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(64) Zpusob &isténi vodného roztoku sodné soli sacharinu

Zpdsob ¥ist¥ni vodného roztoku sodné
soli sacharinu, pfi n3m% se nechd konti-
nudlng protékat vodny roztok sodné soli
sacharinu o koncentraci 10 aZ 200 g/l
sloupcem uhlikatého adsorbentu ze skupiny
gahrnujici aktivn{ uhli se specifickym

novrchem 400 8% 2 000 u°/g a velikostd
&4stic 0,2 a% 10 mm, porézni styren-di-
vinylbenzenové kopoiymery se specifickym

povrchem 100 a% 300 mz/g a velikost{ &dstic
0,1 a% 2 mm a silikagel modifikovany
chemicky vézanymi oktadecylovymi skupinemi,
obsahujic{ 5 e 20 % hmotovych uhliku &

majici specificky povrch 100 a% 400 mz/g
pritokovou rychlost{ pohybujici se mezi

1 a¥ 100 objemy uvedeného roztoku na
jednotkovy objem loZe adsorbentu & holinu,
priden% edsorp¥ni schopnost adsorbentu se
oeriodicky obnovuje vyplachovénim zachy-
cenych ne&istot organickymi rozpoust¥dly,
jako metanol, etanol &i aceton.

Popsany zplsob &iitdni vodného roztoku
sodné soli secharinu pPedstavuje ekonomicky
vfhodné technologické Peleni &istého
sacharinu,
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Vyndlez se tyké splsobu ¥istdni vodného roztoku sodné soli sacherinu poulivené
Jako umdlé sladidlo.

Sachaerin a Jeho sodnd sl patf{ k nejroz¥iFendjsim umélym sledidldm, a to jek se-
motnd sodnd sidl, ¥i ve sm¥si s cyklamdtem. NeJv¥ét3i podil svdtové produkce je vyrdbdn
tav. Remsen-Fahlbergovou syntézou, JelimZ poslednim stupném Je oxidace o-toluensulfon-
amidu. Surovy secharin obsehuje *adu ne&istot, z nich¥ pXeveZujici Je prévé o-toluen-
sulfonemid [J. Chrometogr. 268 (1983) 395, J. Chromatogr. 187 (1980) 249, J. Ass. Offic.
Anel. Chem. 59 (1976) 1051].

V sedmdesdtych letech se vyskytly pochyby o zdrevotnich didsledcich poZivénl sache-
rinu. V§sledkem mnohe zevrubnfch testd je zdvdr, Ze p¥i uifvdn{ denn{ ddvky 2,5 mg/kg
Zivé vdhy a den je riziko velmi malé pokud ov¥em se jednd o &isty secherin, P¥edpoklddd
se v#ak, %e nelistoty obsaZené v sacherinu mohou mit kancerogenni u¥inky. Zv143t¥ p¥isn¥
Je sledovédn obsah hlavni nedistoty: o-toluensulfonemid.

FAO/WHO (Codex Alimentarius Commision - Komise pro vypracovédni potravinového kodexu
Organizace pro vyZfivu & zem3d3lstvi pPfi OSN a Svdtové zdravotnické organizaci) doporu=-
duje maximdlni obseh o-toluensulfonemidu v sacharinu 100 ppm, pPidemZ v mnoha zdpado-
evropskych stdtech, v nichZ se sacharin md%fe pouZivat, Jje meximdlni dovoleny obseh
o~toluensulfonemidu mendi ne# 100 ppm. (J. Chromatogr. 187 (1980) 249). V CSSR tistotam
sacharinu zetim sledovdne nebyle a neni eni pilledmdtem zkoudek podle piislulnd &sN,

8istote sacherinu vyrdbdného Remsen-Fahlbergovou syntézou mi%e byt do jisté miry
ovlivnéne podminkemi srdZeni secharinu z reekdniho roztoku zfskeného oxidacl vodného
alkalického roztoku o-toluensulfonasmidu. PFi uvedeném sréeni se reskdni roztok nejprve
okyseli ne pH 4 a%¥ 5, pFidem? se vylou¥{ neazreagovany emid. Po jeho odfiltrovéni se po
daldim sniZeni pH vylou&i sacherin. Av¥ek eni zs optimdlnich podminek srdZeni nelze
zisket produkt, ktery by splnoval vye uvedend kritéria,

Tekto vyrdb¥ny secherin &i Jeho sodnd sil obsehuje cce 0,3 a% 0,7 % o-toluensulfon-~
emidu 3 000 aZ 7 000 ppm @ daldf nezndmé pF¥im&si. Zmin¥né koncentrace o-toluensulfenemi-
du v komer¥nim, ddle nedist&ném secharinu a jeho sodné soli byly zJji¥tény eutory tohoto
patentu, p¥ifem} zplsob analysy byl publikovdn v J, Chromatogr. 268 (1983) 395.

Vzhledem k rozdilné rozpustnosti sodné soli sacherinu & nepoldrnich ne&istot, jeko
Je zminény o-toluensulfonamid, v orgenickych s vodou nemisitelnych rozpoudtddlech miZe
byt o-toluensulfonamid & Jjiné nedistoty odstrandny z vodného roztoku sodné soli sacha=-
rinu extrakci uvedenymi roezpoustddly. Tento postup Je udajnd vyuZivén n¥kterymi vjrobei
sacharinu: Daiwa Kasei X. K., Jpn Tokkyo Koho 80 35092, Cl.: A23L%+/236 (Appl. 4. 2. 1974):
R. Deininger, E. Wolf, De Dos 2 730 861, Cl.: 07 D275/06 (Appl. 2. 8, 1976)., V techno-
logickych podminkéch vyZaduje extrak®ni EiZtdni nejen kontinudlni extrak®ni kolonu, ale
také regeneraci rozpousiddla uzitého k extrakci. Zirdty rozpoustédla ve vodné fdzi nejen
zvysuji néklady na extrakci, ale znefiztuji odpadni vody dal3dimi organickymi létkemi.
Vedle 3i¥t&ni extrakiniho Jje v patentové  literatuie uvedeno i &iX3t&nf chemické, které
se v3ak nezdd byt technologicky i ekonomicky vyhodn&js{ neZ extrakce (DD 140 881 a 143 610).

Vi%e uvedend nedostatky jsou odstrandny zplsobem &i¥t¥ni sodné soli sacharinu od
nefistot typu o-toluensulfonemidu podle tohoto vyndlezu, ktery spodivd v tom, Ze se
kentinudlnd nechd protékat vodny roztok sodné soli sacharinu o koncentreci 10 e¥ 200 g/l
sioupcem uhlikatého sorbentu ze skupiny zahrnujici aktivni uhl{ se specifickym povrchem
400 aZ 2 000 m2/g a velikosti &dstic 0,2 aZ 10 mm, porézn{ styren-divinylbenzenové kepoly-
mery se specifickym povrchem 100 ez 300 m2/5 a velikost{ &dstic 0,1 8% 2 mm e silikagel
modifikeveny chemicky vézanymi oktedecylovymi skupinemi obsehujici 5 a% 20 % hmotovych
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uhliku a majic{ specificky povrch 100 a% 400 mz/g pritekovou rychlosti pohybujic{ se

mezi | a% 100 objemy uvedeného roztoku ne Jjednotkovy objem loZe adsorbentu & hodinu, pi-
%em¥ edsorp¥ni schopnost adsorbentu se periodicky obnovuje vyplachovédnim zmchycengch.
nedistot orgenickymi rozpoustddly, jako Je metanol, aceton &i etenol.

Zpisob ¥i¥t¥ni sodné soli sacharinu edsorpci nedistot ne uhliketfch serbentech je
z¥ejmy z ni%e uvedenych priklacd, které ani nevymezuji ani neomezujf{ rezsah pletnesti
vyndlezu,

Prikled !

5 g porézniho styren-divinylbenzenového kopolymeru, ktery obsahuje 50 % hmot. di-
vinylbenzenu se specifickym.povrchem 220 m“/g a velikosti %dstic 0,07 aZ 0,15 mm Je
suspendovéno v 50 ml smdsi veda-metanol (50/50 obj.) a suspenze pirederpdna do kovevé
kolony o vnit¥nim prim¥ru 6 mm a délce 15 cm. Pe napln¥n{ je kolone uzaviena a propléchnuta
50 ml destilované vody. Potom je kolonou &erpén roztok sodné soli sacherinu o koncentraci
10 g/1, ktery obsshoval 2 000 ppm o-toluensulfonamidu., Objemevy pritek &inf{ 1 ml/min.
M&¥en{ je opekovdno s roztokem sodné soli sacharinu o koncentraci 50 g/1 obsahujicihe
2 000 ppm o-toluensulfonemidu., Jeden objem sorbentu zbavi cca 100 objemt vodného rezteku
sodného sacherinu vy3e uvedené piimési.

P¥Frfklad 2

Sloupec sorbentu popsany v p¥ikladu 1, ktery je nasycen adsorbovenym o-toluensulfen-
emidem, tekZe koncentrace této nefistoty ne vystupu z kolony je stejnd Jako kencentrace
vstupni, se propldchne 50 ml metanolu. Objemovd rychlest metanolu Je rovne 1 ml/min.
Potom se sloupec propldchne stejnou objemovou rychlosti 50 ml destilovené vody. Na tekte
ptipraveny sorbent se znovu uvddi roztok sedné seli sacharinu e koncentraci 50 g/l
znedistény 2 000 ppm o-toluensulfonemidu. Zdvislost vy¥stupni koncentrace uvedené nelisto-
ty ne pro3lém objemu &i¥t&ného roztoku sodné soli sacharinu je zcela stejnd jeko v pii-
kladu 1.

Priklad 3

10 g silikagelu pro sloupcovou chromatografii o zrn&ni 40 a% 60 um a specifickém
povrchu 280 mz/g se upravi silanizaci oktedecyltrichlersileanem tak, Ze mnoZstvi chemicky
vézané orgenické hmoty je 12,5 %. Takto upraveny silikagel je nepln&n do kovové koleny
popsané v pifkladu 1., Ze zdvislosti v¥stupni koncentrace o-toluensulfonemidu ne pro3lém
mnofstvi roztoku sodné soli sacherinu je ziejmé, Ze jeden objem sorbentu zbavi cca 80 ob=-
Jjemd vodného roztoku sodného sacharinu vySe uvedené piimési, jsou-1i dodrZeny podminky
uvedené v prikladu !. Po regeneraci sorbentu metanclem s etenolem nebo acetenem podle
podminek uvedenych v pfikledu 2 je doseZeno nezmdndné adsorpéni kepacity.

Prikled 4

200 g sktivniho uhli se specifickym povrchem 990 m2/5 a primdru vytladkd 2 aZ 3 mm
a délce 3 2% 6 mm je vadeno 30 min s 5 1 destilovené vody & naplnéno do sklendné koleny
o priméru 4 cm., Touto kolonou se vede technologicky roztok surové sodné soli sacharinu
o koncentraci 100 a% 200 g/1, phidem% objemovd rychlost pritoku je asi 10 nl/min. Pe
ar&chodu cca 2 1 tohoto roztoku Jje odebrdn vzorek, ktery se snalyzuje kapslinovou chro-
aatografii podle postupu uvedendho v J. Chromstogr. 268 (1983) 395. Stejné je analyzevdn
i pdvodni technologicky roztok. Obsah o-toluensulfonamidu se po prichodu loZem aktivniheo
uhli sni%i z vice neZ 2 500 ppm na cca 100 ppm. Také koncentrace ostatnich neidentifike-
vanych nedistot Jje sniZena na zhruba jednu dvacetinu pivedni koncentrace.
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Priklaad 5

10 ml aktivaihe uhll se specifickym povrchem | 600 mz/g o zrndni 0,2 aZ 0,4 mm Je
michéne a zahfivéno s 100 ml destilovené vody a napln&no po 15 minutdch varu do sklen¥né
trubice o vnit¥nim prim¥ru 15 mm epatiené fritou na spodnim konci. Ze sodné soli sacharinu
prodévené v 8SSR jeke um&lé sladidlo Sacherin T-500 (n., n. Spolena Neratevice) se p¥ipravi
roztek o kenceptraci 50 g/l. Tento reztok Je veden rychlosti 0,5 ml/min pfes zmindny
sleupec aktivniho uhli., Po prichedu 50 a 200 ml uvedeného restoku jsou odebrény vzorky
a analyloviny vysoce Uinneu kepalinoveu chrematografii stejnd Jjake vychozi roztok
Sacharinu T-500. Z enalyzy vyplyvéd, Ze ebsah o-teluensulfonemidu a delsich nepoldrnich
neidentifikevanych piiméaf je pedstatnd sniZen, Pe vysrdieni sacharinu ziedéneu kyselinou
chlerevedikeveu & vysuleni preduktu je ebsah o=toluensulfenemidu stenoveny chromatograficky
mensi ne% 10 ppm, prifem% pivedni vsorek Sacharinu T-500 ebsehuje vice ne% 2 500 ppm
e-thluensulfenamidu & nezndmé mnofstvi neidentifikevenych nepelérnich pfim¥s{., Jeden
objem uvedenéhe aktivnihe uhl{ zachyti nedistoty z vice nei 100 objemi resztoku sednd
seli sacharinu o vyse uvedené koncentraci. Po regeneraci seorbentu etenelem pedle pod-
minek uvedenych v pfikladu 2 je desaZeno pivodni adserpdni schopnosti.

PREDMET VYNALEZU

Zpliseb ¥i5t¥n{ vednéhe restoku sedné seli sacharinu, vysznedujici se tim, Ze se
kontinudln& nechd protéket vodny reztok sodné seli sacherinu o koncentraci 10 e% 200 g/1
sleupcem uhlikatéhe adserbentu ze skupiny zahrnujfici aktivni uhlf se specifickym povr-
chem 400 a% 2 000 ma/g a velikestf ¥€stic 0,2 ef 10 mm, porézn{ styren-divinylbenzenové
kepolymery se specifickym pevrchem 100 a%Z 300 m2/g 8 velikest{ ¥dstic 0,1 a% 2 mm & sili=-
kagel modifikeovany chemicky vézanymi ektedecylevymi skupinami obsshujfc{ 5 a% 20 % hmot.
uhliku @ majic{ specificky pevrch 100 a% 400 n“/g pritokevou rychlosti pohybujici se mezi
i aZ 100 ebjemy %vedoného reztoku ne Jjednotkevy ebjem loZe adsorbentu a hodinu, piidemZ
adserp¥ni{ schepnost adsorbentu se periedicky obnovuje vyplechovénim zachycenych ne&istot
erganickymi rozpeuitédly, jeko je metanol, etanol ¥i aceton.

Severografia, n. p., MOST ‘ _ Cena 2,40 Kés
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