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Den foreliggende opfindelse angar en fremgangsméde til frem-
stilling af adskilte phosphatider.

Phosphatid~blandinger fis som biprodukter ved fremstillingen
af vegetabilske olier, og de anvendes i margarineindustrien p& grund
af deres emulgerende egenskaber i vand-i-olie-emulsioner. Sadanne
phosphatid-blandinger bestir af forskellige phosphatider, isar etha-
nolamin-, serin=-, inositol- og cholin-phosphatider, sammen med neu-
tral triglycerid-olie, frie fedtsyrer, vand og andre ledsagestoffer,
indbefattende smd mengder steroider. Mzngderne af triglycerid-olie i
kommercielle phosphatider ligger ofte i omrédet fra 30 til 40 vagt-
procent af det samlede materiale, og produkterne er viskose vasker.

I handelen betegnes blandinger af disse phosphatider ofte som lecithin.
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men denne betegnelse anvendes ogsd mere specifikt for selve cholin-phos-
phatidet, og det er i denne sidste betydning, at betegnelsen lecithin
vil blive anvendt i det foreliggende tilfeslde.

Ethanolamin- og serin-phosphatider har strukturen

0
n
ROCH..-CH-CH,.OPOCH,.CHNH
25 277 b 3
OR' 0~ R"

nvor R og R' er langkmdede fedtsyreradikaler, og R" er henholdsvis
hydrogen og hydroxycarbonyl. Disse phosphatider er tilsammen kendt
under betegnelsen cephalin.

Inositol-phosphatiderne har strukturen

o HO OH
1"
ROCH,,~CH~CH,0PO—— OH
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OR" M™ 0 g OH

hvor R og R' er langksdede fedtsyreradikaler, og M er et metalatom,
f.eks. natrium, kalium, calcium eller magnesium, og inositol-gruppen
kan vare substitueret med glydosid og andre radikaler.

Et meget aktivt emulgeringsmiddel af phosphatid-blandingerne
er cholin-phosphatidet lecithin, der har strukturen

0
1 +
ROCH2~?H—CH20?9CH20HQN(CHE)3
OR' 0

hvor R og R' er langksdede fedtsyreradikaler.

Alle fire phosphatider har en syre-hydroxygruppe, der ovenfor
er vist i saltform, men af de tre nitrogenholdige phosphatider er det
kun lecithin, som ikke har nogen fri aminogruppe.

N&r cephalin og lecithin findes sammen i en phosphatid-blan-
ding som i de ovenfor nsmvnte biprodukter, har cephalinet en skadelig
virkning p& lecithinets emulgerende egenskaber pé gfund af en eller
anden art antagonistisk virkning, f.eks. nar det anvendes i margarine,
og andre ugnskede egenskaber er ogsd blevet tilskrevet cephalin. S&-

ledes har parenteralt indgivelige fedt-emulsioner, fremstillet under
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anvendelse af phosphatider indeholdende cephalin, en hypertensiv virk-
ning, som skyldes det tilstedevarende cephalin, og nér phosphatid-blan-
dinger hydrogeneres menes tilstedevarende cephalin almindeligvis at
have en afaktiverende virkning pd katalysatoren. P& den anden side
giver tilstedeverrelsen af inositol-phosphatider ingen ulemper.

P4 grund af det ovenfor fremfgrte har man sggt efter metoder til
undgdelse af den skadelige virkning af cephalinet. Ved en af disse me-
toder, beskrevet 1 britisk patentskrift nr. 1.174.%99, modificeres vege-
tabilske phosphatid-blandinger ved omsswtning af den frie aminogruppe
i det tilstedevarende cephalin med et acyleringsmiddel, hvorved der
dannes acylcephalin, som ikke modvirker lecithins emulgerende egen-
skaber, séledes at phosphatid-blandingen, hvori acylcephalinet stadig
er til stede, har en forbedret emulgerende virkning.

Der er ogsd blevet gjort forsgg p& at adskille cephalin fra
lecithin i phosphatid-blandinger for derved at opnd et phosphatid med
hgjere lecithin-koncentration og dermed forbedrede egenskaber, men det-
te har vist sig at vere et vanskeligt problem. S&ledes vil oplgsnings-
middelfraktionering resultere 1 en partiel adskillelse under dannelse
af lecithin-berigede og cephalin-berigede fraktioner, og i britisk
patentskrift nr. 1.113.241 er beskrevet en berigelsesmetode af denne
art under anvendelse af en ekstraktion med vandig alkohol, hvorved
forholdet mellem lecithin og cephalin fordgges fra 1:1 til 5:1 i ekstrak-
ten, men vesentlige mengder af lecithinet bliver tilbage i remanensen.

I britisk patentskrift nr. 1.217.846 er beskrevet en l@sning
af problemet med hensyn til adskillelse af cephalin fra leclthin, hvor
phosphatid-blandinger indeholdende disse to forbindelser acyleres til
omdannelse af det tilstedevarende cephalin til acylcephalin, hvorefter
lecithinet og acylcephalinet adskilles ved opl¢sningsm1ddelfraktionering
med acetone eller methylacetat i nmrvearelse af tilstraskkeligt af en
acetone-oplgselig eller methylacetat-opl@selig nitrogenbase til til-
vejebringelse af basiske betingelser svarende til en pH-verdl 1 vand
p& mindst 8,5. Selv om denne metode betyder et vesentligt fremskridt,
har den den ulempe, at spor af nitrogenbasen forbliver 1 de adskilte
phosphatider efter fjernelse af oplgsningsmidlet, og sédanne rester af
nitrogenbaser, der er generelt ugnskede, n&r produktet skal anvendes
til fgdevarer, kan ikke fjernes fuldstendigt og med sikkerhed uden an-
vendelse af yderligere trin, der forgger omkostningerne ved metoden.
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Den foreliggende opfindelse angiver en anden metode til adskil-
lelse af N-acylphosphatider sdsom N-acylcephaliner fra ikke-N-acyler-
bare phosphatider, til hvilken der ikke anvendes nitrogenbaser og der
derfor ikke bliver nogen rester af disse tilbage.

Opfindelsen er baseret pd den overraskende erkendelse, at et
acylcephalin let kan adskilles fra lecithin eller inositol-phosphatid
i blandinger indeholdende disse forbindelser ved en oplgsningsmiddel-
fraktionering med acetone eller methylacetat i narvarelse af tilstrak-
keligt af en syre til tilvejebringelse af en surhedsgrad svarende til
en pH-verdi under vandige betingelser pd mindre end 3,5. Ved en sur-
hedsgrad "svarende til en pH-verdi under vandige betingelser" p& en
given verdi, menes, at produktets surhedsgrad er sdledes, at en
1 vagtprocent's dispersion af produktet i vand har denne pH-vardi. Dis-
se betingelser er meget forskellige fra de i britisk patentskrift nr.
1.217.846 angivne, og mekanismen ved metodens virkning forstds ikke.
Acylcephalinet ekstraheres af oplgsningsmidlet, medens lecithinet el-
ler inositol-phosphatidet bliver tilbage. Ikke-acyleret cephalin kan
ikke adskilles fra de ¢gvrige phosphatider under disse betingelser.
Adskillelsen er ogsa effektiv i narverelse af store mengder trigly-
ceridolie, séledes som de findes i handelen varende phosphatider, idet
triglycerider fjernes med cephalinet.

I overensstemmelse hermed angdr den foreliggende opfindelse en
fremgangsmdde til fremstilling af adskilte phosphatider, ved hvilken
en phosphatid-blanding indeholdende N-acylerbare og ikke-N-acylerbare
phosphatider omsattes med et acyleringsmiddel til omdannelse af N~acy-
lerbart phosphatid til N-acylphosphatid, hvorefter det acylerede pro-
dukt ekstraheres med acetone eller methylacetat, hvilken fremgangsmi-
de er ejendommelig ved, at reaktionsblandingen efter acyleringen, men
fgr ekstraktionen ggres sur til en surhedsgrad, der svarer til en pH-
~verdi pa 2-3,5 under vandige betingelser.

I praksis omsattes en phosphatid-blanding indeholdende N-acy-
lerbare og ikke-N-acylerbare phosphatider med et acyleringsmiddel til
omdannelse af det N-acylerbare phosphatid til N-acylphosphatid, hvor-
efter det acylerede produkt ggres surt til, hvad der svarer til en
pH-verdi p& mindre end 3,5 under vandige betingelser, og oplgsnings-
middelfraktioneres med acetone eller methylacetat.

I praksis er det N-acylerbare phosphatid cephalin, og i det
mindste noget lecithin er fortrinsvis til stede som ikke-acylerbart
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phosphatid. Phosphatid-blandingen kan f.eks. indeholde cephalin,
lecithin og inositol-phosphatid. Som phosphatid-udgangsmaterialer for
fremgangsmidden ifglge opfindelsen kan der anvendes kommercielle phos-
phatider, f.eks. de hydratiserede vegetabilske phosphatider, der fés
ved behandling af en phosphatid-holdig r& olie ekstraheret fra planter,
f.eks. rd sojabgnneolie, med en lille mmngde vand, siledes at phos-
phatiderne bliver hydratiseret og udfeldes som en gummi, hvorefter de
adskilles. Aggeblomme-phosphatider kan ogsd anvendes. Fortrinsvis inde-
holder phosphatid-blandingen mellem 0,1 og 20 veegtdele lecithin for
hver vegtdel cephalin. S&danne phosphatider og modifikationer af dem,
som kan anvendes, findes beskrevet 1 britisk patentskrift nr, 1.118.373.
Desuden kan der anvendes lecithin-berigede eller cephalin-berigede
phosphatider opnéet ved oplgsningsmiddelfraktionering med vandige al~
koholer som beskrevet i britisk patentskrift nr. 1.11%,241. Endvidere
kan der anvendes vegetabilske phosphatid-produkter indeholdende op til
80 vegtprocent, f.eks. 20-60 vegtprocent triglyceridolie, samt acy-
lerede phosphatid-blandinger opndet som beskrevet 1 britisk patent-
skrift nr. 1.174.399. Endelig kan der ogsé anvendes partielt hydro-
generede phosphatid-blandinger, hvor de oprindelige fedtsyreacylgrupper
omfatter acylgrupper fra umestiede fedtsyrer og nogle af disse er blevet
mettet ved hydrogenering. Phosphatid-udgangsmaterialerne kan indeholde
kendelige mengder af vand, selv fgr acyleringstrinet, idet det har vist
sig, at tilstedeverelsen af vand ikke pévirker N-acyleringen alvorligt
og bidrager til ved overskud af acyleringsreagens at forhindre en
0-acylering, der ville fgre til phosphatider, hvori hydroxygrupperne i
tilstedevsrende inositol-phosphatider sdvel som den til phosphoratomet
bundne hydroxygruppe er acyleret. Acyléringen ved phosphoratomet giver
intet problem, da acylgruppen kan fjernes ved efterbehandling med vand,
men acyleringen af inositol-grupper kan betyde et ungdvendigt tab af
acyleringsmiddel, idet inositol-phosphatider kan vere til stede 1 store
mengder. Desuden kan inositol-hydroxygrupperne, nir de en gang er acy-
leret, ikke gendannes, fordi de hertil ngdvendige betingelser ville
fjerne de acylgrupper, der esterificerer glyceryl-radikalet, og derved
gdelsmgge phosphatiderne.

Som acyleringsmiddel anvendes der fortrinsvis ef carboxylsyre-
anhydrid, issr et syreanhydrid af en fed syre, f.eks. eddikesyre-,
propionsyre-, caprinsyre-, ollesyre- eller -gstearinsyreanhydrid, eller
blandede anhydrider som dem, der f&s fra sojabgnne-fedtsyrer ved trans-
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-anhydridisering med eddikesyreanhydrid. Maleinsyre-, ravsyre eller
phthalsyreanhydrid kan ogsd anvendes. Der kan ogsé& anvendes andre acy-
leringsmidler, f.eks. acylchlorider sdsom acetylchlorid og keten, men
da de reagerer lettere med vand og med hydroxygrupper i de i udgangs-
materialerne tilstedevarende stoffer, er de mindre effektive end an-
hydriderne. Den ngdvendige mezngde acyleringsmiddel er den, som kraeves
til acylering af alle de tilstedevarende frie aminogrupper, under hen-
syntagen til tab af reagens, hvor tilstedevarende vand konkurrerer ved
hydrolyse. Da phosphatider sjzldent indeholder mere end 30 vegtprocent
cephalin, vil 4% af eddikesyreanhydrid efter vagt af phosphatidet sad-
vanligvis vare tilfredsstillende. Nar phosphatid-udgangsmaterialet er
starkt viskost, kan reaktionen udfgres i et passende indifferent oplgs-
ningsmedium, f.eks. i hexan, benzen eller chloroform eller endog i ace-
tone eller methylacetat, nadr der er vasentlige m@ngder triglycerid til
stede, men intet oplgsningsmiddel er almindeligvis ngdvendigt, nédr phos-
phatid-blandingen indeholder tilstrazkkeligt triglyceridolier til at gg¢-
re den flydende. Blandingen bgr omrgres under reaktionen, og dette gal-
der is@r, ndr der ikke anvendes noget oplgsningsmiddel. Acyleringen kan
endvidere udfgres i en indifferent atmosfare, f.eks. under nitrogen.

Da der under reaktionen, nér acyleringsmidlet er et anhydrid,
progressivt dannes fri syre stammende fra acyleringsmidlet, og denne
frie syre er tilbgjelig til at hsmme fuldendelsen af acyleringen ved
at undertrykke den reaktionsdygtige, ikke-protonerede aminform af det
tilbageblivende N-acylerbare phosphatid til gunst for den ikke-reaktions
dygtige protonerede form, er det hensigtsmemssigt at fremme fuldendelsen
af acyleringen ved fjernelse af den dannede frie fedtsyre fra reaktions-
blandingen. Dette kan ske ad fysisk ve]j, f.eks. ved destillation, idet
syren kan afdestilleres enten som en azeotrop, f.eks. med carbontetra-
chlorid, der destillerer ved 76,500 og indeholder 3% eddikesyre, eller
ved simpel inddampning under formindsket tryk. Hvis der samtidig fjer-
nes noget anhydrid, der krmves til acyleringen, kan det erstattes. Ssr-
lig hensigtsmsssigt, ndr der anvendes eddikesyreanhydrid som acylerings-
middel, er omssmtning af et passende overskud, f.eks. 33%, ved 80°%
under et formindsket tryk pd 25 mm Hg, opretholdt med en udskiller med
fast kaliumhydroxid. P& denne mdde dannes der et reaktionsprodukt,
hvori mere end 95% af det oprindeligt tilstedevarende cephalin er om-
dannet til acylcephalin. Et typisk acetyleringsprodukt giver efter
fjernelse af eddikesyre ved en sd&dan inddampning en 1%'s vandig dis-
persion med en pH-vardi pd 6,3.
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Acyleringsreaktionens fremadskriden kan fglges ved tyndtlags-
chromatografi p4d silicagel-plader under anvendelse som mobil fase af
en blanding af chloroform, methanol og vand i rumfangsforholdene
65:25:4 og behandling af det fremkaldte chromatogram med ninhydrin-
-reagens. Reaktionen er fuldstendig, ndr den lysergde plet med Rf =
ca. 0,6, som skyldes den frie primzre aminoforbindelse, ikke langere
er synlig. Forelgbig forsgg kan udfgres efter denne metode til bestem-
melse af mengden af acyleringsmiddel og andre betingelser, der er mest
velegnede til acylering af enhver speciel phosphatid-blanding, f.eks.
en blanding med ukendt indhold af N-acylerbart phosphatid.

Efter acyleringen kan overskuddet af acyleringsmiddel neutra-
liseres eller, nar det er flygtigt, afdampes, f.eks. under formindsket
tryk. Ethvert oplgsningsmiddel, som vil pavirke den fglgende fraktio-
nering, kan ogsd fjernes ved afdampning.

I oplgsningsmiddelfraktioneringstrinet, der normalt vil besté
af en ekstraktion med oplgsningsmidlet og en fraskillelse af faserne
indeholdende N-acylphosphatidet uden en acylerbar aminogruppe, anven-
des der acetone eller methylacetat (eller en blanding heraf) ved en
surhedsgrad (under vandige betingelser) svarende til en pH-vardi pd
2-3,5 frembragt ved tilstedevarelse af tilstrzkkeligt af en passende
syre. Surhedsgraden kan tilvejebringes ved tilsatning af en passende,
sterk syre, idet den ngdvendige mzngde af denne kan bestemmes ved, at
man prgver sig frem til den mengde syre, der kraves for at give den
gnskede pH-verdi, n&r en prgve af det acylerede phosphatid-produkt
dispergeres 1 vand i en koncentration p& 1 vagtprocent, idet en s&dan
koncentration er fraregnet ethvert oplgsningsmiddel, som er til stede.
Serlig velegnede syrer er syrer med en pKa péd mindre end 3 og isar
mindre end 2,5. De er fortrinsvis uorganiske syrer, iser saltsyre,
svovlsyre, phosphorsyre og orthophosphorsyre, hvis pKa—verdier er
henholdsvis -3,0, 1,9, 2,0 og 2,1, men ogsd starke organiske syrer sa-
som vinsyre (pKa 3,0) og trichloreddikesyre (pKa 0,7) kan anvendes.
Nar produktet skal anvendes i fgdevarer, skal syren selviglgelig vare
en spiselig syre. Syren kan indfgres i phosphatid-blandingen f@ér eks-
traktionen eller i det til ekstraktionen anvendte oplgsningsmiddel.

Fraktioneringstrinet kan udfgres under anvendelse af standard-
metoden for acetone-ekstraktion til bestemmelse af acetone-uoplgse-
ligt materiale i phosphatider som beskrevet i American 0il Chemists'
Society Official Method Ja 4-46. Acetone-ekstraktionen fjerner acyl-
cephalin og alt tilstedevarende triglycerid-olie og efterlader den
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lecithinrige fraktion som remanens. Det er at foretrskke at fortynde
den acylerede phosphatid-blanding med en lille msmngde acetone til op-
ndelse af en homogen blanding og at smtte denne langsomt til hoved-
massen af acetone til opndelse af den hurtigst mulige ekstraktion.
Det materiale, der skal fraktioneres, kan ekstraheres flere gange med

acetone, og nér der foretages mere end 2n ekstraktion, er det begyn-
delsestilstanden med hensyn til surhedsgrad, der bestemmer ekstrak-
tionens effektivitet. Methylacetat kan anvendes p& lignende méde, og
ekstraktionen udfdres fortrinsvis ved stuetemperatur.

Selv om der maske ikke opnds en total adskillelse af acylcepha-
lin og lecithin i ethvert specielt tilfwmlde, sker der en meget mere
fuldstendig fraktionering, end n&r man forsdger at adskille komponenter-
ne med acetone under neutrale betingelser. Remanenserne fra ekstrak-
tionen indeholder meget 1idt acylcephalin og fis som strafarvede faste
stoffer, der ved formaling danner fritstrgmmende pulvere, som er let
dispergerbare i vand eller triglycerid-olier. De er af ssrlig verdl
som emulgatorer og dispergeringsmidler. Det dannede acylcephalin kan
udvindes fra acetone-ekstrakterne efter fjernelse af acetonen pé sod-
vanlig made, f.eks. inddampning, og acylcephalinerne kan ogsd anvendes
som emulgatorer. Nir msngden af tilbageblivende syre i et produkt fra
ekstraktionen er ugnsket hgj, kan syren neutraliseres. Et acylcephalin
kan genomdannes til cephalin, ndr acylgruppen er af en sddan art, at
den kan fjernes uden gdelmggelse af cephalinet. Hvis acyleringen ud-
fgres med phthalsyreanhydrid, kan sdledes det fremkomne o-carboxybenzoyl
cephalin cycliseres ved opvarmning eller virkningen af eddikesyrean-~
hydrid til dannelse af phthaloylcephalin, hvorfra cephalin kan friggres
ved opvarmning med hydrazin. )

De produkter fra fremgangsméden ifglge opfindelsen, som inde-
holder ba&de lecithin og inositol-phosphatider, kan fraktioneres yder-
ligere med alkohol til tilvejebringelse af alkoholoplgselige fraktioner,
der er beriget med hensyn til lecithin, og alkohol-uoplgselige frak-
tioner, der er beriget med hensyn til inositol-phosphatider.

De f@glgende eksempler skal tjene til nmrmere illustrering af
fremgangsmidden ifglge opfindelsen. Den anvendte acetone indeholdt ca.

1 vsgtprocent vand, de acetone-uoplgselige stoffer blev bestemt ved
den ovenfor beskrevne A.0.C.S.-metode, og TLC betegner tyndtlagschroma-

tografi.
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Eksempel 1
Som udgangsmateriale anvendtes et i handelen varende, ubleget,

canadisk sojaphosphatid af gennemsnitskvalitet med f#lgende omtrent-

lige sammensstning:

vaegtdele
triglycerider 40
samlet msngde acetone- 60
uoplgselige stoffer

lecithin 15

cephalin 12

inositol-phosphatider 23

sukker, steroider og salte 10
vand 1
totalt phosphor-indhold 2,2

100 g af dette phosphatid og 4 g eddikesyreanhydrid sammen-
blandedes under kraftig omrgring ved 80°Cc (badtemperatur) i 2 timer
under et tryk pd& 25 mm Hg, opretholdt gennem en udskiller med kalium-
hydroxid-pellets. Den afkglede acylerede blanding omrgrtes derefter
med 50 ml acetone indeholdende 2,5 g 88%'s orthophosphorsyre, og den
opndede blanding, der havde en surhedsgrad svarende til en pH-vardi
pd& 2,95 i en vandig oplgsning indeholdende 1 vsmgtprocent af blandingen
eksklusive acetonen, fik i lgbet af 1 time lov til at dryppe langsomt
ned i 1 liter acetone under kraftig omrgring, som blev opretholdt 1
yderligere 1/2 time. Acetonen, indeholdende N-acetylcephalin og tri-
glycerider, blev dekanteret fra, yderligere 1 liter acetone tilsattes,
og blandingen omrgrtes i 1/2 time, og denne dekantering og oplgsnings-
middel-ekstraktion gentoges. Remanensen blev filtreret fra og vasket
med 150 ml acetone, og tilbageblivende oplgsningsmiddel fjernedes
under formindsket tryk ved 25 mm Hg og 40% i 1 time.

Det opndede produkt (39,2 g) var et lyst cremefarvet fast stof,
der indeholdt 28 vsgtprocent lecithin og 50% inositol-phosphatider og
ved TLC kun viste spor af N-acetylcephalin og cephalin.
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Eksempel 2

Fremgangsméden ifglge eksempel 1 gentoges, idet orthophosphor-
syren erstattedes med 1,0 g 35%' s koncentreret saltsyre, hvilket gav
en begyndelsesekstraktionsblanding med en surhedsgrad svarende til
en pH-vardi pd 2,9 under vandige betingelser. Den opnidede endelige re-
manens pd 40 g indeholdt kun spor af N-acetylcephalin og cephalin
(ved TLC).

Eksempel 3

Den i eksempel 2 beskrevne fremgangsmédde gentoges under an-
vendelse af 3,0 g 35%'s saltsyre, hvilket gav en blanding med ®en sur-
hedsgrad svarende til en pH-verdi p& 2,3. Det opndede produkt (36 g)
indeholdt intet N-acetylcephalin eller cephalin.

Eksempel 4

Fremgangsmdden if@glge eksempel 1 gentoges, idet der i stedet
for det canadiske soja-phosphatid anvendtes en 1 handelen varende al-
kohol-uoplgselig fraktion, der var fremstillet ud fra soja-phosphatid
ved ekstraktion af 1 vsgtdel af phosphatidet med 3,5 dele vandig 90%'s
ethanol ved stuetemperatur i nogle f£& minutter, fradekantering af etha-
nolen og opsamling af remanensen, og som havde fglgende omtrentlige

sammensstning:
veegtdele
triglycerider 41
samlet mmngde acetone- 59
uoplgselige stoffer
lecithin 12
cephalin - 12
inositol-phosphatider 29
sukker, steroider og salte
vand 1

Der anvendteé de samme mengder materialer som i eksempel 1,
bortset fra, at der anvendtes 6 g eddikesyreanhydrid og 3,75 & 88%' s
orthophosphorsyre, hvilket gav en surhedsgrad svarende til en pH-verdl
p& 2,8 under vandige betingelser.

Af 100 g af phosphatid-udgangsmaterialet opndedes der
35,4 g af et lyst cremefarvet fast produkt indeholdende lecithin og
inositol-phosphatider og kun spor af cephalin og N-acetylcephalin.
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Eksempel 5

Der anvendtes som udgangsmateriale et 1 handelen varende raps-

frg-phosphatid med fglgende omtrentlige sammensstning:

vegtdele
triglycerider 30
samlet mesngde acetone- 70
uoplgselige stoffer
lecithin : 14
cephalin 7
inositol-phosphatider 32
sukker, steroider og salte 17
vand < 1

Phosphatid-blandingen (100 g) omrgrtes med eddikesyreanhydrid
(3 g) og opvarmedes til 80°C 1 2 timer under et tfyk p& 25 mm Hg, op-
retholdt gennem en udskiller med kaliumhydroxid-pellets. I en portion
af det afkglede produkt pd 20 g indblandedes 1,0 g koncentreret salt-
syre (35%), og blandingen ekstraheredes med acetone som i eksempel 1.
Begyndelsesekstraktionsblandingen havde en surhedsgrad svarende til

en pH-verdi pd& 2,7 under vandige betingelser.
Det tilbageblivende produkt (8,6 g) indeholdt lecithin, inosi-

tol-phosphatider og kun spor af cephalin og N-acetylcephalin (ved TLC).

Eksempel 6

Der anvendtes et i handelen vearende ubleget soja-phosphatid

med fglgende omtrentlige sammensmtning:

veegtdele
triglycerider 35
samlet mengde acetone- 65
uoplgselige stoffer

lecithin 15
cephalin 15
inositol-phosphatider 23
sukker, steroider og salte 12

1

vand
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250 g af dette phosphatid og 13,5 g eddikesyreanhydrid sammen-
blandedes grundigt og opvarmedes til 80°% i 2 timer under et tryk p&
25 mm Hg, opretholdt gennem en udskiller med kaliumhydroxid-pellets,
hvorefter reaktionsblandingen fik lov at kgle til stuetemperatur.

En portion pd 25 g af denne acetylerede blanding omrgrtes med
10 ml acetone indeholdende 1,25 g trichloreddikesyre, hvorefter blan-
dingen (surhedsgrad svarende til en pH-verdi pd mindre end 3,5) fik
lov at dryppe langsomt ned i 250 ml acetone under kraftig omrgring.
Efter tilsstningen fortsattes omrgringen 1 1/2 time, hvorpd blandingen
fik lov at sstte sig i 10 minutter, hvorefter acetonen dekanteredes
fra. Der tilsattes mere acetone (250 ml), og blandingen omrgrtes kraf-
tigt i 1/2 time, hvorpd blandingen fik lov at smtte sig i 10 minutter,
og acetonen igen dekanteredes fra. Derp& tilsattes frisk acetone
(250 ml), og blandingen omrgrtes igen. Derpd filtreredes den, og rema-
nensen vaskedes med 50 ml acetone, hvorpd oplgsningsmidlet fjernedes
ved 410°C under et tryk pad 25 mm Hg i 1 time. Produktet (10,5 g) inde-
holdt lecithin og inositol-phosphatider, men intet cephalin og kun en
meget lille mengde N-acetylcephalin (ved TLC).

Eksempel 7

En anden portion (25 g) af den acetylerede phosphatid-reaktions-
blanding fra eksempel 6 blev omrgrt med 12 ml acetone, og den fremkomne
opl¢sning fik lov at dryppe langsomt ned i 350 ml acetone indeholdende
1,5 g 50%'s vandig svovlsyre. Den herved fremkomne blanding havde en
surhedsgrad svarende til en pH-verdi pé& 2,45 under vandige betingelser
ved en koncentration pd 1% eksklusive oplgsningsmidlet. Derefter fulgtes
ekstraktionsmetoden ifglge eksempel 6, bortset fra, at de yderligere
mengder acetone var henholdsvis 250, 125 og 50 ml. De opndede 10 g pro-
dukt indeholdt kun spor af N-acetylcephalin og cephalin.
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Patentkrayv. v

Fremgangsmade til fremstilling af adskilte phosphatider,
ved hvilken en phosphatid-blanding indeholdende N-acylerbare og
ikke-N-acylerbare phosphatider omsattes med et acyleringsmiddel
til omdannelse af N-acylerbart phosphatid til N-acylphosphatid,
hvorefter det acylerede produkt ekstraheres med acetone eller me-
thylacetat, k ende t e g ne t ved, at reaktionsblandingen fgr
acyleringen, men fgr ekstraktionen ggres sur til en surhedsgrad,

der svarer til en pH-verdi p& 2-3,5 under vandige betingelser.

Fremdragne publikationer:

Britisk patent nr. 1217846
J.Munch-Petersen & G.@strup: Organisk kemisk syntese, Kebenhavn
1964, side 563-564.
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