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Zptsob pripravy sm¥si esterd l-fenyl-l,3-propandiolu 2 kyseliny mraventf a octové

Vynélez se tykd zplsobu pripravy amgsi estert 1-fenyl-1l,3-propandiolu a kyseliny

mravendi a octové. Uvedenou sinés tvor{ L 3-diacetoxyl-l-feny1propan /1/, l-acetoxy-

-3~fenyl-3-formyloxypropan /II/, l-acetoxy-l-reny1-3-formy1oxypropan /I11/ a 1-feny1—

-1 3-diformyloxypropan /IV/:

Ph-CH( OCOCH ) -032 ---CHZ«-OCOCH3 /1/
Ph~CH(OCOH) ~-CH,CH -OCOCH3 /I/
Ph-~CH( OCOCH3 ) "CHZ -CH -OCOH . /111/
Ph~CH( OCOH) ~CH -CH2 -OCOH /n/ .

Uvedené létky nachége ji pouiiti piedevéim v parfumﬁrakém primyslu: Vychozi létkou

pro Jeaich syntézu je 4-fenyl-l,3-dioxan, ktery lze snadno ziskat Prinsovou reakci

formaldehydu se styrenem, které je popséna v ¥ad¥ pract, ‘napi‘ikl.ad v Org. Syntheses 33,
72 (1953), Beets 4.G.J. v Rec. Trav. Chim. Pays-Bas 70, 20 (1951), Isaguljans V.J.,
Rachmankulov D.L. a Safarov M.G. v Z.‘prikl. chim. 43, 2703 (1970).
v Acidolyz.og‘ 44fe_xly_].-1,3-dioxan acetanhydridem, provedenou podle s, sutofkého
osvdddeni &. 185517 vzniké ve vysokém vytdZku 1,3-diacatoxy-l—fenylpropan._Seiektivni

prﬁbéh:této reakce umoiﬁuje-vhodny-katalyzétor; kterym je v daném p¥{pad& chlorid

Zelezity, zinelnaty, nebo jejich smss. s pouZitim jinych kyseljoh katalyzétofﬁ, na=-

fptiklad_kypeliny girové nebo chlorovodikové vznikéd sm¥s 1,3-diacetoxy-l-fenylpropanu s
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1, 5—diacetoxy-3 ~fenyl-2-oxapentanem, ' jak popsall Cerveni L.,Marhoul A., Zelezny M., a
R&%idka V. v Chem. prim. 28, 519 (1976)% Pfitomnost 1 5-d1acetoxy-3-feny1-2-oxapentanu
vidy zna&n¥ omezuje poufitelnost 1,3-d1acetoxy-1-feny1propanu, nebot ae ééste@pé_rpzklé—
dé 23 vzniku formaldehydu. | ' ' - e
_ K vyde uvedené smisi esterd l-fenyl-l,3- -propandiolu s kyselinou mravenéi a octovou
je mo%no dospit esterifikaci l-fenyl-1, 3-propandiolu. 1L-Fenyl-1, 3—propandiol vSak nepat?i
mezi snadno dostupné létky, ne jEast¥ji se ziskdvd prévé alkalickou hydrolyzou,popfipsdé
trensesterlflkaci 1,3~ d1acetoxv-1-fenylpropanu, jak Jje popséno napfiklad v pracech
Soriginy N.V. v Z.obs%. chim. 26, 1460 /1956/ a Heslingy A. v Rec. Trav. Chim. Pays-Bas
78, 474 /1959/.
Uvedend nevyhoda je odstranéna postupem podle vynélezu, jehoZ podstata spoéivé v tom,
%e se 4--enyl-l,3-dioxan pédrobi acidolyze acetanhydridem za pritomnosti kyseliny mra-
vendi a chloridd %elezitého jako katalviétoru. ‘ '
Reakce se provédi pfi teplotd okolo 80 °C, za normidlnfho tlaku, piléemﬁ Jjeo dlleZité
porad{ misent Jednotllvych komponent reakénf amésl. No jvdts{ vytéZnost poskytne, zpﬁeob
- kdy Jje ke sm&si 4-fenyl-1,3-dioxanu, kyseliny mravenci a katalyzdtoru postupnd priddvén
acetanhydrid. Postup Jje z¥fejmy z nésledujfcich p¥ikladd konkrétniho provedeni.
Pi‘:’.klaid 1
Do sklendného michaného reaktoru bylo predloZeno 16,4 g 4-reny1-1,3-dioxanu,11,5 g
99,8%n{ kyseliny mravendf a 0,4 g bezvodého chloridu Zelezitého. Smis byle vyhtéta na 80 %,
nade% byl postupn¥ priddvén acetanhydrid takovou rychloati; aby teplota reakéni smisi ne-
pfestoppila 85 9. Po hadévkovéni 20 g acetanhyd;idu byla sméi'udrzovéna p¥i dané teplotd
je¥t¥ 30 minut, Chromatografickou analyzou bylo zjisténo, Ze smds esterd 1-fenyl~-l,3-
-propéndiolu 8 kyselinou mraventi a octovou,25,3 % 1-5cetoxy-l-feny1-3-fofmy1dxyprOpénu,
19,7 % I-acgtoxy-3-feny1-3-formyloxypropénu a 42,5 ?’l,3—diacdtoxy-l-fehylﬁropanu.
Pfiklad 2 -
Pokus byl proveden analogicky Jjako v p¥{kladu l,s tim szdilem,!e bylo pouZito dvoj-
nésobného mng!stvi kyseliny mravend{, Z{skans amég esterd mgla nésledujfc{ sloZeni:
37,1 % hmot. 1-fenyl-1l,3-diformyloxypropanu, 31,0 % léacetoxy-l-fenyl-B-formyloxyprOpanu,
}ls,o %4l-acetoxy-3-fenyl-3-fSrmyloxypropanu a 13,9 % 1,3idiacetoxy-lffenylpropanu.

PREDMET VIN{LEZU

Zpdsob p¥ipravy smgsi eqterﬁ 1-fenyl-l,3-propandiolu a kyseliny mraventf a octové,
obséhujici 1,3-diacetoxy-fenylpnopan,*l-acetoxy-3-feny1-3-formyloxypropan, l-acetoxy-1-
-fdnyl-3f’ormyloxypropan a l-fenyl-l,3-diformyloxypropan, vyznadujici se-tim, fe se 4~
-reny171,3-dioxan podrobf acidolyze acetanhydridem za pritomnosti kyseliny mraven2{ |
.a chloridu Zelezitého jako katalysétoru.
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