwaszenie wodnego roztworu,
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