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(54) Spbsob pripravy 1-(2,6-dimetylfenoxy)-2-propanénu

Spbésob pripravy 1-/2,6-dimetylfenoxy/-
-2-propandnu z 2,6-dimetylfenolu, chlor-
acetonu a jédu za pritomnosti slabej anor-
ganickej alebo organickej kyseliny, ktory
sa pou¥fva ako medziprodukt pri vyrobe lie-
%iv vo farmaceutickom priemysle.
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Vynélez sa tyka spdsobu pripravy 1-/2,6=dimetylfenoxy/-2-propanénu vzorca I

CHy
0-CHy-CO -CHg

CHy
ktory sa pou¥fva ako medziprodukt pri vyrobe liediv.

Doposial sa tdto zlddenina vyrédbala z 2,6-dimetylfenolu a brémaceténu za pritomnosti
uhli&itanu draselného v prostredi aceténu s vytaikom 27 a¥ 37 % /D. S. Tarbell: J. Org.
Chem. 7. 251 /1942//. Druhou popisanou metddou pripravy z1ld&eniny I je oxiddcia L-/2,6-
~dimetylfenoxy/~2-propanolu rdznymi oxida&nymi &inidlami /D. Hesek a spol.: Tsl. AO 223436
/1983//.

Spdsob pripravy zldleniny I je zaloZeny na reakcii 1 mol. dielu 2,6-dimetylfenolu
s 1,0 a% 1,5 mol. dielom chloracetonu a 0,005 a% 0,1 mol. dielom jédu za pritomnosti 0,5
a¥ 1,5 mol. dielu alkalickej soli slabe] anorganickej alebo organickej kyseliny v prostred{
organického rozpistadla pri teplote 40 Oc a% teplote varu pouZitého rozpi3tadla.

Ako alkalickd sol slabej anorganickej alebo organickej kyseliny mo#no pou¥it uhli&itany
/hydrogénuhliéitah sodnf, uhliZitan sodny alebo draselny/, pripadne octany /octan sodny
alebo draselny/.

Ako organické rozpuitadlo mo¥no pouZit alifatické alkoholy s po&tom uhlfkov 1 aZ 4, napr.’
metanol, etanol, 2-propanol, n.butanol, 2-metylpropanol, alebo alifatické ketdény s poltom
uhlfkov 3 a¥ 6, napr. aceton, metyl-etyl-ketan, metyl-terc. butylketon. Je vfhodné pouZit
bezvodé rozpiitadld s maximdlnym obsahom 0,1 % vody.

Postup podla vyndlezu sa uskutodiiuje tak, %o k zmesi 2,6-dimetylfenolu, joédu a alkalic-
kej soli slabej anorganickej alebo organickej kyseliny v organickom rozpi¥tadle vyhriatej
minimdlne na teplotu 40 ¢ a% teplotu varu organického rozpiStadla sa za miedania pridédva
po Gastiach chloraceton a na doreagovanie sa ohrieva na teplotu spitného varu po dobu 5 a%
20 hod. Pri vid&fch ndvaikach je vhodné pridédvat chloraceton zriedeny pouZitym organickym

rozpyitadlom.

Izdlécia’zl&&eniny I sa uskutoZluje tak, e sa k reaktnej zmesi najprv odseparuji anor=
Qanické s6li adsatfm alebo odfiltrovanim na tlakovom filtri a ziskany filtrdt sa vdkuovo
.dgstiluje.

~ Hlavnou vyhodou postupu podia vyndlezu oproti prvej z popisanych metdd pripravy zluleniny
I je dosiahnutie podstatne vys§ich vytazkov. Oproti druhej z popisanych metdd pripravy zld-
%eniny I m§ postup podla vyndlezu vyghodu v l-stupfiovej, oproti doteraz 2-stupliovej syntéze.

v dalgom je predmet vyndlezu popisany v priklade prevedenia bez toho, Ze by sa na tento
obmedzoval.

Pr {klad 1

K zmesi 50 g 2,6-dimetylfenolu, 57 g bezvodého uhli&itanu draselného a 3 g jédu v 200 ml
acetdnu, vyhriatej k varu sa za mieania v priebehu 5 min. prid4 po malych ddvkach 50 g
chloracetonu v 50 ml acetdnu. Zmes sa zahrieva k varu za neustdleho miefania po&as 12 hod.
Potom sa reak&nd zmes ochladf na cca 25 Oc, anorganické soli odfiltrujd a premyjd acetonom.
Filtrdt sa zahust{ na rotadnej vdkuovej odparke a zfskany surovy produkt sa védkuovo predesti-
luje /88 aZ 82 °c pri 93 a% 135 Pa/. Zfiska sa cca 69 g 1-/2,6-dimetylfenoxy/-2-propanonu
o obsahu cca 94 %, o predstavuje vytaZok cca 88 %. .
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PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob pripravy 1-/2,6-dimetylfenoxy/~-2-propanénu vzorca I

CHy
O-CH2-60 —CH3

CHy

vyznadeny tym, %e sa nechd zreagovat 1 mol. diel 2,6-dimetylfenolu s 1,0 a¥ 1,5 mol. dielom
chldracetonu a 0,005 a%¥ 0,1 mol, dielom j&du za pritomnosti 0,5 a% 1,5 mol, dielu alkalickej
soli slabej anorganickej alebo organickej kyseliny v prostred{ organického rozpditadla pri
teplote 40 °C a¥ teplote varu pouZitého rozpuigtadla.

2. Spdsob podla bodu 1, vyznaleny tym, ¥e sa ako alkalicky sol slabej anorganickej alebo
organickej kyseliny pouiije hydrogenuhliéitan sodny, uhliéitan sodny, octan sodny, octan
draselny, s vyhodou bezvody uhli&itan draselny.

3. Spbésob podla bodu 1, vyznaleny tym, ¥e sa ako organické rozpditadlo pou¥ijd alifatické
alkoholy s po&tom uhlikov 1 a¥ 4, alebo alifatické kotdny s po&tom uhlikov 3 a¥ 6.

4. Spdsob podla bodu 1 a 3, vyznadeny tym, Ze sa pouZije alifaticky alkohol alebo alifa-
ticky ketdn s maximdlnym obsahom 0,1 % hm. vody.
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