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Sposob zwiekszania iloSci mentolu w olejku mietowym
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Przedmiotem wynalazku jest spcsob zwigksza-
nia iloSci mentolu w. olejku mietowym przez re-
dukcje zawartego w nim mentonu.

Znanc sg rézne sposoby zwiekszania ilo§ci men-
tolu w olejku mietowym oparte na redykecji za-
wartego w nim mentonu do mentolu. NajczeSciej
do redukcji mentonu do mentolu stosuje sie wo-
dér ,in statu nascendi” otrzymany przez dziata-
nie sodem metalicznym na wode lub inne zwiagzki
chemiczne =zawierajyce grupe OH. W zwigzku
z powyzszym wszystkie znane i stosowane spo-
soby redukcji mentonu do mentolu zakladajg koc-
nieczno§¢ dodawania do olejku mietowego w celu
wywotania redukcji, oprécz sodu metalicznego,
réwniez wody lub alkoholu jako protonodawcy.

W gznanych sposobach w celu zlagodzenia gwal-
towno$ci reakcji redukcji stosuje sie czesto do-
datek réznych substancji chemicznych, dzialajg-
cych jako moderatory np. parafiny ptynnej, chlor-
ku amonowego, stearynianu amonowego itp. Wpro-
wadzenie wymienionych dodatkéw wplywa z dru-
giej strony niekorzystnie na proces, gdyz usuniegcie
ich podczas/oczyszczania produktu reakcji wymaga
dodatkowych zabiegbw i powoduje zwigkszenie
strat produkcyjnych.

Poza tym w wiekszo§ci stosowanych metod za-
leca sie¢ prowadzenie redukcji mentonu w tempe-
raturze stosunkowo niskiej, nieznacznie powyzej
0°C, a to w celu zlagodzenia przebiegu reakcji,
jak tez przeciwdziatania tworzeniu sie izomer6w
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mentolu. Poza tym, mimo stosowania specjalnych
warunkéw, mentol otrzymany znanym sposobem,
zawiera zawsze 8—12%o izomer6éw mentolu o ni-
skich temperaturach topnienia, co wutrudnia lub
uniemozliwia uzyskiwanie mentolu, przez wykry-
stalizowanie go z otrzymanego wysokomentolo-
wego olejku mietowego uprzednio redukowanego.

Wreszcie wiekszo§é znanych metod zaklada ko-

“niecznoéé jednorazowego wkladu calej ilo§ci sodu

matalicznego, potrzebnego do redukcji zalozonej
szarzy uzytej do przerobu, co bardzo zwieksza
niebezpieczenstwo wybuchu podczas redukcji
w wypadku przedostania sie do masy reagujacej
zbyt duzej ilo$ci protonodawcy.

Spos6éb wedilug wynalazku usuwa lub lagodzi
wiekszo§¢é wad, metod redukcji mentonu do men-
tolu sodem metalicznym, a poza tym w poréwna-
niu do znanych metod jest bardziej ekonomiczny.

W sposobie wedlug wynalazku, jako — proto-
nodawce przy redukcji mentonu stosuje sie wy-
lacznie naturalny mentol zawarty w olejku mieg-
kowym poddawanym redukcji, przy czym do
olejku mietowego dozuje sie s6d metaliczny por-
cjami lub w spos6b ciggly, utrzymujgc tempera-
ture reakcji w granicach 94—102°C.

W powyzszych warunkach séd reaguje z grupg
OH mentolu naturalnego zawartego w olejku two-
rzagc mentolan sodowy. Wydzielajacy sie podczas
tej reakcji wodér ,in statu nascendi” reaguje
z kolei z grupg karbonylowa mentonu redukujgc
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go do mentolu. Teoretyczna ilo§¢ mentolu proto-
nodawcy, konieczna do przeprowadzenia procesu
redukcji 1 mola mentonu wynosi 2 mole mentolu.
Uwzgledniajac - fakt, Ze mentol otrzymany z re-
dukcji mentonu réwniez reaguje z sodem metalicz-
nym, zawarto§é naturalnego mentolu w olejku
mietowym poddawanym redukcji musi réwnaé sie
ilo§ci mentonu redukowanego. Poniewaz olejek
mietowy i otrzymane z niego frakcje z reguly
zawierajag wiecej mentolu naturalnego niz mento-
nu, spos6b wediug wynalazku moze by¢ stosewany
do redukcji wszystkich olejk6w mietowych.

Po zakonczeniu redukeji, olejek przemywa sie
wodg do reakcji obojetnej, przedestylowuje z parg
wodng i po odwodnieniu otrzymuje olejek o wy-
sokiej zawarto§ci mentolu.

Jak wykazuje analiza chromatograficzna, 1-men-
tol poéisyntetyczny uzyskany sposobem wedtug
wynalazku zawiera o polowe mniej izomeréw od
mentolu uzyskanego na drodze redukcji mentonu
wedlug znanych metod.

Mozno§é prowadzenia redukcji bez dodatku
obcych chemicznie protonodawcéw i moderatoréw
pozwala na dwukrotne zwiekszenie przerobu olej-
ku mietowego na tej samej aparaturze.

Mozliwo§é prowadzenia reakcji w temperaturze
okolo 100°C skraca czas trwania redukcji, a dzieki
dozowaniu sodu malymi porcjami odpada niebez-
pieczefistwo wybuchu.

Przyktad Do reaktora zatladowano 120 kg
olejku mietowego o zawartoSci 49,80 mentolu
i 27,7°% mentonu, po czym uruchomiono mieszadto
i calo§¢ podgrzano do temperatury 96°C. Po do-
daniu pierwszej porcji sodu (okolo 300 'g) tempe-
ratura reakcji wzrosta do 102°C, po czym zaczela
opadaé, Po spadku iemperatury do 98°C dodano
nastepng porcje sodu. Wahania temperatury w cza-
sie dozowania mie§cily sie w granicach 96°—102°C.
Czas dozowania sodu porcjami wynosil 3 godziny
40 minut.

Nastepnie dodano reszte sodu metalicznego obli-
czonego teoretycznie z zawarto$ci mentonu w olej-
ku mietowym. W sumie ilo§¢é dozowanego sodu

wyniosta 10 kg. Po dodaniu ostatniej porcji sodu,

mase reakcyjng ochtodzono do 90°C, po czym wy-
taczono mieszadlo. Stwierdzono obecno§é drobnych
kuleczek sodu nieprzereagowanego. Wobec tego
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uruchomiono ponownie mieszadlo na 15 minut.
Po uplywie tego czasu zatrzymano mieszadlo,
stwierdzono nieobecno$é sodu i woéwczas rozpo-
czeto dodawanie wody w iloSci lgcznej 150 1
w celu rozkladu mentolanéw sodu i usuniecia
powstajacego lugu sodowego. Podczas dodawania
wody temperatura spadia do 60°C. Warstwe wodna
po odstaniu spuszczono, a mase reakcyjng prze-
ptukano 2-krotnie woda (po 100 1).
Olejek z wodg z ostatniego plukania zaladowano
do aparatu destylacyjnego i poddano destylacji
z parag wodng. Destylacje przeprowadzono w ciggu
8 godzin. Wode aromatyczng zebrano i oddestylo-
wany z niej olejek dotaczono do olejku z desty-
lacji. Olejek odwodniono bezwodnym siarczanem
sodowym i przesgczono. -
Otrzymano 114,2 kg prawie bezbarwnego olejku
mietowego (redukowanego), co stanowi 95,1% wy-
dajno$ci w stosunku do olejku uzytego do redukcji.
Olejek zawieral 70,4°% mentolu i. 3,08% mentonu.
Z otrzymanego olejku uzyskano nastepnie przez
wymrozenie 21,8 kg surowego mentolu i 90,3 kg
olejku odciekowego o zawarto$ci 65,8%/0 mentolu.
Mentol po wysuszeniu zuzytkowano jak mentol

naturalny. Otrzymanym olejkiem odciekowym
wzbogacono w mentol nisko-mentolowy olejek
mietowy.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b zwiekszania ilo§ci mentolu w olejku
mietowym zawierajagcym menton na drodze re--
dukcji mentonu do mentolu za pomocg wodoru
wytworzonego w $rodowisku reakcyjnym dzia-
laniem sodu metalicznego na alkohol, znamien-
ny tym, ze jako alkohol stosuje si¢ mentol
naturalny zawarty w olejku mietowym pod-
dawapym redukecji.

znamienny {ym, zZe
redukcje prowadzi. sie w temperaturze 94—
102°C.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze do olejku poddawanego redukecji wprowadza
sie s6d metaliczny porcjami lub w sposéb
ciagty.
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