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Sposéb wytwarzania zwigzkdéw inkluzyjnych dekstryn cyklicznych

Przedmiotem wynalazku jest nowy sposéb wytwarzania zwiazkéw inkluzyjnych dekstryn cyklicznych.

Cyklodekstryny naleza do grupy oligomerycznych wielocukréw o budowie makrocyklicznej, wytwarzanych
przez enzymatyczny rozktad skrobi za pomocg enzymu, wy tworzonego przez szczep Bacillus macerans. Cyklodek-
stryny - znane s3 powszechnie jako dekstryny Schardingera. Rzad homologiczny tworzg przede wszystkim alfa —
cyklodekstryna (cykloheksamyloza), beta — cyklodekstryna (cykloheptaamyloza) oraz gamma—cyklodekstryna
(cyklooktaamyloza). Dekstryny Schardingera tworzg zwiazki inkluzyjne z licznymi zwigzkami organicznymi,
a takze z niektérymi zwiazkami nieorganicznymi (F. Cramer, Einschlussverbindungen, Springer-Verlag, Heidel-
berg 1954; L. Mandelcom Non-stechiometric compounds, Academic Press, Nev York and London 1964; prospekt
handlowy ,,beta-cyklodextrin”, Corn Products Company, 1968).

Znany sposéb wytwarzania zwigzkéw inkluzyjnych cyklodekstryn polega na dzialaniu wigczanymizwigz-
kami organicznymi lub nieorganicznymi na roztwdr wodny dekstryn cyklicznych. Substancje ciekte bezposred-
nio wykldéca sie z roztworem wodnym cyklodekstryn, natomiast w przypadku substancji statych dziata si¢ ich
roztworami, na przyktad eterowymi. Substancje rozpuszczalne w wodzic rozpuszcza si¢ w roztworze wodnym
cyklodekstryny i pozostawia do krystalizacji (F. Cramer, F. M. Henglein, Chem. Ber. 90, 2561-2571 (1957).
W kazdym z tych przypadkéw woda jest niezbednym czynnikiem, posredniczacym- w powstawaniu zwigzkow
inkluzyjnych cyklodekstryn (F.Cramer, W .Saenger, and H. — Ch. Spatz, J; Am. Chem.Sec. 89, 1420 (1967).
Stosowanie wodnych roztworéw cyklodekstryn jest bardzo niedogodne ze wzglgdu na trudny proces oczyszcza-
nia powstajacego zwigzku inkluzyjnego od substratéw. Wedtug stosowanej dotad metody, oczyszczanie polegato
na przemywaniu zwigzku inkluzyjnego zimna woda, co jednakze prowadzito do usuwania z produktu jedynie
niezwigzanej cyklodekstryny. Nadmiar drugiego sktadnika substancji wlaczonej pozostaje nieoddzielony lub

oddzielony niecatkowicie. Zanieczyszczen zwigzku inkluzyjnego nadmiarem organicznej substancji wiaczanej nie
mozna usungé takze przéz dziatanie rozpuszczalnikéw organicznych. Przemywanie rozpuszczalnikami organi-

 cznymi zwiazku inkluzyjnego, na przyktad beta-cyklodekstryny ze styrencm lub chlorkiem winylidenu, akryla-
nem metylu, metakrylanem metylu, chlorkiem allilu, acenaftylenem, zawsze prowadzi do catkowitego wyptuka-
nia substancji wtaczanej z beta-cyklodekstryny. Poza tym, wodne roztwory cyklodekstryn nie pozwalajg na
wytwarzanic zwigzk 6w inkluzyjnych z substancjami reagujacymi z wodg.
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Sposdb wedlug wynalazku, pozbawiony wyzej wymienionych wad, polega na ogrzewaniu 5. 5007 roztworn
cvklodekstryny w dwumetyloformamidzie z organicznym zwiazKiem wigezanym, zwlaszeza ze zwigzkiem chlo-
rowcopochodnym Jub aromatycznym, do temperatury od okoto 50°C do temperatury wrzenia mieszaniny reak-
cvinej.
) Jako zwiyzki wlyczane slmuw sig wszystkic zwigzki organiczne tworzgce 1w1.yk| inkluzyjne 2 tha t\"\l\)-
dekstryng z roztwordw wodnych, bez ogrzewania. Korzystnymi zwiazkami wlaczany mi sa zwiazki chlorowcopo-
chodne lub aromatyczne.

Niczwykte zachowanie si¢ beta- Lyklodukﬂlrynv W roztworze dwmm tvloformamidu, polega na jej krystaliz-
acji. po ogrzaniu do temperatury okoto 100°C, przy czym po ochtodzeniu roztworu wydzielony osad krystali-
czny ponownic ulega rozpuszezeniu. Nicoczekiwanie stwierdzono, ze proces krystalizacji na goraco z dwumetylo-

formamidu mozna wykorzystaé do wytwarzania zwigzkéw inkluzyjnych, jézeli obok cyklodekstryn do roztworu -

dwumetyloformamidu zostang wprowadzone réwniez inne zwiazki chemiczne (substancje wtaczane). Nicktére
z tych zwigzkoéw, takie jak na przyktad chlorek winylidenu, przyspieszaja proces krystalizacji, ktéry moic prze-
biega¢ juz w temperaturze okoto 50°. Krystalizujaca na goraco w tych warunkach cyklodekstryna zawiera
zwigzang inkluzyjnie substancje wtaczana. Powstajacy krystaliczny zwiazek inkluzyjny mozna przemywaé gora-
cyni dwumctyloformamidem, ktéry rozpuszcza zaréwno niezwigzang cyklodekstryne, jak i nadmiar substancji
wilaczanej.

Przedmiot wyna]aLku ilustruja podane nizej przyktady wykonania, nic ograniczajac Jego zakresu.

 Przyktad I. Sporzadzono 20% roztwdr beta-cyklodekstryny w dwumetyloformamidzie, a nastgpnie
dodano 1,1,2,2-czterochloroctan w ilosci 1:1 wagowo, w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny. Roztwor
ogrzewano do temperatury 100°C i oddzielono na saczku; na goraco wydzielony krystaliczny osad. Bezposrednio
po odsaczeniu osad przemyto nadmiarem goracego dwumetyloformamidu, a nastepnie zimna wodg. Otrzymano
zwigzek inkluzyjny beta-cyklodekstryny z czterochloroetanem.

Widmo w podczerwieni wytworzonego produktu pokrywa sie z widmem czyste] beta-cyklodekstryny. Ana-
liza elementarna wykazata, Ze produkt zawiera 10,48% chloru, co-oznacza zawartosé 1 mola substancji wiaczanej
na 1 mol beta-cyklodekstryny.

Przyktad II. Sporzadzono 5% roztwdr beta- cyklodckstryny w dwumetyloformamidzie, a nastgpnie
dodano 1,2-dwubromoetan w ilosci 1:1 wagowo, w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny. Roztwér ogrze-
wano do temperatury wrzenia mieszaniny reakcyjnej, po czym oddzielono na sgczku na goraco wydzielony,
krystaliczny osad. Osad przemyto goracym dwumetyloformamidem izimna woda. Otrzymano zwigzek inkluzyj-
ny beta-cyk]odekstryny z dwubromoetanem, zawierajacy 0,35 mola 1,2-dwubromoetanu na 1 mol beta- LykIOdbk
stryny.

Przyktad Il Sporzadzono 50% roztwdr beta-cyklodekstryny w dwuinetyloformamidzie, a nastgpmc
dodano o-dwubromobenzen wilosci 1:3 wagowo, w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny. Roztwdr
ogrzano do temperatury 50°C i po przemyciu wytraconego osadu otrzymano zwiazek inkluzyjny beta-cyklodek-
stryny z dwubromobenzencm, zawierajacy 0,23 mola o-dwubromobenzenu na 1 mol beta-cyklodekstryny.

Przyktad 1V. Sporzadzono 50% roztwor beta-cyklodekstryny w dwumetyloformamidzie. a nastgpnie ‘

dodano ‘m-dwuchlorobenzen wilosci 1:1 wagowo, w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny. Roztwor
ogrzano do temperatury 80°C i po przemyciu wytraconego osadu otrzymano zwigzek inkluzyjny beta-cyklodek-
stryny z dwuchlorobenzenem, zawierajacy 1,04 mola m-dwuchlorobenzenu na I mol beta-cyklodekstryny.

Przyktad V. Sporzadzono 20% roztwor beta-cyklodekstrvny w dwumetyloformamidzie, a nastgpnie
dodano bromebenzen w ilosci 1:5 wagowo, w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny. Roztwér ogrzano do
temperatury 100°C i po przemyciu wytraconego osadu otrzymano zwigzek inkluzyjny beta-cyklodekstryny
z bromobenzenem, zawicrajacy 1,08 mola bromobenzenu na 1 mol beta-cyklodekstryny.

Przyktad VI Sporzgdzono 5% roztwdr beta-cyklodekstryny w dwumetyloformamidzie, a nastgpnie
dodano o-chlorofenol w ilosci 1:3 wagowo w stosunku do wagi suchej beta-cyklodekstryny.-Roztwdr ogrzano do
wizenia i po przemyciu wytrgconego osadu otrzymano zwigzek inkluzyjny beta-cyklodekstryny z chlorofenolem,
zawierajyey 1,23 mola o-chlorofenolu na 1 mol beta-cyklodekstryny.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania zwigzkow inkluzynych dekstryn cyklicznych z roztworéw, znamienny tym,
ze 5--50% roztwor cyklodekstryny w dwumetyloformamidzie ogrzewa sig z organicznym zwigzkiem wigczanym,
zwhaszcza ze zwigzkiem chlorowcopochodnym lub aromatycznym, do temperatury od okoto 50°C do tempera-
tury wrzenia mieszaniny reakcyjncj. -

Prac Poligraf, UP PRL nak+ad 120 + 8
Cena 45 zt R



	PL109852B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


