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Sposoéb otrzymywania czystego D-glukono-delta-laktonu
i jego roztwordow
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania czystego D-glukono-delta-laktonu i jego
roztworéw. D-glukono-delta-lakton w postaci kry-
stalicznej lub w postaci roztworoéw jest stosowany
w przemy$le metalowym, spozywczym i farmaceu-
tycznym. ‘

Wedlug opisu patgntowego polskiego nr 87391
D-glukono-delta-lakton otrzymuje sie z soli kwasu
D-glukonowego dwuetapowo. W pierwszym etapie
D-glukonian wapniowy lub barowy rozklada sie
kwasem siarkowym lub szczawiowym w wodnym
Srodowisku i otrzymuje sie roztwér kwasu D-glu-
konowego. W drugim etapie kwas D-glukonowy
poddaje sie stopniowej laktonizacji przez kontrolo-
wane zatezanie otrzymanego roztworu w tempe-
raturze 333—378 K i krystalizuje. Wedlug drugie-
go etapu przebiegaja takze znane sposoby otrzy-
mywania D-glukono-delta-laktonu z kwasu D-glu-
konowego (opis patentowy Stanéw Zjednoczonych
Ameryki nr 1862511, i opis patentowy Stanow
Zjednoczonych Ameryki nr 1942660 oraz opis pa-
tentowy japonski nr 75123 674).

Badania przeprowadzone w trakcie opracowywa-
nia sposobu wedlug naszego wynalazku wykazatly,
ze D-glukono-delta-lakton tatwo- izomeryzuje do
D-glukono-gama-laktonu w wodnym s$rodowisku
i powoli krystalizuje z wodnego $rodowiska,
W celu uproszczenia oraz intensyfikacji znanych
sposobow otrzymywania D-glukono-delta-laktonu,
srodowisko wodne winno byé wyeliminowane.
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Zgodnie z wynalazkiem roztwoér D-glukono-del-
ta-laktonu otrzymuje sie bezposrednio z wyjscio-
wego D-glukonianu w jego reakcji z mocnym
kwasem protonowym w mniewodnym S$rodowisku.
W sposobie wedlug wynalazku zawiesing soli
kwasu D-glukonowego, takiej jak D-glukonian
wapniowy lub sodowy,. w niewodnym sro-
dowisku, korzystnie w mieszaninie 1:30—3:1 N,N-
-dwumetyloformamidu z pospolitym rozpuszczal-
nikiem organicznym wybranym z latwo dostep-
nych alkoholi, estréow, eteré6w lub ketonéw, pod-
daje sie w temperaturze 290—420 K, korzystnie
w temperaturze 330—370 K, reakcji z 0—10% nie-
domiarem mocnego kwasu protonowego, korzyst-
nie 10—50% roztworem kwasu siarkowego w jed-
nym 2z powyzszych rozpuszczalnikéw. Powstalg
w reakcji nierozpuszczalng s6l mineralng odsgcza
sie i jako przesacz otrzymuje sie roztwér D-glu-
kono-delta-laktonu pozbawiany kwasu D-glukono-
wego oraz D-glukono-gamma-laktonu. Przez
zwykle zatezanie tego przesgczu otrzymujé sie czy-
sty, krystaliczny D-glukono-delta-lakton. Obecnos$é
wody w ilosci do 20% mieszaniny reakcyjnej,
wprowadzanej gléwnie w technicznych rozpusz-

czalnikach i/lub powstajaéej w procesie laktoni-
zacji nie wplywa praktycznie na przebieg wy-
odrebniania, sklad i wydajno$é koncowego pro-
duktu, gdyz woda ta oddestylowuje na poczatku
zatezania i dlatego nie wywoluje hydrolizy wzgled-
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nie izomeryzacji oraz nie hamuje krystalizacji
powstalego w reakcji D-glukono-delta-laktonu.

Dzieki przeprowadzaniu reakcji otrzymywania
D-gluk-ono—délta-laktonu w niewodnym S$rodowi-
sku uzyskano w sposdb prosty z wysokg wydajno-
$cig krystaliczng . postaé D-glukono-delta-laktonu
wolng od izomeru ,gamma” kwasu D-glukonowego
oraz zanieczyszczen mineralnych. Ponadto zaletg
wynalazku jest mozliwo$é prowadzenia procesu
wytwarzania D-glukono-delta-laktonu w dowolnej
skali produkcyjnej.

Spos6éb wedlug wynalazku przedstawiony jest
w przykladach wykonania.

Przyktad I. Do zawiesiny 27 kg jednowod-
nego D-glukonianu wapniowego w mieszaninie
10 dm?® N N-dwumetyloformamidu i 100 dm3 14-
-dioksanu wprowadza sie¢ w ciggu 2 godzin w tem-
peraturze do 340 K 3 dm3? kwasu siarkowego 96%,
po czym na gorgco odsgcza sie osad siarczanu
wapniowego i przemywa go 10 dm3 dioksanu.
Z polgczonych filtratow odpedza sie w tempera-
turze 300—340 K mieszanine rozpuszczalnikéw do
rozpoczecia sie krystalizacji D-glukono-delta-lak-
tonu.\ Krystalizujacg mase ochladza sie do tempe-
ratury 288—298 K, odsgcza osad D-glukono-delta-
-laktonu i suszy w temperaturze do 340 K. Otrzy-
muje sie 13,1 kg D-glukono-delta-laktonu o tem-
peraturze topnienia 426 K i (u)D wynoszacym
63,5°.

Przyktad II. Do zawiesiny 11,2 kg glukonia-
nu wapniowego jednowodnego w mieszaninie
25 kg N,N-dwumetyloformamidu i 15 kg octanu
etylu wprowadza sie przy mieszaniu w tempera-
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turze 330—350 K mieszanine 1,3 dm3 96% HSO,
z 4 dm3 1,4-dioksanu, po czym na gorgco oddziela
si¢ osad siarczanu wapniowego. Z klarownego fil-
tratu w temperaturze do 340 K odpedza sie mie-
szaning rozpuszczalnikéw, po czym sughg pozosta-
lo$é sproszkowuje sie i/lub rozpuszcza w 6 dms3
wody. Otrzymuje sie 60% roztwér wodny D-gluko-
no-delta-laktonu, przydatnego do bezposredniego
stosowania w przemysle maszynowym.

Otrzymany w ten sposéb czysty D-glukono-del-
ta-lakton jest stosowany jako odczynnik w anali-
zie chemicznej oraz w specjalnych kapielach gal-
wanicznych w przemyS§le }naSZ)'nowym, a takze
w przemy$le farmaceutycznym i spozyweczym.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania czystego D-glukono-del-
ta-laktonu i jego roztworéw z soli kwasu D-glu-
konowego, znamienny tym, ze do zawiesiny soli
kwasu D-glukonowego w niewodnym S$rodowisku,
korzystnie w mieszaninie 1+-30—3-=1 N,N-dwume-
tyloformamidu z rozpuszczalnikiem organicznym
takim jak alkohol, eter, ester lub keton wprowa-
dza sie z 0—10% niedomiarem w temperaturze
290—420 K, korzystnie w temperaturze 330—370 K
mocny kwas protonowy, korzystnie powyzej 25%
roztwoér kwasu siarkowego w jednym z powyzej
wymienionych rozpuszczalnikéw,. po czym powsta-
13 w reakcji nierozpuszczalng sél mineralng od-
sgcza sie, a z przesaczu wydziela sie D-glukono-
-delta-lakton znanym sposobem przez krystali-
zacje.
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