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SPOSDB WYTWARZANIA KWASU 1-ASKORBINOWEGO Z JEGO SOLI

Przedmiotem wynalazku jest wytwarzanie kwasu 1-askorbinowego do celéw farmaceutycznych
z askorbinianiu sodowego.

Znane jest otrzymywanie kwasu 1-askorbinowego z askorbiniesnu sodowego poprzez wykwa-
szanie kwasami minerelnymi /opisy patentowe: szwajcarski nr 412 861, polski nr 22 321,
St.Zjedn.Amer, nr 2 179 978/,

Proces wykwaszanie wigze sie¢ z konlecznoécig prowadzenie szeregu operacji jednostko=-
wych jek: zakwaszenie w podwyzszonej temperaturze w $rodowisku rozpuszczalnike organicz~-
nego, odwirowanie soli sodowej, rozdzielenie i regeneracja rozpuszczalnika, oczyszczanie
produktu finalnego na skutek uprzedniego wprowadzenia do roztworu odczynnikéw chemicznych
zanieczyszczajacych produkt koricowy 1 powodujacych takze niekorzystne procesy uboczne.
Oczyszczanie to jest prowadzone przez rekrystelizacje wedlug opisu patentowego CSRS nr
124 764, lub ekstrakcje do innych rozpuszczalnikéw wedlug opisu patentowsgo szwajcarskie-
go nr 412 861, St.Zjedn.Amer, nr 2 179 978,

Znany jest tekze z opisu patentowago japoriskiego nr 50-111 062 sposéh otrzymywania
kwasu 1-askorbinowego na drodze odsalenia 6 % roztworu askorbinianu scdowego przez elsktro-
dialize¢ ciggia w czasie 100 minut z wydajnodécie predowg 97 %. Odsoleniu ulega 75 % askor~
binianu sodu w yoztworze, ktéry nastepnie przepuszcza si¢ przez kolumne¢ zawierajsce ka~
tionit /Amberlit 15/ 1 otrzymuje sig¢ 98 % kwas askorbinowy. Sposéb ten wymaga operowania
bardzo rozcieficzonymi roztworami, dodatkowaj aparatury i znacznego zutycia energii.

Celem wynalazku jest uzyskanie czystego kwasu 1-askorbinowego na mozliwie prostej dro-
dze. Sposobem wedlug wynalazku zastgpuje sig¢ operacje wykwaszania i oczyszczenie, jednym
procesem wymieny jonowe], przepuszczajec 35-40 § wodny roztwér askorbinianu sodu przez
mocno kwasowy kationit z grupy 2elowych - mikroporowatych takich jak Amberlit IR 120,
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Zerolit 225, Wofatyt KPS lub mekroporowatych takich jak Amberlit 200, wofatyt KS 10

i otrzymuje 15 $ = 25 % roztwér kwasu 1-sskorbinowego, wolny od jonéw metali, Wydajnosc
procesu wymiany jonowej wynosi srednio 99,55 %. Po podgeszczeniu roztworu, kryetslizuje
czysty kwas 1-askorbinowy. Dla uzyskania kwasu 1-askorbinowego chrometograficznie czys-
tego o wysokiej stabilnosdci mozne roztwér po katjonicie przepuécié jeszcze przez elabo
zasedowy anionit i wegiel aktywny.

Przykiad I. Sporzadza sie 40“% roztwér wodny askorbinianu sodu 90-92 05
i okolo 0,5 % roztwér wodny Na2504. Do rozpuszczenia askorbinianu sodu mozna wykorzystac
zamiast wody destylowanej koricowa frakcje ‘eluatu z kolumn jonitowych., Roztwér przepuszcze
si¢ w temperaturze pokojowej przez dwie kolumny jonitowe z szybkoscie 70 ml/min,

Wypelnienie: kolumna I - 140 g suchego-/260 ml po specznieniu/ kationitu o nezwie
handlowej Wofatyt KPS w formie HY; kolumna II - 1,7 g suchego /5 ml po specznieniu/ anio-
nitu o nazwie handlowej Duolit A30B w formie OH”.

Zbiera sig dwie lub trzy frakcje kwasu 1-askorbinowego; frakcja 1 o stgzeniu kwasu
1-askorbinowego 26 % w 1losci 260 ml; frékcja 2 o stezeniu kwasu 1-askorbinowego 3,6 %
w 1loéci 360 ml; frakcja 3 o stezeniu kwasu 1-askorbinowego 0,32 & w iloéci 150 ml,

Wydajnodé¢ procesu wymiany jonowsj w'roztworze wodnym 99,5m- 100 %. Frakcje 1 1 2 seczy
si¢ przez wegiel aktywny, zageszcze w témperaturze 40-50° C w prézni 1 wydziela kwas
1-askorbinowy w dwu lub trzech rzutachf/Ri, Ry/.

Plerwaszy rzut R, w 1loéci 65,4 g o zewartosci czystego kwasu 1~-askorbinowego 99,9 %
i temperaturze topnienia 191,5°C co stanowl 80,7 % kwasu 1-askorbinowego zawartego
w eluacie. :

Drugi rzut R2 w 1lodci 7,2 g o zawartosdcil czystego kwasu 1-askorbinowego 99,3 % co
stanowl 8,8 % kwasu 1-askorbinowego zawartego w eluacie.

Przyktad II, 50 g askorbinianu sodu o zawartosci 90-92 % rozpuszcza si¢
w 70 ml wody destylowanej. Otrzymany roztwér przepuszcze sig¢ przez baterig trzech kolumn,

Wypeinienie: I kolumna = 65 g suchego Amberlitu 200~164 ml kationitu po spgcznieniu;
IT kolumna - 2 g suchego Duolitu A30B - 6 ml anicnitu po spgcznieniu; III kolumne = 2 g
wegla sktywnego granulowanego. Otrzymuje sig¢ 230 ml frekcji 1 kwasu 1-askorbinowego o stg-
2eniu 15,86 $%, 153 ml frakcji 2 o stegzeniu 2,43 %.

Wydajnos$¢ procesu wymiany jonowe] w roztworze wynosi 99,5 %. Delej postgpuje sig jak
w przykladzie I, ‘ '

Zastrzezenie (o] 5 tentowe
. , \

Sposbéb wytwarzanie kwasu askorbinowego z eskorbinianu sodu, znamienny
t ym, 2e 30-40 % wodny roztwér askorbinianu sodu przepuszcza si¢ przez mocno kwasowy
kationit z grupy 2elowych - mikroporowatych takich jak Amberlit IR 120, Zerolit 225,
Wofatyt KPS lub makroporowatych takich jak Amberlit 200, Wofetyt KS 10 i otrzymuje
15-25 & roztwér kwasu 1-askorbinowego, wolny od jonéw meteli, z ktérego w znany sposéb
wydziela si¢ krystaliczny kwas 1-askorbinowy.
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