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相转移催化合成蔗糖醋
‘

蔗糖月桂酸醋的合成

汪光武 何濒镐 廖 洁

华侨大学系应用化学系
,

泉州

摘要 研究了合成蔗糖月桂酸醋中采用相转移催化的基本原理和方法
,

考察反应时间
,

原料的不

同配比和催化剂用量对蔗糖月桂酸醋产率的影响
,

得出反应时间为
,

原料配比为 摩尔

数
,

催化剂用量为月桂酸甲醋摩尔数的 时
,

其蔗糖月桂酸酷产率 写
,

产物经纯

化后测定
,

蔗糖单月桂酸酷按每克产品含蔗糖月桂酸单酷的摩尔数与理论计算的摩尔数之比为

关键词 蔗糖醋
,

蔗糖月桂酷醋
,

月桂酸甲醋
,

相转移催化
,

蔗糖单月桂酸醋
,

催化剂

分类号

蔗糖醋的制造方法及其相转移催化的可能机理
,

我们在文 〔 〕已介绍过 本法是采用相转

移催化进行醋交换合成蔗糖月桂酸酷“ 〕
,

其反应如下
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国卜

国国
口
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玩
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实验部分

试剂及仪器

蔗糖
,

工业用一级白沙糖 月桂酸 甲醋 自制 混合醇 自配
,

无毒 相转移催化剂 号 简

称
“ ,

自制 无水 上海试剂一厂
, 一

型
,

红外分

光光度计 美国 仪 美国 型可见紫外分光

光度计 上海 型显微熔点测定仪 北京

最优化条件的选择 —正交试验
〔习

为了考察所选择的相转移催化剂应用于合成蔗糖月桂酸醋的可行性及其得到较高产率的

, 本文
一
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最优条件
,

进行正交试验
,

依据实验结果
,

选出最佳条件 控制反应温度在 一 ℃的条件下

及
,

加入无水 厂
,

为月桂酸甲醋摩尔数的
,

其它有以下可变因素

根据上述正交试验因素及水平
,

进行
, 屯
正交试验 见附表

,

将所得产品进行薄层层析

鉴定
,

测定主要产物蔗糖月桂酸单醋的 ‘值
,

所用展开剂为
,

冰醋酸
, ,

,

显色剂为质量分数为 葱酮硫酸溶液
,

在 ℃加热显兰绿色
,

各次所得单酷 值

分别为
,

由正交试验看
,

其最佳

条件为月桂酸甲醋与蔗糖的摩尔数比为 月桂酸甲醋与
‘

的摩尔数比即
“

用量 二
。

为
,

溶剂用量 混合醇用量即为蔗糖摩尔数的倍数 为 倍
,

反应时间

为 正交试验时因反应物量少
,

物理损失较大
,

故按最优条件扩大 倍量反复试验
,

出现

较 好的重现性和产率

附表 正交试验因素及水平表

月桂酸甲酷

水平 蔗糖

摩尔比

二 ‘ ”用量

。

用相转移催化合成蔗糖月桂酸醋实验‘
毛 ,

,

取月桂酸甲醋 与 蔗糖粉溶于 混合醇 无毒

溶剂 中
,

加入
“

及 无水 于 四 口烧瓶中
,

在搅

拌下控制温度为 一 ℃
,

反应
,

生成的甲醇在边反应边水泵减压下几乎被全部蒸出
,

酷化完毕
,

先蒸去大部分溶剂
,

加入 蒸馏水
,

在 ℃加热搅拌
,

使大部分双醋

转化为单酷
,

同时使未反应的蔗糖溶解
,

即得粗蔗糖月桂酸醋
,

粗品含有未反应蔗糖
,

少量未蒸

出溶剂
,

钾盐及催化剂

粗蔗糖月桂酸醋的纯化
,

用饱和 溶液直接将产物洗涤
,

静置
,

分出上层固型物
,

抽

滤
,

再用适量乙醚回流热萃取
,

吸滤
,

除去 乙醚及未反应的月桂酸甲醋
,

得到白色片状固体
,

于

℃下减压真空干燥
,

得月桂酸蔗糖醋
,

产率为 按单醋计

所得产物经红外光谱鉴定
,

并与蔗糖及月桂酸甲醋红外光谱对照
,

见图 一
,

证明梭基接

到了蔗糖分子中 薄层层析不出现月桂酸甲酷的斑点
,

只有蔗糖月桂酸酷的斑点 〔 〕 图 元

素碳氢分析的结果等
,

均鉴定了蔗糖月桂酸醋的生成

从以上的谱图可看出 图 蔗糖在
一‘处有一个 基峰

,

而在 一 ’处没有

基峰
,

从 图 月桂酸甲醋看
,

在 一‘处有 一 基峰
,

从合成的蔗糖月桂酸醋谱

图 图 上看
,

在 。 一‘处有
一

基峰
, 一 ‘ , 一 ‘处有

一 , 一

的

心育与 心补峰
, 。 一 ‘处有 基峰

, 。 一 ’ , 一 ’为
,

基的 占之材与 心盏

峰
, 。 一 ‘ , 。 一 ‘为一 一 一 基上 滚君毛与 心阮峰

一 ’ , 一‘ ,

“ 一 ‘是
一

基上 晚
一。峰及 咋 峰

, 一 ‘为
一 。一

峰 说明梭基接到蔗糖分子中
,

以及蔗糖月桂酸酷所具有的基本结构特征 薄层色谱的重现性
,

也证明了生成的蔗糖月桂酸
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醋结构性质及纯度较一致
,

值基本相同

叉以卜洲

, 一 ,

月桂酸甲酷红外吸收光谱

心
图

一 ,

蔗糖红外吸收光谱

。

、一︸、︸一一一引︺﹃一﹄

,
尸,

蔗糖月桂酸醋红外吸收光谱 图 薄层色谱

蔗糖 月桂酸甲酷 蔗糖月桂酸醋

尸一︸一尸一
月

一

碳氢分析结果 仪器本身误差 实验获得分子中碳氢质量比为 。 ,

而

理论上则为
, · ·

实测碳氢百分比与理论计算基本一致

产品参照文 〔 〕进行了蔗糖脂肪酸醋的含量测定
,

测得蔗糖月桂酸单醋为按每克产品含蔗

糖月桂酸单酷的摩尔数与理论值的摩尔数之比为
,

·

、扮
厂 、

结论
’户 ,

用相转移催化及无毒混合溶剂合成蔗糖月桂酸醋的方法
,

合成路线先进
,

工艺简单
,

反应
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时间短
,

降低了高沸点溶剂回收的能耗
,

且产率高
,

单醋含量高
,

对于食品和医药等工业的应 甲

范围及安全性
,

更具有广泛前途
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