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RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 25243.

Kl. 12 o, 21.

F. Hoffmann - La Roche & Co. Aktiengesellschaft

(Bazyleja, Szwajcaria).

Sposob wytwarzania kwasu |- askorbinowego.

Patent dodatkowy do patentu nr 22321.

Zgloszono 10 czerwca 1936 r.
Udzielono 20 lipca 1937 r.
Pierwszenstwo: 18 czerwca 1935 r. (Szwajcaria).
Najdluiszy czas trwania patentu do 26 pazdziernika 1950 r,

Za pomoca, sposobu wedlug patentu nr
22 321 kwas [-askorbinowy otrzymuje sie
przez dzialanie $rodkami alkalicznymi na
kwas 2 - keto - 1 - gulonowy, ewentualnie
po uprzednim zestryfikowaniu go, po czym
produkt reakcji traktuje si¢ kwasami, lub
tez wytwarza sie go z kwasu 2 - keto - 1 -
gulonowego lub jego pochodnych, latwo
dajacych si¢ rozlozyé kwasami, przez o-
grzewanie w $rodowisku kwasnym.

Obecnie znaleziono, ze szczegblnie ko-
rzystnie przeprowadza si¢ wspomniang
przemiane kwastu 2 - keto - I - gulonowego
lub jego estréw dzialajac nari solami po-

tasowcowymi stabych kwaséw w roztwo-
rze alkoholowym lub ogrzewajac w srodo-
wisku kwasnym w roztworze alkoholowym
kwas 2 - keto - 1 - gulonowy lub jego po-
chodne latwo dajace si¢ rozlozyé kwasa-
mi.

W ten sposéb otrzymuje si¢ latwo kwas
l - askorbinowy w czystej postaci i z bar-
dzo dobra wydajnoscia.

Przyklad 1. 20,8 czesci wagowych estru
metylowego kwasu 2 - keto - 1 - gulonowe-
go rozpuszcza sie¢ w 300 czeéciach wago-
wych alkoholu metylowego i dodaje 8,2
czesci wagowych rozdrobnionego dwuwe-
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glanu sodu. Ilas¢ reakcyjng ogrzewa sie
nastepnie dobrze Imelszalap na kapieli wod-

" 1 nej stopmm) az do p
holu metylowegs.

w tempera!turze

50°C zaczyna sie wydzmlame kwasu we'

glowego. Po 4-0 godzinnym mieszaniu mie-
szaning reakcyjng studzi si¢ i odsysa wy-
dzielony askorbinian sodu. Otrzymuje si¢
18,6 czesci wagowych askorbinianu sodu,

to jest 94% wydajnosci teoretycznej. Ilo-

$ci pozostale w lugu macierzystym mozna
odzyska¢ jako kwas askorbinowy po za-
kwaszeniu kwasem solnym i odparowaniu
w prézni przez wylugowanie alkoholem: ab-
solutnym. Mozna tez oczywiscie cala mie-
szaning poddawana reakcji zakwasi¢ kwa-
sem solnym, oddestylowaé alkohol metylo-
WYy W prézni, a z mieszaniny soli kuchennej
i kwasu askorbinowego wyciagna¢ kwas

odpowiednim rozpws;@alnllmem, np. alko-

holem absolutnym.

Przyktad II
metylowego kwasu 2 - keto - 1 - gulonowe-
go i 45 czesci wagowych bezwodnego octa-
nu sodu rozpuszcza sig w 700 czesciach
wagowych metanolu. Przy ogrzewaniu na
kapieli wodnej zaczyna sie¢ wkrétce wy-
dziela¢ askorbinian sodu. Po pewnym cza-
sie wytracanie si¢ tego zwigzku nastepuje
wolniej, mozna jednak uzyskaé wydajnosé
wynoszaca wiecej niz 90%, jezeli oddesty-
luje si¢ metanol, ktéry porywa ze soba nie-
co kwasu octowego, nastepnie doda sie
$wiezego metanolu i dalej ogrzewa. Prze-
rébka nastepuje tak jak w przykladzie I

Przyktad III. 204 czesci wagowe estru
metylowego kwasu 2 - keto - 1 - gulonowe-
go rozpuszcza si¢ w 4 000 czesci wagowych
alkoholu absolutnego i wprowadza do roz-
tworu 120 czesci wagowych gazowego chlo-
rowodoru. Nastepnie gotuje sie pod chtod-
nica zwrotna. Po mniej wiecej 4-0 godzin-
nym gotowaniu mase reakcyjna odparowu-
je sie w prézni w temperaturze 40°C, a
pozostalosé, ktora wkrétee krystalizuje, su-
szy si¢ dokladnie. Powstale krysztaly zwil-

Druk L. Boguslawskiego i Ski,

ktu wrzenia alko-

104 czeéci wagowe estru

za si¢ dobrze alkoholem butylowym, od-
dziela od alkoholu butylowego i przemywa
estrem octowym i eterem. Pozostajacy ja-
ko osad kwas [ - askorbinowy jest jeszcze

- slabo szaro zabarwiony. Mozna go otrzy-

maé w stanie czystym przez przekrystali-
zowanie z metanolu.

Przyktad IV. 49 czesci wagowych jed-
nowodzianu kwasu dwuacetono - 2 - keto -

~ 1 - gulonowego gotuje si¢ pod chtodnica

zwrotng z 650 cze¢sciami wagowymi 3% -o-
wego roziworu chlorowedoru = w alkoholu
absolutnym. Po 4-ch godzinach mase re-
akcyjna odparowuje si¢ w proézni do su-
chosci i przerabia pozostalo$é jak w przy-
ktadzie III

Przyktad V. 212 czesci wagowych kwa-
su 2 - keto - 1 - gulonowego rozpuszcza sie
w 4000 czesciach wagowych $wiezo przy-
gotowanego, 3% -owego roztworu chloro-
wodoru w alkoholu absolutnym i gotuje
pod ¢htodnica zwrotna. Po 5-ciu godzinach
mieszaning reakcyjna odparowuje si¢ w
prézni i- nastgpnie przerabia sucha pozo-
statosé jak w przykladzie IIL

Zastrzezenla patentowe.

1. Sposéb. wytwarzania kwasu / - a-
skorbinowego wedlug patentu nr. 22 321,
znamienny tym, ze przemiane kwasu 2 -
keto - 1 - gulonowego lub jego estréw
przeprowadza si¢ za pomoca soli potasow-
cowych stabych kwaséw w roztworze alko-
holowym.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1
znamienna tym, ze kwas 2 - keto - 1 - gu-
lonowy lub jego pochodne, tatwo rozkla-
dajace si¢ pod dziatlaniem kwaséw, ogrze-
wa si¢ w $rodowisku kwasnym w roztwo-
rze alkoholowym.

F. Hoff'mann -La Roche & Co.
Aktiengesellschaft.
Zastepca: Ini Cz. Raczynski,

rzecznik patentowy.

Warszawa.
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