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Sposéb otrzymywania alkoksymetylowych eteréw sacharozy

Dziedzina techniki, ktérej dotyczy wynalazek.

"Wynalazek dotyczy sposobu otrzymywania alkoksymetylowych eteréw sacharozy.

Dotychczasowy stan techniki. Znany jest sposéb otrzymywania alkoksymetylowych eteréw sacharozy,
polegajacy na wkropleniu eteréw chlorometylowoalkilowych do roztworu sacharozy w silnie polarnym rozpusz-
czalniku takim, jak dwumetyloformamid czy dwumetylosulfotlenek. Reakcje prowadzi si¢ w obecnosci zasado-
wej substancji, wigzacej wydzielajacy si¢ chlorowodér (na przyktad w obecnosci weglanu sodu) mieszaning pore-
akcyjna wlewa si¢ do wody, a etery sacharozy ekstrahuje si¢ octanem etylu.

Znana jest réwniez technologia, w ktérej odfiltrowuje si¢ sole nieorganiczne, ekstrahuje roztwér eterem
naftowym, oddestylowuje rozpuszczalnik, a otrzymane etery sacharozy tuguje acetonem. Sposoby te nie pozwa-
lajg uzyskaé czystych produktéw. Etery sacharozy zanieczyszczone sg solami nieorganicznymi, sacharoza, alko-
holami i acetalami wystgpujacymi w wyjsciowym eterze chlorometylowoalkilowym, a szczegélnie dwumetylo-
formamidem, ktdrego zawarto$é niekiedy przekracza 5 procent. Obecno$é wysokowrzacego i toksycznego roz-
puszczalnika eliminuje wigkszo$§¢é zastosowari alkoksymetylowych eteréw sacharozy. Lugowanie acetonem nie
pozwala natomiast na peine wyizolowanie eteréw sacharozy. Ulegaja one w znacznym stopniu adsorpcji na Zle
wyksztatcownych krysztatach cukru, co powoduje obnizenie wydajnosci procesu. Oddzielenie cukru oraz soli
nieorganicznych jest przy tym niecatkowite. Utrudniona jest réwniez regenaracja rozpuszczalnika — dwumetylo-
formamidu. Zachodzi tu bowiem koniecznosé catkowitego usunigcia dodanej wody, ktérej minimalne ilosci
powoduja przebieg ubocznych reakcji rozktadu eteréw chlorometylowoalkilowych.

Istota wynalazku i jego skutki techniczne. Sposéb otrzymywania alkoksymetylowych eteréw sacharozy
przez reakcje roztworéw sacharozy w bezwodnym N,N-dwumetyloformamidzie z eterami chlorometylowoalkilo-
wymi, w ktérych alkil zawiera 6—20 atoméw wegla, w obecnosci weglanu sodu, w temperaturze 0—80°C, przy
stosunku molowym sacharozy do eteréw chlorometylowoalkilowych réwnym 3 : 1 — 1 : 3 i nastepnie oddziela-
nie pozostalych soli nieorganicznych oraz ekstrakcj¢ rozpuszczalnikiem ubocznych produktéw organicznych,
oddestylowanie N,N-dwumetyloformamidu i wydzielanie 7 pozostatosci alkoksymetylowych eteréw sacharozy
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wedlug wynalazku polega na tym, Zze pozostatosé te rozpuszcza si¢ w mieszaninie solanki i n-butanolu, oddziela
faze wodng z zawarta w niej sacharoza, a z fazy butanolowej wyodrgbnia si¢ reszte sacharozy przez kilkakrotna
ekstrakcje solanka, oddestylowuje si¢ n-butanol, a pozostaty osad alkoksymetylowych eteréw sacharozy traktuje
sie woda destylowanq o temperaturze 50—90°C, w celu otrzymania emulsji, ktéra nastepnie chtodzi si¢ do
temperatury 0—20°C, oddziela powstaly osad alkoksymetylowych eteréw sacharozy 1krystahzuje z acetonu,
etanolu lub innego polamego rozpuszczalnika.

W odmianie sposobu pozostatosé, uzyskang po oddestylowaniu N,N-dwumetyloformamidu, rozpuszcza si¢
w glikolu propylenowym, oddestylowuje si¢ rozpuszczalnik, rozpuszcza si¢ pozostato$é w mieszaninie solanki
in-butanolu oraz kilkakrotnie ekstrahuje solanka w celu oddzielenia sacharozy, oddestylowuje si¢ n-butanol
i krystalizuje alkoksymetylowe etery sacharozy z bezwodnego acetonu w temperaturze -40 do -70°C.

Przyktad wykonania wynalazku.

Przyktad I 200 g wysuszonej sacharozy rozpuszcza si¢ w 600 ml N,N-dwumetyloformamidu, a naste-
pnie oddestylowuje na kolumnie destylacyijnej, najkorzystniej o 6 pétkach teoretycznych, okoto 50 ml rozpusz-
czalnika. Do roztworu dodaje si¢ 60 g bezwodnego weglanu sodu i ochtadza si¢ do 50°C. Uzyskanga mieszaning
miesza si¢ energicznie i wkrapla 76,7 g eteru chlorometylowotetradecylowego, nie doprowadzajac do zakwaszenia
roztworu. Czas wkraplania nie przekracza 15 minut. Po wkropleniu, roztwér miesza si¢ dodatkowo przez 1 go-
dzine, a nastepnie droga dekantacji lub odwirowania oddziela si¢ osad soli nieorganicznych.

Z kolei, w celu usunigcia niepolamych zanieczyszczent organicznych: acetalu dwualkilowego i alkoholu,
roztwor poreakcyjny ekstrahuje sie trzykrotnie 250 ml porcjami eteru naftowego (lub heksanu). Z filtratu od-
destylowuje si¢ pod préznia N,N-dwumetyloformamid, a osad rozpuszcza si¢ w 500 cm® mieszaniny butanolu
i 5 procentowego roztworu wodnego chlorku sodu. Stosunek wagowy butanolu do S procentowego wodnego
roztworu chlorku sodu wynosi 1 : 1. Nast¢pnie warstwe wodna, zawierajaca wyekstrahowanga sacharoz¢ oddziela
sie, a pozostaty roztwér butanolowy dodatkowo ekstrahuje si¢ * szesciokrotnie 200 cm® 5 procentowego wod-
nego roztworu chlorku sodu, przez co usunigta zostaje catkowicie nieprzereagowana sacharoza. W roztworze
butanolowym pozostaja natomiast tetradecoksymetylowe etery sacharozy, zanieczyszczone toksycznym dwume-
tyloformamidem, butanolem oraz chlorkiem sodu.

W celu dalszego oczyszczenia produktdw reakcji, butanol oddestylowuje si¢ pod préznia, a pozostatosé
traktuje 1,51 gorgcej destylowanej wody o temperaturze okoto 80°C i energicznie mieszajac wytwarza sig jedno-
rodng emulsje stopionych alkoksymetylowych eteréw sacharozy w wodzie. Po ochtodzeniu oddziela si¢ osad
eter6w sacharozy i powtarza powyzisza operacj¢. Otrzymany produkt, w ilosci 140 g, jest $nieznobiatym prosz- .
kiem, stanowigcym mieszaning jedno-, dwu- i wyZej podstawionych pochodnych sacharozy i wykazuje dobre
wtasnosci powierzchniowo-czynne.

Przyktad II 200 g sacharozy rozpuszcza si¢ w 600 ml N,N-dwumetyloformamidu i oddestylowuje na
kolumnie okoto 50 ml rozpuszczalnika. Do roztworu dodaje si¢ 115 g. weglanu i ochtadza do temperatury 50°C.
Przy silnym mieszaniu wkrapla si¢ 103,8 g eteru chlorometylowooktylowego. Po oddzieleniu osadu soli nieorga-
nicznych, roztwor ekstrahuje si¢ 3-krotnie 250 ml porcjami eteru naftowego. Z filtratu oddestylowuje si¢ d dwu-
metyloformamid, a osad rozpuszcza si¢ w 300 ml glikolu propylenowego. Z kolei oddestylowuje si¢ gilkol, a osad
rozpuszcza si¢ w 500 cm® mieszaniny butanolu i 5 procentowego roztworu wodnego chlorku sodu i ekstrahuje co
najmniej 6 krotnie 200 cm® 5 procentowego wodnego roztworu chlorku sodu. Butanol oddestylowuje si¢ pod
préznia, a osad rozpuszcza si¢ w 250 cm® bezwodnego acetonu, oddzielajac przy tym (przez filtracje lub dekan-
tacj¢) pozostaty sacharoze oraz chlorek sodu. Aceton oddestylowuje si¢ lub produkt krystalizuje si¢ w tempera-
turze statego dwutlenku wegla, a pe wysuszeniu uzyskuje si¢ 130 g szklistej substancji, charakteryzujacej sig
dobrymi wlasnosciami powierzchniowo-czynnymi.

Zakres stosowania wynalazku. Sposéb wedlug wynalazku umozliwia otrzymanie czystych eteréw sacha-
rozy, pozbawionych zaréwno zanieczyszczen nieorganicznych, jak i organicznych, a w szczegdlnosci toksycznego
rozpuszczalnika.

Zastrzezienia patentowe

1. Sposéb otrzymywania alkoksymetylowych eteréw sacharozy przez reakcj¢ roztworéw sacharozy w bez-
wodnym N,N-dwumetyloformamidzie z eterami chlorometylowoalkilowymi, w ktdrych alkil zawiera 6—20 ato-
méw wegla, w obecnosci weglanu sodu, w temperaturze 0—80°C, przy stosunku molowym sacharozy do eteréw
chlorometylowoalkilowych réwnym 3 :1—1:3 inac*c_.ie oddzielanie pozostatych soli nieorganicznych oraz
ekstrakcj¢ rozpuszczalnikiem ubocznycl: produktéw organicznych, oddestylowanie N,N-dwumetyloformamidu
i wydzielanie z pozostatosci alkoksymetylowych eteréw sacharozy, znamienny tym, Ze pozostato$é rozpuszcza
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si¢ w mieszaninie solanki in-butanolu, oddziela fazg wodng z zawarta w niej sacharoza, a z fazy butanolowej
wyodrgbnia sie reszte sacharozy przez kilkakrotna ekstrakcje solanka, oddestylowuje si¢ n-butanol, a pozostaty
osad alkoksymetylowych eteréw sacharozy traktuje si¢ wodg destylowang o temperaturze 50—90°C, w celu
otrzymania emulsji, ktéra nastgpnie chtodzi si¢ do temperatury 0—20°C, oddziela powstaty osad alkoksymety-
lowych eteréw sacharozy i krystalizuje z acetonu, etanolu lub innego polarnego rozpuszczalnika.

2. Odmiana sposobu wedtug zastrz. 1, znamienna tym, Ze pozostato$é, uzyskang po oddestylowaniu
N,N-dwumetyloformamidu, rozpuszcza si¢ w glikolu propylenowym, oddestylowuje si¢ rozpuszczalnik, rozpusz-
cza pozostatos¢ w mieszaninie solanki i n-butanolu oraz kilkakrotnie ekstrahuje solanka w celu oddzielenia sacha-
rozy, oddestylowuje si¢ n-butanol i krystalizuje alkoksymetylowe etery sacharozy z bezwodnego acetonu w tem-
peraturze 40 do -70°C.

CZYTELNIA

Urzedu Patentowenon
Pl B ol




	PL78343B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


