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Patent trwa od dnia 13 grudnia 1956 r.

a -acetylo- ¢ -chloro-y-butyrolakton jest poi-
produktem do syntezy witaminy Bj. Substancje
te otrzymaé mozna dotychczas dwoma zasadni-
czymi sposobami:

a) przez chlorowanie chlorem gazowym mie-
szaniny g -acetylo-y butyrolaktonu, wody
i kredy. Wprowadza sie¢ dokladnie okreslo-
na iloé¢ chloru, kontrolujgc przyrost masy
mieszaniny g-acetylo-~y-butyrolaktonu, wo-
dy i kredy. Po zakonczeniu chlorowania
nadmiar kredy rozpuszcza sie stezonym
kwasem solnym. Warstwe organiczng o«
-acetylo- a -chloro- ¢ -butyrolaktonu od-
dziela sie i oczyszcza przez destylacje pod
zmniejszonym ci$nieniem.

przez dzialanie na g -acetylo-y -butyrolak-
ton w temperaturze okoto 09C chlorkiem
sulfurylu. Nadmiar uzytego chlorku sul-

b

~

furylu rozklada sie dodajac zimnej wody, .

rozdziela warstwy wodng i organiczng,

*) Wilasciciel patentu o§wiadczyi, ze wspoéi-
twoércami wynalazku sg inz. mgr Zbigniew Bucz-
kowski i inz. mgr »Tadeusz Mleczko.

a warstwe wodng ekstrahuje np. benze-
nem. Z ekstraktu benzenowego odpedza
sie rozpuszczalnik i 1lgczy pozostaloé
z warstwa organiczng. Na koniec produkt
oczyszcza sie przez destylacje pod zmniej-
szonym ci$nieniem.

Z powyiszych metod ekonomiczniejszym jest
sposéb chlorowania chlorem gazowym. Jego
zasadnicza niedogodnoécig jest, w warunkach
przemystowych, konieczno$é §cistego 'okre$lania
przyrostu masy mieszaniny reakcyjnej. Waze-
nie aparatu w kté6rym prowadzone jest chlo-
rowanie jest ucigizliwe i nie daje wynikéw
dostatecznie dokladnych. Okreélenie przyrostu
masy reakcyjnej przez pomiar gesto§ci uniemo-
zliwia fakt niejednorodnosci tej mieszaniny
( a-acetylo-y-butyrolakton nie rozpuszcza sie
w wodzie). Ré6wniez wprowadzenie do miesza- .
niny reakcyjnej odwazonej iloci chloru nie daje
pozadanych wynikéw, bowiem cze§¢ chloru
uchodzi z mieszaniny reakcyjnej wraz z dwu-
tlenkiem wegla powstajagcym w reakcji.

W my$l wynalazku opracowano sposéb chlo-
rowania g -acetylo-y-butyrolaktonu chlorem ga-



zowym, pozwalajacy latwo $ledzié przebieg re-
akcji i jej zakoficzenie.

Stwierdzono, Ze sam g-acetylo--butyrolakton
mozna chlorowaé chlorem gazowym, bez uzycia
wody i kredy jako czynnika wigzacego powsta-
jaey w reakeji chlorowodo6r. '

W takim przypadku przebieg reakcji i jej za-
koficzenie swierdzi¢é mozna latwo przez okres-
lende gestoécei.

W trakcie procesu chlorowania powstaje chlo-
rowod6r, ktéry utrudnia pomiar gesto$ci. Dla-
tego tez chlorowaé nalezy chlorem zmieszanym
z powietrzem, a prébke mieszaniny reakcyjnej
pobrana do oznaczenia gestoSci nalezy przed
pomiarem przedmuchaé powietrzem.
"Przyktad Do 128 g (1 mol) ¢ -acetylo-
¢ -butyrolaktonu wprowadza si¢ powoli, w tem-
peraturze 00—100C, chlor gazowy. Od czasu do
czasu pobiera sie prébke mieszaniny reakcyjnej
i po przedmuchaniu jej powietrzem mierzy ge-
stosé. Chlorowanie trwa okolo 5 godzin, a po-
brana prébka wykazuje wowczas gestoéé
d420=1,200—1,300. Nastepnie mieszanine reak-
cyjng przedmuchuje sie powietrzem., Otrzymany
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produkt surowy zawiera 74—T7% ¢ -acetylo-a
-chloro-y-butyrolaktonu i moze byé bez oczy-
szczania uzyty do dalszej syntezy witaminy B;j.
W celu oczyszczenia mozna surowy produkt
destylowaé pod zmniejszonym ci$nieniem
i otrzymuje sie wbéwczas okoto 113 gzx-acetylo-a
-chloro- y -butyrolaktonu o temperaturze wrze-
nia 104—1060C (5 mm Hg) (okolo 70°/ wydaj-
nosci).

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania ¢ -acetylo-¢ -chloro-y-
-butyrolaktonu, znamienny tym, ze g -acetylo-y
-butyrolakton chloruje sie chlorem gazowym
bez uzycia wody i czynnika alkalicznego, wig-
zacego powstajacy w reakcji chlorowodér, przy
czym przebleg procesu chlorowanla i jego za-

. koficzenie kontroluje sie przez pomiar gestosci

mieszaniny reakcyjnej.
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