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相转移催化合成蔗糖醋
‘

蔗糖棕搁酸醋的合成

汪光武 何濒锦 李长文

华侨大学应用化学系
,

泉州

摘要 在合成蔗糖棕搁酸酷中采用相转移催化的基本原理和方法 考察了反应时间
、

反应温度
、

原料的不同配比和催化剂用量对蔗糖棕桐酸醋重量产率的影响 得出反应时间为
,

反应温度为
。℃

,

原料棕桐酸甲醋和蔗糖的摩尔配比为 。 ,

催化剂用量为棕桐酸甲酷摩尔数的
。 。 。时

,

其蔗搪棕桐酸醋产率是 产物经纯化后测定
,

所含蔗糖棕桐酸单醋与棕桐

酸甲醋分子比为
, · ·
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,
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,

棕桐酸甲酷
,

相转移催化
,

合成
,

催化剂

分类号
·

蔗 糖脂肪酸醋 简称蔗糖酷 是联合国国际粮农组织和世界卫生组织

推荐使用的及 目前世界各国普遍使用的食品乳化剂之一 它是一类具有较宽

的 值
,

可作为 型与 型乳化且无毒的非离子型表面活性剂
,

广泛应用于食品
、

日化
、

医药及其它工业部门 近年来发现蔗糖多醋 酷化数
,

代替食用油脂
,

不但不产

生热量
,

且能以胶束形成包结血液中胆固醇
,

将其排出体外
,

从而降低血液胆固醇浓度 因此
,

它是当今世界上颇为引人注 目的治疗食品之一 随着我国人民生活水平普遍提高
,

人们对食

品要求也趋向多样化
,

简便化
,

营养化 当然对食品添加剂的乳化剂需求量也随之剧增 福建

闽南是我国蔗糖主要产区之一
,

且纯度较高
,

价格较低廉
,

经深度加工为蔗糖醋
,

可提高其

经济和社会效益 蔗糖醋的种类繁多
,

近年来国内外仍继续在研究与开发新的合成途径
,

谋求

达到降低成本提高质量 我们用相转移催化的原理及应用醋交换亲核取代的反应机理
,

在合

成了蔗糖硬脂酸醋 〔
, ,及蔗搪油酸醋 〔幻的基础上

,

进一步探索在无毒溶剂下用相转移催化法合

成了 值较大 约 的蔗糖棕搁酸醋 并通过正交试验
,

考察了其最优化的合成条

件
,

获得较目前国内用无溶剂法合成蔗糖棕搁酸酷‘ ,所得结果更好的研究成果 至今
,

用相转

移催化合成蔗搪酷的研究方法
,

国内外文献中未见报道过 这种方法的最大特点是设备简单
,

反应条件温和
,

反应时间短
,

产率较高
,

其产品单醋含量亦较高

相转移催化合成蔗糖棕桐酸醋的反应式为
‘

, 本文 ”
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一
一

林 无水

,

式中
“ , ”号为生成蔗糖二

,

三醋时脂肪酸的结合位置
,

其反应机理已有探讨
,

不再赘述‘
,‘

实验部分

试剂与仪器

试剂 棕搁酸
,

上海化学试剂公司分装厂 甲醇
,

中国杭州化学试剂厂 蔗

糖
, 一

丙二醇
,

中国上海试剂一厂 葱酮
,

上海试剂一厂
“

相转移催化剂

号
,

自制提纯

仅器
一

型红外分光光度计 美国 型紫外分光光度计 上

海 型显微熔点测定仪 北京 元素分析仪 美国

蔗糖棕搁酸醋的制备

在 三颈烧瓶中
,

加入 蔗糖粉末
,

无水 及
“ ,

棕搁酸甲醋
,

混匀后再加入
, 一

丙二醇
·

装上回流冷凝器及电动搅拌器
,

在减

压和 一 ℃ 下不断搅拌加热反应
,

反应过程先蒸出生成的甲醇和部分溶剂 再加入少

量水 约
,

继续于 ℃搅拌 此时过量蔗糖可溶于水中
,

并在 一 ℃
,

条件下减压蒸馏出
, 一

丙二醇到绝大部分蒸出 得到蔗糖棕搁酸醋粗品
,

将粗品先用

饱和 溶液温热溶解洗涤 一 次
,

分出上层固型物 吸滤
,

得到白色蜡状固体
,

于 ℃真

空干燥
,

获得蔗糖棕搁酸醋约
,

产率 按单醋计 约 经薄层层析分离与鉴定 〔。
,

其中单酷按原料棕搁酸甲酷与蔗糖单醋分子比为 若在薄层层析时显示有棕

桐酸甲酷的斑点
,

则可用适量乙醚回流热萃取未反应的棕搁酸甲醋
,

进行纯化处理

实验最优化条件的选择及产品鉴定

实验最优化条件的选择 —正交试验 为了考察所选择的相转移催化剂应用于合成
蔗糖棕搁酸醋的可行性及其得到较高产率的最优条件

,

先做了不加 相转移催化剂 与加

入 的对 比实验
,

发现在相同反应时间及温度条件下
,

不加 的产率低
,

而选用几种

进行相同条件的对比实验
, “

产率较高 在这个基础上再进行正交试验
,

依据实验

结果
,

选出最佳条件 其正交试验条件
,

采用控制反应温度在 ℃条件下
,

无水碳酸钾与

棕搁酸甲酷的摩尔比 。酸钾游润酸甲 为
, ·

其它可变因素见附表

附表 正交试验因素及水平
, ‘

表。

因 素
惊润胶甲。 , 限 盆 ·

惊悯 甲 ,盯 ‘

获 、溶荆 吕

①表中在进行正交试验时棕桐酸甲醋用量均为
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根据上述正交试验因素及水平
,

进行 , ’ 正交试验
,

并将每次正交试验所得棕搁酸蔗糖

醋提纯后进行薄层层析鉴定
,

测定主要产物蔗糖棕搁酸单醋的 ‘值 所用展开剂为氯仿 甲

醇 冰乙酸一 。
,

显色剂为每 硫酸中含 葱酮
,

在 ℃加热显蓝绿色 各次

所得单醋的 双‘值分别为
, , , , , , , , ,

其 ‘平均值为
,

同文 〔 〕记载其蔗糖棕搁酸单醋的 ‘一 或 因单醋的同分

异构体而异 基本一致

由正交试验选出最佳条件为 反应温度为 ℃ 破胶铆袜铆‘ 一
, 棣润妙即翻。

,

,
‘“ 捺栩朴一

, 旅铆洲 一
,

溶剂用量为蔗糖摩尔数的 倍 反应时

间 因正交试验所用原料很少
,

操作过程物理损失较大
,

故我们选择最佳条件的 倍量进行

制备合成
,

其产率为
·

蔗糖棕祠酸醋的定性与定量分

析鉴定 蔗糖棕桐酸酷经提纯后的产

品
,

测定其红外光谱 压片 如附图

所示

从谱图中可以看出 一 基的 鲡
为 一 , 一

,

一 一 基

嵘材与 嵘石分别为 。 一‘ , 一 ,

基 比 为 。 一‘ 一

一 一

键 心决和 心乙二
,

与 一 基构成

一 一

基特征吸收为 一 , ,

一‘ , 一‘ 一 基 黔
为 一 ’ , 一 ’ 一 基

蜘为
一‘ 一 基 占黔

,

为
一 ’ 一

,

一 一基嘟与 趁翻为
一 ’, 一‘ 一

, ,

的峰为 一 ’ ,

与文献谱图记载

基本一致 蔗糖在 一 ’处无吸收

棕搁酸甲醋在 。 一‘处无吸收
,

而蔗

糖棕桐酸醋在这两处都有强吸收 说明

蔗糖与棕搁酸甲醋发生反应生成了蔗糖

棕搁酸醋

在对蔗糖棕桐酸醋进行定量分析

时
,

因蔗糖棕搁酸醋合成物中的主成分

为单醋
,

故下面只需测定经分离提纯后

其单醋的碳氢组成 仪器本身误差

理论值为 砒

蔗褚

蔗籍棕相酸幽

之一 一 ,

附图 红外光谱图

实验获得 分子中碳氢质量比为 。

断一 。
理论值与实验值基本一致
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结束语

用相转移催化法合成蔗糖棕桐酸醋
,

较 目前国内报道的无溶剂合成法制备蔗糖棕桐

酸醋好 其优点是设备简单
,

反应条件温和
,

反应时间短
,

且产率较高
,

能达到所设计新合成路

线的预期目标

本课题为系列研究
,

从我们实验的结果分析
,

随着脂肪酸碳链的缩短
,

用相转移催化

合成法
,

其反应温度趋于降低的倾向 有关这一点
,

我们将在进一步对较短碳链脂肪酸合成蔗

糖脂肪酸酷时
,

作深入探索

本文的红外光错浏定
,

承蒙黄进所
、

兰心仁同志代劳
,
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