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El presente invento se refiere a un procedimien
to para la separacidn en estado de pureza y la recuperacidn
esencialmente cumtitativa de &steres de azucar y de materialeL
iniciales sin reaceionar o ¢que han reaccionado en parte (inclu
yendo, con la sacarosa, tembién los ésteres aslquilicos inferio-
res de deidos grasos saturados y sin saturar de 64 30 dtomos
8e carbono, o triglicéridos y glicéridos parciales, naturales p
sintéticom) partiendo de una mezcla que los contiene, y obteni
dos en la transesterificacidn o interesterificacidn de sacaro-
sa por reaccidn de esta Wltima en presencie de un catelizador
bédsieo eon los ésteres slcendlicos inferiores de dcidos grasos
saturados y sin saturar que tlenen de 6 a 30 &tomos de carbono)
0 con triésteres (triglicéridos) de glicerol natursles o sinté

ticos de teles écidos aelifdticos de elevado peso molecular,

Le invencidn se refiere en particular a la S0~
paracidn de los componentes de las mezclas de reaccidn obteni-é
des, por ejemplo, por los procesos de trensesterificacidén objg
to de le patente estadounidense de Hass y otro, n~ 2.893.990 .
de 7 de Julio de 1.959, y en la patente de Vitangelo D Amato,
n- 249.329. :

En los proeesos de trensesterificacidén que proL

ducen las mezcles a las ouales se aplieca la presente invencian
tales mezclas que contienen los ésteres de sacarosa deseados 4

dcidos alifdticos saturados y sin saturar de elevado peso mol
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cular (llemados & continuaeién, de manera general, fcidos gra-

g0os), se emplean las fuentes sigrientes de radicales de los

i dcidos grasos superiores; ésteres de dcidos grasos de alcoho-
los altamente voldtiles (por ejemplo, alcenoles inferiores, cg
mo alcohol metilico, aleohol etflico, etec.), Llos deidos que

tiemen de 6 a 30 dtomos de carbono, como el dcido undeeilénied,

doido léurieo, dcido miristico, deido palmitieo, deido estedri
co, écido oleico, &cido behénico, etc. de los cuales se obtie-
! nen dsteres ds azuear de Seidos grasos individuales, y &icéri
10 dos mixtos que se presentan en la naturaleza, como aceite de

coco, aceite de pelmers, aceite palmitico, sebo, menteca de cdr

do, aceite de semilla de nabins y simileres, bien como tales g
| nidrogensdos, o mezclas de los mismos, de los cueles se obtie
nen ésteree de azucar de distintos &cidos grasos, & los cualeg
15 nos referiremos como & "ésteres mixtos de agicar solubles en
agua®.

' Los 4cidos de grasas y aceites gue contienen de

6 a 30 4tomos de carbono, seturados o sin ssturar, son general

mente preferidos como materias primas. variendo convenientemen

i . I
. 20 | $e ciertos parédmetros y las proporeiones de mase entire los resgg

tivos, se obtienen los distintos dsteres de azucar.

Por otre parte, el uso de una mayor proporciéq
de metilester de dcido graso con relacidn a la sacarosa condude
a la obteneidn de polfesteres de azucar.

25 En particular, para realizar la transesterifi-

cacidn, se hace reaccionar la sacarosa con los ésteres metili-




280733

cos de doido graso o con los glicéridos mixtos que existen en

la natureleza, en dimetilformavida o sulfdxido de dimetilo como

disolventes de reaccidn, en nresencia de carbonzto potédsico
enhidro u otro eatalizador bdsico. La durscién de la reaccidn
68 mentenida dentro de los limites de 6=12 horas, estando com-

prendide preferiblemente la temperatura de reaccidén entre 90 y

95%¢, La reaccidn es conducida a presidén normael cuendo se emplean

glicéridos que existen e la nptureleze. Uespuds de la evapor%
cidn del disolvente, queda una masa residual que, ecuando se h
10 - usado el éster metilico u otro éster alquilico inferior de un
solo 4eido, se compone del monodster o de polidsteres, y mez—

i clag de ellog, del fcido graso y de sacerosa, de sacarosa en

exceso y del éster alqullico sin reaccionar del dcido graso.

Cuando se amplea una mezcla de glicdridos que

15 existen en la naturaleza, la masa de la reaccidn contendrd &s-

teres de agficar, sacerose en exceso y una fraccién constituidJr
por monoglicéridos, diglicéridos y triglicéridos sin reacoio-!

nar, llaméndose e continuacién esta fraccidn, a veces con el

) nombre de "hemiglicéridos". En cualquier caso, le masa contied
20 ne otras impurezas (Jabones, etco) y cantidades variables de
disolvente..

Ll objeto general de lp presente invencidn es

el de proporeionar un método sencillo y econdmico para separar

y recuperar cusntitativemente Sgteres de azdcar en estado de

25 pureza y realizar la recuperacidén de la sacarosa sin reaocion%.\',
o de los ésteres metilicos sin reaccionar de los deidos grasor,

l

i
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y de los hemiglicéridos (cuando para la transesterificacidn se

| empleen triésteres de glicerina) de un grado de pureze tal que

I pueden volver a ser empleados en el proceso de vreparacidn o
usedos eomo tales pvara otros fines.

5 i“n comparacidn con los métodos conooidos de pu-
rificacién de éateres de azicar, el proceso de la presente in-

venoidn of rece importantes ventsjas, especialmente en lo que

cacierne la posibilidad de aplicacidn industrial y la calidead
del producto £inal y de los productos de reeuperecidn.

10 Entre los métodos conocidos de separacién, pue-

de mencionarse el proceso por el cual la mase de reaccién, pr

via evaporacidn del disolvente, es tratada con tres o cuatro

veces su propio peso de sgua, operacién seguida de la adicidn
de cloruro de sodio. Luego la mezcla es calentada a 80-90°.

15 &l dater de amiecar y todas las sustancias poeco solubles en agya
96 separesn, formendo una cape superior densa y oleosa, mien-
i tras que la sacaroge gin reaccionar, la sel y la mayor parte

{

del disolvente residual de la reaccidn pasa a la cape acuosa |

inferior. &l éster de azlicar es recuperado de la cepa superior
- 20 oleose, previa evaporacidn hasta la sequedad y purificacidn
- con disolventes. La desventaja de este método es la de que per
drce una dense capa o0leosa que comtiene no sdlo los ésteres
de azicar, sino tembién solucién salina, sacarosa y Sésteres mg
t{licos de écidos grasom, por lo cual, al secar, los prod‘uctoga

25 | son impuros.

Ho es entonces posible separar la sacarosa sin
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reeccionar de log dsteres de agiicar disolviendo les masas de

| resccifén en disolventes organicos (acetona, metilisobutileceto~

na, ete.) que disvelven los éateres de sacercss, pero no la sg-

earosa, porque esta Ultime se encuentra en un estado de divi-

5 | sidn ten fina que es précticemente infiltreble, ineluso con 1g

| eyude de tierrss de insuorio (diatomite, etes).

Otro método conoeido de separacién prevé la fu-
gidn de la mezola seca de reamccidn & 100~120%2C. seguide de la
adicidén de pequefias cantidades de agua pars formar un gel. Se

10 efiade entonces un disolvente hirviendo, a conseeuencia de lo

oual los ésteres de sacarosa pasan & solucién y queda la saces

rose que eristaliza. Previa eliminacién por filtracidn de la

sacerosa cristalizeda, se enfria la solucidn a temperstura am-
i blente y el éster de eziicar precipite en la mase sélida y se
15 pglomera, produciendo una mase dura. Se separa de la solueidn
la mase precipiteda y se eveporan embas haste la sequedad.

Le solucidn, previa evaporecidn, deja wn pro-

ducto que es molido com dAificulted y de menera incompleta.
ste dltimo método tiene veries desventajass |
20 En primer luger, la separacién de la sacarosa sin resccioner

es incomplete, ya que los disolventes usados son psrcimlmente

miscibles en agua, y odemde se encuentren siempre dificultedesd

2Lhle l
en su filtracidn. Los éstercs de aglocsr seperedos de un disol
: l
vente casi anhidro estén presentes en forma de pasta sflida,

25 dificil de filtrar y de menipular, conteniendo ademds varias

sugtencies extrefias.




En el disolvente queds une pasta siruposs, de

la cual es difieil recuperer los metilésteres sin reaccionar

de los 4cidos grasos. En este proceso, la temperatura de fusidn

de la mase de reaccidén es prdxims a la de descompbsicién, de

5 modo que, & comsecuencia de ello, se obtienen productos deeco
rados. Ademis, es hecesario regular constante y rigurvsamente
la edicién de agia, porque si el agna es inguficients, una'p
te de le sacarosa queda en lo masa fundide obienidae &l evapo-

i  rarse la solucidn, mientras que, si hey demesisia agua, la sew

10 carose se separa en forms de jarabe y une parte de ella queda
en la cepe de disolvente, ya que los disolventes usados son
~ parcielmente miscibles en agna.

Por fin, sunque la adicidn de agna esté conve-

nientemente regulada, es dificil conseguir una separacidén cuap
15 . titativa de la sacarosa y los ésteres de azucar estdn siemmre
impuros debido & la presencia de sacarose libre.,

Segin otros métodos, se hace una solucidn de
la masa de reaceién en disolventes que no son miscibles o que
son s6lo parcielmente miscibles en agis. ,

‘20 se elimina la sacerose mediente lavado con sgya
‘ saleda y, por fin, ge eveporan los disolven tes para obtener
ésteres de azicar, Tembién este sistems tiene la desventsja de
proporcionar ésteres de azicar impuros. |

Tembién se ham sugerido procesos de separaoiéﬂ

25 més camplicados que implicen la interrupeidn una vez mediade

la oveporacidén del disolvente de dimetilfoxmamide (DMF), dejep
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do disponerse en capas losm glicéridos sin reaecioner, oon su-

cesivae separacidn. rn al caso de la produecidn de ésteres de

agiicar de deidos grasos individusles, se interrumpe a medio og
mino la destilecidn de DMF, dejendo disponerse en capad los §
teres metlilicos @in reaccionar de los écidos grasos, sepa_réndj
se luego éstos y completéndose la recuperacién de los ésteres
metilicos por extraceidén em hexsno. En todo caso, se obtien
produetos contaminados, especialmente en la produceidén de és-
teres mixtos de aztear.

Como ya se ha indicado, los- ésteres de azicaxn

pueden ser obtenidos por reaccidn de sacarosa con ésteres al-

en cuyo ceso se obtienen égteres de azucar de dcidos grasos iﬂl
dividuales; o por reaccifn de sacarosa con glicéridos mixtos l
que existen en la naturslezs, en cuyo cago se obtienen éstere

de azucar de varios écidos. Segln el proceso de ls presente ine
vencidn, la masa de reaccidn obtenide después de la -branseste-i»
rificacién de la sacarosa con ésteres alquflicos de dcdos graA
som, 0 con glicéridos individuales o mixtos (tridsteres de & =
cerilo), previa eliminacidn del disolvente de la resccién, ea?

disuelta en un ecetato de alguilo inferior, como por ejemplo !
acetato de etilo, a una temperatura de 60~90% €, y la solueidn

es extraida 2-3 veces con un volumen de agua igual aproximadad

¥

mente al 10-20% del volumen inicial del disolven te, previamen=
te calentads & la misma temperatura.

Esta extraccidn asegura la recuperacidn total
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de la pacarosa sin reaccioner en forma de jarabe acuoso, que el .

separedo de la cepa orgénica superior a una temperatura de 60-

90t ¢, como entes. Si la separacidn es rezlizeda o esta tempe-!
ratura, los ésteres de azucar quedan cuentitativamente disuel-
5 tos en el disolvents orgénico, por lo cusl no se verificen péy
didas de producto dtil en la fese mcuosa. iuego, se enfris el
disolvente orgenico & una temperature comprendidas entre 0% O y
304 €. 8i, como materisl inicigl, se anplea un éster alquilico
de deido graso o un glicérido con principalmente residuos de

10 deidos grasos de cadenas lergas de 16 o mds dtomos de carbono,

por ejemplo, es preferible enfriar a 20-30f C, mientras que en

1 . otros ocasos es aeconsejeble enfriar hasta cerca de 0f C, El re-
| eultedo es una separacidén consistente en una capa superior de
! disolvente orgénico en la cusl los ésteres alquilicos de éc:.j

15 . dos grasos, o glicéridos sin reeccioner con glicéridos que

| reaccionado percislmente, llamedos enteriormente hemiglicér.[chs,
' ®e encuentren en estedo de disolueidn, y una capa acuosa infe-

Ili rior, en la ouel los ésteres de ezucar se encuen trén en forma |
coloidale. :
20 kvaporendo 1ls fase de disolvente orgénico, se
| obtienen &steres elguflicos de dcidos grasos o hemiglicéridos

(segin el dster o edteres inicimles empleados), que pueden sex

devueltos el eielo o utilizados nuevemante para otros finess
|

¥n perticular, los hemiglicéridos representen una nueve comp

25 sicidn de subtancies con un emplio campo de splicaciones en 14

remas de los elimentos y de los cosméticos, o que puedsen ser
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usadas como emulsionadores y agentes de humedecimiento. Los &g
teres ds azucar contenidos en la fase acuosa son recuperados
con une mezecla de butamwl y de ciclohexeno y tratados de acuel
do con el procedimiento deserito en la patente anteriormente
mencionade de vittangelo J'Amato, n®* 249.329, proporcionamdo

monoéateres o didsteres de excepcional pureza que, como sélo

contienen centidades insignificantesg del disolvente empleado
en la reasceidn de transesterificacién, pueden ser emplesdos 31‘1
peligro incluso en las industries elimenticie y farmacéutica.
B 10

se disuslven a 60~70% ¢ 126 gramos (3 moles)

8 la solucidn 214 gre.(l mol.) de lerat de metilo y 6,5 gra.
de cerbomato potdsico enhidro finalmente molido, eomo catalizg
dor. He men tiene la mezela de reaccidén en wne astmdsfers de ni-
trdgeno & une temperatura de 90-95¢ C y & una presidn de 60-65)
mn Hg durante 9 horas. Después de ello, la mayor parte de la

UMF es evaporada en vaefo. Se disuelven con reflujo o agitendo

en 1000 ml de acetado de etllo 500 gramos de la mesa de reaow
cidn (que contiene wn 62,84% de sacerosa libre, T4,35% de aac_g{
rose totel y 3,04 de DMF), la sacarose sin reaccionar queda ani
suspensidn en foma finemente dividida. A la soluc ién resulta-_ﬂ:
te se le efindenlB0 ml de Ha0, precal entade a 802 C. la sacaro-‘
se pasa inmedi stemente & so luc idn. oe egite ls soluecidn quran-
te algwmos minutos & 702 € y se deja luego que se separe en

doa fages & lo misma tezﬁpara"lm re, e separacién de las fases
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es répida y claramente definida. Se saca la capa acuosa infe-

rior. Se extrae dos veces la fage de dimolvente superior, cue

sigue a una temperatura de 70 €, con 90 ml de Hzo precalentada
a 80% €, Las soluciones acuosas concentradas producen eproxima
demente 330 gremos de sacarose. Lo fase de disolvente, sature.
da de agus, os dejada enfrier a temperatura ambiemte(20-25:@);

hay seperacidén en dos cepes. La capa acuosa inferior contiene

el .monolaureto en estado fluido y oleoso, es deeir en disolu-
eidn coloidsal en el aguas. Se gevpara la fase acuosa. (fase acuo-*
sa E). Se extrae dos veces la fase orgénica con sgua & una tqj
perature de 5-10%C. Los capas acuosas (fase  acuose II y III)

son sacades y afiadides a lg fase acuosa I. Se evapora hasta 1

. sequedad la fase orgénice y el residuo {aproximasdamente 35 gr_é

mos) representa el monoleurato de metilo sin reaecionar conta+
minado con aproximedamente el 8% de ésteres de azucar. las trds
soluciones acuosas coloidales (fases acuosas I, IT y III) co
binadas, que contienen el monoleurato de sacarosa, son absorb’
das con 100 ml de ciclohexeno y 50 ml de butanol
El monoleurato de sacarosa pesa a la fase aupé
rior disolvente. Para eliminar ecasi completamente la UMF, se
realiza una serie de lavados salinos de la fase orgénica (eiclg
hexanobutenol). &1 primer lavado es realizado con 100 ml de s@
lucidén de NaCl al 20%. Se realizan otros seis lavados con 250

ml ceda vez de solucidn de Wall al 5% y el lavado final con

ague. La fage de disolvente (butanol-ciclohexano) es decolora~

|
de con carbdn animael y evaporada hasta la secuedad. £1 monols

rato de sacarosa residual pesa 125 gramos y cdntiene un 0,0049%

|
|
|




de DMF. Bs un adlido blenco y frégil que se pulveriza fdell-
nente por molienda. Se disuelve en agua, produciendo una solu+
cidn coloidal clara y trensparente.

Liemplo 2

|
|
5 | Se disuelven 1026 gramos (3 moles) de sacarosé

8 60-70% C en 6560 gramos de VMF. Se afiaden a la solucidn 270

gramos (1 mol) de palmitato de metilo y 8 gremos de carbmato

potdgico anhidro. Se hace reaccionar la mezcla en las condici

nes descrita en el Ejemplo l. Previa eliminacién de la DMF, s
10 disuelve una parte de la masa de reaccidn (500 gramos) por re+

flujo o agitacidn en 1000 ml de acetato de etilo. 5410 el excd

go de sacarosa no se disuelve, sino que ¢ueda en estado de t
. fins divisién que es diffeil de filtrar. A esta solucién se 1é

efiaden 180 ml de sgue pmealentada a 809 C. La sacarosa se di-}

15 | suelve inmediatamente. Se agita la solucidn durente varios mi

se las dos fases. La separacién de las fases es rdpida y clar

mutog a T0% C y se deja reposar luego para gue puedan separar;
mente definida. Y6 sace la fase inferior acuosa. Se realizan I
t

otros tres lavados en lag mismas conliciones. Las fases acuoser.s

20 combinades, previa concentracién, préducen 300 gramos de sace-

rosa. Se deje enfriar a temperatura ambiente (20-25¢ C) la f

se disolvente saturada de agua y la fase acuosa inferior, que

contiene monopalmitato de sacarosa, se separa. Se realizan

otros dos lavaedos con agua y luego se evapora hasta la aeque-§

! |

dad la fase disolvente y el residuo (17 gremos) representa el

25

pelmitato de metilo sin reaccionar, contaminado por un T,73%

| de -dsteres de azucar y un 0,078 # de LLF.
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21 residuo, previe destilacidén en vacfo, pro-~

duce palmitato de metilo puro listo para ser devmelto al clolo.
[ lia fase acuosa (incluidos los lavados), que contienen monopal=-
i mitato de sacerosa, son combinedos y ebsorbidos con 150 ml de
5 ciclohexano y 60 ml de butanmol. &l monopalmitato de sacarosa

pasa a la fase superior orgénica (butenol-ciclohexano). Iuego
se realizan lavados alcalinos a una temperatura de 409 para

I eliminar casi completeamente la DMF. La fase disolvente es de-

colorada con earbdén enimal y evaporeda hasta la sequedad. il

10 residuo, constituido por monopelmitato de sacerosapuro (107

gramos), contiene un 0,0025% de Di¥. ©s un edlido blanco y frg

:t gil facil de reducir en polwo por molienda. wve disuelve en agup,

produeciendo soluciones coloidales claras y transparentes. Com-|
portamiento de fusidn: el producto se ablanda y funde por com
pleto a 102-103¢C.

Ejemplo

15

Se disuelven & unae temoeratura de 60-70% C en
"ll 6560 gremos de DMF 1026 gramos (3 moles) de sacarosa. Se le aﬁ{g
den a lo solucidn resultento 198 gremos (1 mol) de undecenoato
20 de metilo y 6 gramos de carbonato de potasio enhidro. Se mentil
| ne la .mezcla de reaccidén en un medio de nitrdgeno a une tempe-
ratura de 90=95¢ € y & une presidn de 60-65 mm Hg y se agita

cont inuamente durante 9 horas., La mayor parte de la DMF se evam
pora en vacfo. Se disuelven 500 gremos de 1z masa de reaccidn
25 (que contisne un 55% de sacarosa libre, un 60,3% de sacarosa

totel y un 25% de DKF) mediente reflujo y agitecidn en 1000 ml
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de acetato de etilo. A la solueiln resuvltente, que contiene sg
cerosa sin reaccionar en estzdo de muy fina suspensidn, se le

afiaden 180 ml de H,0 precalentada & 80%¢. e agita a 70%C y ge
deja distribuirse en capes a dicha temperatura. La fase disolven
te superior se separa y, todavis a una temperatura de 70%, es

extraida nusvemente con 90 nl de H,0 precalentads & 80, Ia fg

ambiente (20-25%), produciéndose separacidn en cepes. ve sepsas

T

re le fase scuosa inferior, que econtieme el mono-~undecenoato
suelto coloidalmente en agua. ve extrae le fese disolvente dos
veces con 100 ml de H,0 & una temperaturs de 5~10% C.

ve combinan todas las capas acuoses. a6 gvapo-

ra la fase disolvente hasta la sequedad y el residuwo (35 gramo+)

representa el mono-undecenoato de metilo sin reaccionar.

kste residuo, previa destilacidn en vacfo, prod
ce mono-undecenoato de metilo puro, listo para su devolucidn BTA
cielo. =e shsarben las tres soluciones acuoses coloidal es comb_;
nadas con 200 ml de ciclohexano y 100 ml de butanol y se aﬁadexil
120 ml de solucidn de el al 20% para promover le seperacibn an
cepes. Para eliminar casi por completo la DMF, se realize una e
rie de lavados salinos de la fase orgénica (butanol-ci‘clohe:xang).
imego se decolores esta fase con carbdn enimsl y se evapora hests
1s sequedad. 1 residw, constituido por mono-undecenoato de s_g
carosa, peso 95 gremos. is un s6lido frégil ligeremente pajizo,i
fédcil de pulverigaer por molienda. Se disuelve fdcilmente en ae;l.l!a ’

produciendo solucionss coloidales daras y trensparentes. Compozj

temiento de fusidn: empieze ablandarse a 45% y se funde por co)&
pleto a 103~104¢C, ‘




£jenplo 4

e disuelven 1026 gramos (3 moles) de sacaros
en 6150 ml de IMF & una temperatura de 60? €, mediente aglte~
cidn. 4 la solucidn se le efiaden 775 gramos (1,2 moles} de acei
5 | te de coeo (de los siguientes porcentsjes de composicidn de &¢i
| dos grasos: 45% de deido léurico; 18% de dcido miristico; 108
de 4eido palmitiecoq 8% de dcidos oleicos). Esté presente un p§

quefio porcentnje dé otros dcidos grasos, saturados y sin saetus

rer. o6 eleva lo temperature a 95% y se safinden 22,5 gramos 4

10 | cerboneto de posatio anhidro. & mantiene le solucidn resulte

te a una temperaturas de 90-959 Adurente 1V horas en una aimésfe

re de gnses inertes y se agita comtinuamente, Al finel de la
reaccién, se destila la DIF hasta obtener une pesta espesa.
| * disueven en 1000 ml de acetato de etilo -a punto de ebullicid

|
5 l 500 gramos de la masa de reacciém (que contiene un 12,60% de D ;

un 24,23% de sacarose libre y un 46,88% de sacarosa totalj. &

I

I affaden a la solucidn, que contieme sacarosa sin reaccionar em

:! suspensién, mentenide & 75%C, 180 ml de agua precalentada & 80¢C.
Se agite durante alginos minutos la solucidn ;lr

20 | ®e deja luego que las dos fases so separen en capas a una tem-%

'I perature de 70%, La separacidn en capes de las dos fases es r!_é
pide y clearamnte definide. Se saca la fese inferior acuom yise
realizan otros tres lavados con egus precalentsda a 75%. Le .{os
extractos acuosos se recuperan 113 gramos de saceross. La fase
25 | disolvente saturade de agua ¢s enirieda a 0% y los monoésterq!s

se separan en estado aceitoso £fluido, es decir, en disolucidn

coloidal en sgua. Lo separacién de las dos feges es neta. He EP

pare la fage inferior ecuose que cmtiene los monodsteres. Se
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realizan dos extracciones més con egua de la fage dsolvente, todavft

a una temperatura de O*C. Por fin, se evapora la fage disolvent

E1l residuo (80 gremos) represente le fraccién eonofi

da eon el nombre de "hemiglicéridos" (es decir: monoglioéridos,

| diglicéridos y triglicéridos contaminedos con un 11% de ésteres
de azucar). Se absorbem em 300 ml de butenol los extractos acupscs

i combinados que contiensn los monodésteres. Para promover le sgepal

|

|

|

| racién en capes, se affaden 50 ml de solucién de cloruro de sodip
;l al 20% y se eleva la temperatura a 45%C, agitando. En estes cont
| dlciones, la separacidn se verifice répide y completemente. Se ha

| ca y se deseche la cepse inferior acuosa. vespuds de la evaporscidn
de la fase disolvente, se obtiems una mase amorfa (240 gramos) fue,
previo enfriamiento, es molida c¢m facilidad, produciendo un pol-
vo blenco. E1l polvo, constitufdo por monoésteres solubles de sebg
rose, con un 407% de sacarosa combinada, al ser disuelto en ague)
produce solueiones coloidales cleras y estables. Previa cristal
zacidn en acetato de etilo, la secarose combineda de los monoéef_g

res solubles se eleva sl 44% (rendimiento de cristalizacidn T5%)

L

i
Se repite el progcedimiento descrito en el Ejem=i

plo 4, pero con.otra proporcién molecular entre el acékte de oo-f-

co y la saecarosa, es decir que, en lugar de emplear la pPropor=
eifn de 1 ¢ 2,5, se emplea la proporecidn de 1 3 1l,4. &1 finel

de la reaccidén, se evapora haste la sequedad le DMF bajo un e.ZL-I

I
to vaefos Se realizen separaciones de sacarose, hemiglicéridos |

|
y monoésteres solubles en 500 gramos de masa de reecc idn que o@ -
tiene un 1,67% de DMF, un 12,56% de sacarosa libre y un 40,30%
de sacarosa total. Se obtiene lo siguiente: 54 gramos de sacem

rosa de las soluciones de azuear; wna fraccidn de hemiglicéri-




dos equivalente a 138 gramos contaminados con un 14% de éste-

res de azuecar, y por fin una fraccidn de monodsteres (274 gra-

mos) que contiene un 34% de sacaross combinada, uUne veg enfri_g
de, este fraceién se solidifica, pero es dificil de moler. Prﬁ
5 via purificacidn de acetato de etilo, se obtiesme un produecto
fragil, que es reducido fdoilmente & polvo y que tiene wn con-
tanido de sacarcsa comb inala del 3T%.

Ejemplo 6.
Se repite el pmwcedimiento descrito en el Ejeg
10 plo 4, pero con otra proporcién molecular entre el aceite de

coco ¥ le sacarosa, es decir de 122 en lugar de 1:2,5. Efec-
. tuendo la separacidn corriente de los hemiglicéridos y los mo=
nodsteres solubles en 1a solucién de azucer ¥y con una muegtra
! de 500 gramos de mase de reaccidén (que contiene un 12,87% de

15 DMF; wn 21,13% de sacarvse libre y un 41,35 de secarose total),

los rendimi entos son los sigulentes: sacarose recuperads, 98
' gramog; hemiglicéridos con un 13% de sacarosa combinade, 108
I grems; monodsteres solubles de sacarose, 215 gramos. Lgte pr_&,
ducto contieme un 38% de sacarosa conmbinada y es dificil de
29 molews

Previa pur ¥ icacidn con acetato de etilo, el

contenid o de sacarosa combinade cmstituye el 41% del produetq

precipitedo (monoéster soluble). Los monoésteres sm obtenidoie
as{ en estado s8lido. Son frégiles y faciles de pulverizaer po:'~
25 moliende, Disvelto en agua, el mroducto produce soluciones co=

loidales clares y trensperentes.
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Ejanplo T

@ Mientras que on el Ejemplo 4 la proporeidn mo—

| lecular entre la grase y la sacerosa era de 122;5 ai este Ljem
plo la proporeidn molsculer entre la grase y la sacerosa es de
5 1:3: E1 jarabe de azicar, los hemiglicéridos y los dsteres so-
lubles de azucar sm separedos en una muestre de 500 gramos de
mase de reaccin (que cmtiens un 14,29% de DMP; un 26,515% de |
sacarosa libre y un 46,9’;% de sacarose to t8l). 5n los lfquidos
de lavado del azucer se recuperan 125,92 gramos de secarose. 56
10 | obtiene una freceidn de 58 gremos de hemiglicéridos contemine~
dos con un 4% de 8steres de azucer. La fraccidn de monoéstereg
|' solubles de sacarose (223 gramos) tiene un contznido combinado

de ezucar del 41%. La masa emorfa, una vez enfrieda, es frégil

y facil de moler en polvo hlancos Se disuelve coloidelmente en

15 eguay produciendo una solucidn elars y trensparente. Al serre-

cristalizado el acetato de etilo, las propiedades del produeto

mejorsn y el mismo presenta un 46% de secarose combinade.

Eiemplo 8
Se repite el procedimiento del Ljemplo 4 con
20 une proporeidn moleeular alterada entre el aceite de coco y

la sacarosa, es decir de 1t5 en lugar de 1:2,5. Al final de la
resccién, se evapora la DMF, He someten & separaciém, por el |
procedimi ento descrito en el Bjemplo 4, 500 gramos de le masa

de reaccidn que cont isnen un 41,65% de sacerosa libre, un 64,2#76
25 de sacerose total y un T,56% de DMP. Del jersbe de azucar se

I recupersn 216 gramos de sacarosf. Se gepara una fraccién de hej
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miglicdridos que pese 44 gramos, contaminada con un 18% de ds-
teres de secarosa, y luego la fraecidn de monoésteres solubles
de sacarose, que pesa 213 gramos y que tiene un contenido de
sacarose combineda de 47,87%. Una vez enfriada, la mase amorfa*
es frégil y facil de moler en polvo blaneo, que se disuelve co

loidalmente en ague, produciendo una solucidn clara y transpa~

renmtes, Al ger cristalizedo en acetato de etilo, lams propieda~
des del producto mejoream y éste contiene un 507% de sacarosa c¢o
binades
Ejemplo 9
Se repite el procedimiento descrito en el L"jeggg
plo 4 con ung proporcidn molecular altereda entre el aceite de

coco vy la sascaromm, y precisamente de 1:6,4 en lugar de 1:2,5,

Se someten a separacidn, por el método deserito detalladamente
en el Ejemplo 4, 500 greamos de masa de reeccidn {que tiene un

48, 60% de sacarose libre y un 8,71% de DMF'). Del jarabe de

azucar se recuperen 247 gramos de saceross. La traceidn de h
gliebridos pesa 32 gramos y estéd contaminede con un 18% de és-
teres de azucer. Le fraccidén de monodsteres solubles pesa 168
gramos y tiene un contenido de sacarosa ecombinada del 48,3%.
Una vez enfriada, lo masa amorfa es frégil y facil de pulveri-

zer por moliada, disolviéndose coloidslmente en agne y produ-

clendo una solucidn clara y tremsperente. Al cristalizar en a

tato de etilo, las propiedades del producto mejorsm y dste co

tiene un 51,6% de sacerosa combinada.




Ejemplo 10

Je disuslven en 7000 gremos de DMF, a una tem-

peratura de 60~70¢ ¢, 1094 gramos (3,2 moles) de sacarosa. Se
le afinden 2 la solucién 349 gramos (0,5 moles) de aceite de pafl-
5 mera del porcentaje sproximado siguiente de dcidos en su compg

sieidn: 49% de écido léurico, 15% de dcido mirfstico, 8% de

deido palmftico, 2% de deido estédrico, 17% de deido olelco,
5% de 4eido ceprflico, 3% de dcido caprinico y pequefiag canti-
dades de otros dcido grasos saturados y sin saturer; y 10 gre-
10 mog de carbonato potfsico ambidro finamente molido. Se manti.eJ
ne la solucidn resultente en we etmdsfera de nitrdgeno a una
i temperatura de 90~95% C y se sgite durente 10 horas. Ai final
de la reaccidn, ee destila ls DMF hasta obtener una pasta es-
pese, Se disuwelven 500 gramos de masa de reasccidn (que contio-
15 ne un 3% de DIF, un 56,63% de sacarosa libre y un 67,90% de sﬁ
caroga totael) medisnte reflujo en 1000 ml de acetato de etilo.
Ie sacarosa sin reaccioner queda en suspensidn.

A la solueidn, mmtenida a una temperatura de :
'}5'9 ¢, se le afiadan 180 ml de agna, precelenfeda a 80% C. Je
‘20 agi“ba la solucidn dursnte algunos minutos y se deja reposar p_d
ra (ue se separe en capas & une temoersiure de T0? C. La sepa-
racién en dos fases es rdpide y neta. Se saca la fase acuosa
de azucer. Uespués de otros dos lavados con 90 ml de H,0, ca~
lentados a 80% C y en les mismas condiciones que el primero, ge
25 | recupers cesi toda la sacaross. In ambos casos, le seperacidén

en dos fases es répida y neta. Ve las fases acuosaes combinedad,
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se obtienen 280 gremos de sacarosa, Se le afiaden 90 ml de H20

a8 la fase disolvente superior y se enfria el conjunto a O% C,

agitendos. Se deja reposer durente 30 minutos pera que se separe
en capas. Se sace la capa inferior, constitui;la por monoéste-!

res de smcarose disueltos coloidalmente en aguas Se realiza dds
veces mds, de la misme manera, el tratemiento con ague, afiadi %1
dose 90 ml de 1120 pere conseguir una total recuperacidn de los

|

monodsteres. Se hace evaporar hasta la sequedad, bajo veefo, |
le solucidn orginice (ecetato de etilo). Se obtienen 52 ,gra.moI
de hemiglieéridos, contaminedos con un 16% de ésteres de azucgr.
Se canbinan las tres soluc iones coloidales que cmtienen los
dsteres de azucar y se absorben con 88 ml de butamol y 200 ml’
de ¢iclohexano. Para facilitar la preparacién de las fases, s+
efiaden 120 ml de golucién de NaCl al 20% y se calianta el cond
junto a 40-45% G, agitando. Los ésteres do azucer pasan cuanti-
tativemente a_‘la fase disolvente superior, que se lava luego
sels vaces con una solucifn de Nall al 5%, y por fin con agues
Se decolora la mezcla de disolventes con cerbdn decolorante y'
se hace evaporar haste le sequedad. 31 residuo de 131 gramos
ropresenta los monoésteres de sacerosa de los deidos conteni-|
dos en el aceite de palma, de un cmtenido de secerosa combi-
nada del 47% y de DMF del 0,0055%. Es un sélido fragil y amors
fo, féecil de pulverizer, que se disuelve en agua, prcxiuciendo=

soluciones coloidales clares y transparentes. '

Ejemplo 11l

Se diselven a wna temperatura de 60+709 ¢ en
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6130 gramos de DMF 958 gramos (2,8 moles} de sacarose, agitan-
doe Se le efiaden & la solucidn 1526 gremos (2 moles) de sebo dp
vaca (del siguiente porcentaje aproximsdo de compoaicién de 4~
oldos grasamt 32,5% de aceite de palme, 14,5% de cido estedri
00, 48,3% de boid olslco, 2,0% de deido mirfetico, 2,T% de

dcido palmitoleico y pequefios porcentejes de otros dcidos gra~

gos) ¥y 36,5 grems ds earbonato potdsico. Se eleva la tempera-
ture e 95% C. Se mentiers la solucién resultente en un medio dk

ni‘l’;régeno 'a. ung. temperatura de 90-952 C y a presién nomal du..l

rente 10 horas, agitando. Al final de la reaccibn, se heace eval
porar le DMF hasta obtener una pesta espesa. Se diswelven en 1000

. ml de acetato de etilo, medimte reflujo y agitecidn, 500 gramps

de masa de reaccién que contiene un 12,8% de sacarosa libre y
un 0,424 de UMF. A ls solucifn que cmtiers la sacarose sin repe-
cioner en estado de muy fina suspensidn, se le afiaden 200 ml
de ague, precalertada a 803 C. Se agita la solucidn durante gl
gunos mimutos y luego, todavia a TOf ¢, se deja reposar pers

gque se sepere en capes y en dos fases. Se separa la fase eouoﬁe_.
4 le fase disolvente supesrior se le efiaden 300 ml de agua ¥ sél
enfrfa el eonjunto a 28-30% €, Se sece la fase inferior acuoaa.i.‘
Se realizen otras dos extracciones con 100 ml de sguas a la ved;
en la fase disolvente y & une temperstura de 25¢ C, Je evapo-§
re hesta la sequedad la cepa orgénice (acetado de etilo); se l

i
obtienen 185 gramos de hemiglicéridos que eontienen un 11% de !
ésteres de awucar., Se absorben las soluciones acuosas ¢ mb ing-

das con 400 ml de ciclohexano y 250 ml de butenol. Parse facilil
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ter la separacidn en dos fases, se sfiaden 200 ml de solucidn
de NeCl al 20#% y se eleve la temperatura & 40¢ C. En estes

condiciones, la separacién en dos fases es rdpida y neta.

Para eliminar casi por completo la VMK, se eojg
cutan otros seis lavados con 250 ml de solucidn de WeCl al 5%,
cada vez y otrm finael con 250 ml de ague. Por fin, se decolo—i
ra con carbdén y se evepora haste la sequeded. Bl residuo se '
compone de 235 greamos de ésteres de azucar con un 33,57% de ‘
sacarose combineda, de un aspecto gdlido y de cera, siend dj,_l
ficil de moler. Se disuelve en agua, produclendo soluciones |
turviag.
E lo 12 ;

Se disuelven en T000 gramos de DMP 1094 gra- .
mos (3,2 moles) de sacarosa. A 1la solucidén se le afiaden 436 gra
moa (0,5 moles) de aceite de nabina hidronogado (de la siguie#
te composicidn sproximade de dcidos grasos 504 de dcido behé-li
nico, 45§ de dcido estedrico, ¥ de dcido palmitico, 1% de éc_ii
do mirfetico, 1% de deido lignocérico y pequefies centidedes dé
otros dcidos grasos) y 12 gramos de carbonato de potesio, agi-z-
tand . Se eleva le temperatura a 952 C y se hace burbujear n;;
trégeno en la masa que hierve. La duracidn de la reamccién es
de unas 10 horas. Al final de la reaccidén, la DMF estd desti~:
leda, sunque no hesta la sequedad. 500 gréunos de mase de reami
cién (conteniando 38,96% de sucrosa libre y 17,2% DMF) se di-i
suelven por reflujo en 1000 ml. de etil acetato. 4 la solucién
conteniedo la sucrose sin reesccionar en suspensidn se sfiaden

180 mnl. de H,0 precelentado a 80¢ C. Se egite la solucidn du-




rante alaino minutos y después, todavia a TO® C, se deja sepo~

rarse en capas en dos fases. Se saca la fase acuoga de asucar.

Podavie a wna temperaturas de 70¢ C, se efeetlian otros dos lwa!r
dos ocm agua precalentads o 80¢ ¢, En total, se recuperan 195
5 i gramos de sasoarosa. Se le sfisden a la fase disolvente saturads
de ague 100 ml de H,0 y se baja le temperature a 30~35¢ C. Se

2
i produce wna seperscidén de lss fases. e sace la fase inferior

| ecuoses
: Todevia & une temperatura de 25+30¢ C, se reen|
10 i' lizen otras dog extracciones con ague. Se evapora hasta la se-
guedad la fase superioi' disolvente {acetato de etilo) y se oObm
" tienen 40 gramos de himiglicérids conteminados con un 16% de

dsteres de amucar., Se absorben las tres fases acuosas coloide~
les comb inadas con 150 ml de butanol y 300 ml de ciclohexano.
15 ! Se le eiaden a la mezole 120 gramos de solucién de NaCl al Zoji

Para eliminar casi por completo la IMF, se ejecuten otros sei.I
lavados oon solucién de NeCl al 5%, 250 ml cede vez, y por fin

}
un lawado final con 250 ml de H,0. Se decolora entonces le mez-

N

cla de disolvente con carbén vegetal y se evapora hasta la se-
.20 quedad. £l residw (150 gramos), constitufdo por monodsteres
mixtos de sacarosa de un contenido de saecarosa combinada del
44,7% es une mesa smorfa y frégil que se pulveriza faocilmente.
Se disuelve en agua caliente, produciendo soluciones cleres y
transparentes.

25 Ejemplo 13
en
Se disuelven/ 6570 gramos de DMF 1026 grsmos
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(3 moles) de sacarose. Se le sofiaden agi tendo & la solue ifn
1452 gramos (6 moles) de mirigtato de metilo y 29 gramos de
| ecarbonato de potasio. Se eleva la temperatura a 90- €. Se mm
: tiene la solucidén resultente en una atmésfera de nitrdgeno, a

5 une temperatura de 90¢ C y bajo una presidén de 60-70 mm durand

te 9 horas, agitando. Al final de la reaccién, la DMF se he

eveporado hasta la obtencidn de una pasta ospesa. Se disuelva:]
2

en 1000 ml de acetato de etilo 500 gramos de mesa de reaccig
gque contienen un 18,10% de sacarosa libre y un 2,11% de DMF.
10 A la soluci6n, que contiene sacarose sin resccionar en estado

de muy fine suepensidén, se le afinden 200 ml de agua precalen-

" tada & 80® C. Se agite la solucidn durante algunos mimits y,
con la telﬁperatura todavie a 702 C, se deja reposar para que Jxe
sepere en caepes y en dos fases.

15 Se separa la fase acuosa. odavia a una tempe-

ratura de 70# G, se realizen otros dos lavados con agua preces

lentade a 80% G, De las feges acuosas se recuperan en total 99
gremos de sacarosa. Lo fese disolvente saturads de agua es en-+
friada 8 25-30% U, Se verifice la semracién en dos fases ligud
20 dese. Se saca la fase gcuose inferior gue cmtiene dimirigtato

de sacarosa. Todavia a una temperatura de 25-30¢ C, se ejecutel.

otra extraccifn con esgua y se separa la fage inferior acuoss.

Se evapora hasta la sequedad la fase superior disolvente (acet
tato de etilo). Se obtienen 192 gramos de miristato de metilo

25 gin reaccionar con un peguefio porcertaje de ésteres de sacaro+

sa, como impurezes. Se abgorben las dos fases acuosas cambinad
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des con 150 ml de butano y 300 ml de ciolohexono. A la mezele

resultente se le afiaden 100 ml de solucién de NaCl al 20%. Pom

ra eliminar casi por completo 1l DLMF, se ejecuten otros seis
levados con solucidn de Nac;l. al 5%, 250 ml cada vez, y un lav

i do final eon 250 ml de agua. Se decoloras con carbdn enimal la
1 mezcle de disolvenies y se evapora heste la sequedad. El resi-
duo (198 gremos), eonstitufdo por dimiristato de secerosa, es
uns mase blence smorfa. Una vez enfriado, se reduce & polvo el
producto moliéndolo. El dimiristeto de sacarosa no tiene punto
10 elguno de fusidn claramente definido. Lmpieze e ablandarse a
30® C. Se disuelve en agua, producien do soluciones gelatinosas
i tufbias, como todos lds diésteres de sacarosa.

Como indica el Ejamplo enterior, el producto

de la interestefificacidén de la sacarosa con un éster alquflicg

15 inferior de un deid elifftico (graso, saturado o sin saturar)

¥

| de 6 & 30 dtomos de carbano, o un tridster de glicerol (trigli
I cérido) natural o sintético, en un disolvente orgénico de resg

ciGn, cano la DMF, es calentado primero para eveporar el disol

vente, y Adisuelto luegoe en un éster alcuflico inferior calien-—%
20 te de un dcido aleendlico inferior, extrayéndose Ilmego la solgli
| cidn eon ague caliente. Aun cuando el acetato de etllo es el dj,
solvente wreferido para el producto de la reaccidén, se compro-b,é
ré que otros dsteres alquilicos inferiores l:tquidoe, camo el p:%‘_q
pisnato y butirato de metilo y etilo, s disolventes eficaees’

25 para ciertos productos de reaccidn de transesterificacidn.

Bl extracto de agua caliente contiene la saca~




rosa sin reaccionar, mientras que el dster o logc ésteres de

i: sacarosa quedan disieltos cuantitetivemente en la capa orgénij
ca. Lgta dltima es enfriada luego sproximadements e la tenpeng
1 tura ambiente, o menos, y extraida una o més veces con agua dJ
5 | eproximademente la misme temperatura. El extracto de agna contig
ne ahora el éster o los ésteres de sacarosa, mientras que el

disolvente orghnico contiene los ésteres iniciales sin reeseccig

| ner y, en el caso del uso de triésteres de glicerdl, tambien

l
los diésteres y monoésteres que hen reaccionado en perte. Naty
10 ralmente, en lugar de los elcamoatos alquilicos inferiores, q\Le

son casl siempre s86lo poco solubles o miscibles con agua, que

ejercen une elevada accidn disolvente sobre los ésteres i.nic:idf
¢t les y sobi'e los diésteres y monoésteres de glicerol, pero uns
lenta accidn disolvente gobre los ésteres de sacarosa aproxim#
15 damente a la temneratura embiente w otra inferior, pueden' e~

nlearge otrog digolvente.

*® & & & O0o ©0 ‘




la presente patente de invencidn comprende las

le~ Procedimiento para la preparacidén de éste-

res de sacerosa purificados y el aislamiento esencialmente cuap

!
!

I giguientes reivindicac iones:
|

titativo de un éster de sacerosa de gran pureza de dcidos ali~-
! féticos de elevado neso molecular, con recuperacidn de sacarosa
gin resccionar y de dsteres alguilicos inferiores sin reaeccio-

nar o de dsteres glieérilicos de dichos dcidos sin reaccionar

10 o que 'han: reaccionado sélo en parte, partiendo del produeto del

*.. la reaccidn de interesterificacién de sacarosa en un disolventrr

6rgénico de reaccidén con ésteres alquilicos inferiores o glicd
ridos de dcidos grasos, carectarizado por comprender la evapo-
racidn del disolvente de la reaccidn, la disolueidn del resi-

15 duo en un acetato alquilico inferior de aproximedamente 60-90%,

~la extraceidn de la solucidn con agna esencialmente de la mis

ma temperatura, la separacién de la fase acuosa que contiene l'a
sacarosa sin reaccionar, el enfriemiento de la capa orgénica g
0-302C y la extraccién de la misma con agua esencialmente de
20 la misme temperature, y la sepsraciln de la fase acuosa para
realizar un aiglemiento esencialmente cuantitativo de la frac-
cidn de éster de azucar de Ia fraccidn orgénics restante del

producto de reaccidn.

2.~ Procedimiento segin le reivindicaeidn 1,
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caracterizado por el hecho de que el producto de reaccién so-

metido & extraccidn con acetato de alqullo es derivedo de una

reaccidn de interssteriticacidn enire la sacarosa y el mate= |
rial estérico inicial, en sl ecual la sacarosa se encuentra pnﬁ

sente en una proporeidn caleulada para producir didsteres de

80CET05a. i
|

caracterizado por el hecho de que el producto de reaccién somé-

3o~ Procedimiento segin la reivindicecidn 1,

tido @ extraccidn con acetato de alquilo es derivado de una
reaccidn de interesterificacidn entre la sacarosa y el materisl
estérico inieial, en el cual la sacarosa estd contenida en unl
proporeidn celculade para producir monoésteres de saceroc se.

4o= Procedimiento segun le reivindicacidn 1,
caracterizado por el hecho de que el acetato de alguilo infe~
rior es acetado deetilo.

5.~ Procedimiento segin le reivindicacidn 1,

caracterizado por el hecho de que el material estérico inicial

es un triéster de glicerol, y de que la fase orgénica, después

de la extraccidén con agua frias, es evaporada para obtener los.
glicéridos sin reaccionar y los que han reaccionado parcialmqi
te.

6e=~ Procedimiento segin las reivind iceciones

anteriores, en que para el asislamiento de la fraccidnl.de.:

éster de sacarosa del producto de la reaccidén de interesterifj
cacidn de sacarosa en un disolvente orgénico con uno o mes és

teres de éeidOQaliféti@os que tienen de 6 a 30 &tomos Qe carb$-
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no y un aleohol del grupo econstitufdo por alcanoles inferiores

y glicerol, ceracterizado por comprender la evaporacidn del ai

solvente orgénico del producto de la reaccidén, la digolucién
del residuo en un éster alguilico inferior 1fguido de un dcido
alcanoico inferior a una temperature considerablemente superiolr
8 la temperatura ambiete, la extraccién de la solucidn con agha
esencialmente de la misma . temperature elevada, la separacidn |

de la fase acuose que contiene sacarose sin resecionar, el en-

friamianto de la fese de disolvente orgdnico & uns temperaturs

10 no superior a unos 30¢ ¢ y la extraccidén de lea misma con ague

de eproximsademente la misme temperature reduecids, por 1o cual

" la fraccidn de éster de seceross que se he formaedo es separada

de la fase orgénica.
Te= Procedimiento gegin la reivindicacidn 6,
15 ceracterizado por el hecho de que el material estérico inicial

es un éster eleandlico inferior del deido alifético, por lo

cual se aisla un éster de sacarosa esencialmente puro.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

anteriores, en que para el aislamliento esencialmente cuantite-
20 tivo de la fraccidn de dster de sacarosa del producto de la
rescoidn de interesterificacidn de sacarose en solucién de 4i-
net ilfo rmemife con un éeter alcandlico inferior de um decido
alifético que tiene de 6 a 30 dtmos de carbono, caracterize~
do por emmprender la eveporseidén de le dimetilformemide del |

25 producto de reaccidn, la disolueidén del residuo en acetato de

etilo muy ecaliente, la extraceidn de le solucidn muy caliente




con agua precelenteds e unos 80¢ G, el dejar que las fases se

seperen y la renovecidn de la fase @scuosa que contieme la se~

carose sin resccionar, la extraceidn de le solucidn de acetato
| de etilo, cuando todavie se encuentre a eleveda temperatura,
5 con agua de aproximademente 802 &, para quiter cantidedes adi-

clonales de sacarosa, el enfriamiento de la solucidén de aceta-

t de etilo & unos 20-25% C y la separacién de la cape acuosa
que se ha formado, luego la extraceidn de la solucidn de acet (
to de etilo eon agua de temperatura inferior a la embiente, leg
10 combingseidén de los extractos aeuosos y la separacidén en ellos

del éster de sacarosa.

N 9.~ Procedimiento segin las reivindiecaciones
enteriores, en que para el aislamiento de la fraecién de ésten
de sacarosa del producto de la remeccidn de intereaterificacidn
15 de sacarose de dimetilformemide con un material de triglieéri-

do netural, caracterizedo por comprende le evaporacidén de la

. dimetilformemide del producto de reeccidn, la disolueién del !
residuo en acetato de etilo muy ecaliente, la extraceidén de Iaé

golucidn de acetato de etilo con agua precalentada a unos 80¢ c’,
20 el dejar ques lss fases se separen y le remoeidn de la fage

acuose que contiene saocarosa sin reaccionar, el enfriemiento

de la solucidn de acetato de etilo hasta aproximedamente 0¢ G,

) :
la extraccidn de le misme con sgna de aproximsdemente la mig- |
me tempereture para realizar la separacidn de le fraccidn de
25 dster de sacarosa, y la sepaerscidén de .los ésteres de saearose.

del extrachk acuoso.
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- 1,0 mol, de éster, obteniéndose asi un didster de sacarosam.

- 32 -

286433

10~ Procedimiento segin la reivindicacidn 6,

caracterizado por el hecho de que el material estérico inicial
s un ster alcanlico inferior del deido alifitico en la prod

poreidn moleculer de &proximademente 0,5 mols de sacarosa ca.di

1lem Procedimiento pesra le preparacidn de o~
tores de sacarose purificados.

Segin se describe y reivifidica en 1a presente
memoria descriptiva, la cuel consta de tfe taydos hojes foliet

das y escrites a méguins por un& solsa /de /Ats caras.
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