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Zpisob piipravy 2-hydroxyethylesteru kyseliny methakrylové

Vyndlez se tykd zpisoby piipravy

- 2~hydroxyethylesteru kyseliny methakrylové

reegsterifikaci methyl~ nebo ethylesteru
kyselina methekrylové ethylenglykolem za
pi{tomnosti kvartérni amoniové béze obec-
ného vzorce II
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ve kterém R* zne¥f methyl nebo ethyl a R

methyl, ethyl nebo benzyl, jako katalyzd-
toru.

Uvedeny ester kyseliny methakrylové
Je zékladnf monomer, ktery se polymeraci

' ‘pievéd{ v hydrofiln{ polymery pou¥itelné

nap¥iklad v oblasti 1é&Zebné protetiky.
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Vynélez se tykd zplsobu piipravy 2-hydroxyethyleateru kyseliny methakrylové vzorce I,

e
CH, = C-—COOCH,CH,OH /1/

zékladniho monomeru, ktery se po]ymeiaci pievddl v hydrofilni polymery, sloufic{ dik avym
fyzik4ln&~-chemickym vlastnostem v oblastiklééebné protetiky, nap¥iklad k vy¥rob& kontsktnich
go%ek, néhrad tdlnfch tkdn{ apod., ale té% k technickym d¥eldm, Jjeko plnivo chromatografic-
kych kolon apod. '

Znémy a pouZivany zplsob pifipravy latky vzorce I vychdz{ z kyseliny methakrylové, které
se podrobi kondenzaci s ethylenoxidem za katalyzy kysli&niky kovi, napifklad zinku nebo m&di.
Z hlediska snadnosti je tato metoda p¥ijatelnd; z hlediska kvality monomeru, urdeného ké
zpfacovéni na polymer pog!ivany pro lékafrské Glely, na jeho% kvalitu jsou kladeny vysoké po-
¥adavky, Je prekéZkou piitomnost volné kyseliny ﬁethakrylové a mnohdy 1 diglykolmethakrylétu
v konedném produktu.

Ve snaze. zfskat 2-hydroxyethylester kyseliny methakrylové pro lékaiské udely v nejvysii
moZné 6istoté; byla jeho syntéza systematicky studovédna a byly nalezeny podminky postupu,
ktery je z hlediska &istoty produktu, technické ndrodnosti a bezpeénosti préce provozné vy-
hodny a tvoff predm&t tohoto vyndlezu.

Vyndlez se tedy tykéd zplsobu piipravy 2-hydroxyethylesteru kyseliny methakrylové vzorce
I, JehoZ podstata spo¥ivd v tom, Ze se methyl- nebo ethylester kyseliny methakrylové recste-
rifikuje ethylenglykolem za pritomnosti kvartérni amoniové bdze obecného vzorce II

Rl\ N — R® OH /11/,

ve kterém Rl znal{ methyl nebo ethyl a R2 methyl, ethyl nebo benzyl, jako katalyzédtoru.

GZelnd lze podzivét kvartérni amoniové bédze obecného vzorce II v mnoZstvi 0,004 a%Z 0,1 mol,
vzte¥eno na 1 mol vychoztho esteru kyseliny methekgylové. nejlépe ve formé roztoku ve vodd
nebo v alkanolu s 1 a¥ 4 atomy uhlfku, o hmotnostni koncentraci 5 aZ 25\%. ‘

Po ukon&eni reakce se reakdn{ smés z¥ed{ vodou, nezresgoveny ester kyseliny methakry-
lové se oddsll a‘vhodné béze po vysoleni chloridem sodnym se vytiepe do etheru, ktery se od-
pa¥i a odparek se frak¥nd destiluje za sniZeného tlaku. ‘

Reesterifikaci esteru kyseliny methakrylové lze katalyzovat'také piidénim‘alkoholétﬁ
alakalickych kovl, napfikled methyldtu sodného, ale v t3chto pripadech dochdzi soudasn& k '
adici alkoxidového ;ontu na dvojnou vazbu za vzniku létek; které nemaji dﬁojnou vazbu 8 které
pisobi b&hem polymerace jako ineritni rozpoust¥dlo, cof mé za ndsledek sniZeni hodnoty g, tJ.
teploty skelného pfechodu polymeru, & v praxi je tim sni%ena moZnost mechanického opracovéni
kone&ného blokového polymeru. ’
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Pri pouﬁiti kvartérni amoniové bdze ohgcného vzorce II zplsobem podle vyndlezu, se zis-
kévé vysoce ﬁistfvmonOmer o vysokém obsahu. Mimoto je tento zplisob z hlediska provozniho na-
prosto bezpeén& Pfi‘zkouSeni nékterych kvartérnich amoniovych bédz{ obecného vzorce II, napf.
tetramethylamoniumhydroxidu, tetraethylamoniumhydroxidu nebo trimethylbenzylamoniumhydroxidu,
nebyl mezi nimi zJistén podatatnf rozd{l pii katalyze reesterifikadni reakce.

Zpisob podle vyndlezu byl ovéfen v laboratornim i provoznim méF{tku a poskytl velmi
dobré vysledky. Dosahovend ¥istota monomeru byla 98,0 a¥ 99,7 % hmot., teplota varu 64 a% 65
Oc/67 Pa.

B1i%s{ podrobnosti zplscbu podle vyndlezu vyplyvajl z nésledujidiho piikladu provedenit,
ktery viiak tento zplsob nijak neomezuje: '

Prfklad 1

S pouZitim‘tetramethylamoniumhydroxidu ve form& 5% butanolického roztoku
methylester kyseliny methakrylové 26,3 kg
ethylenglykol ‘ i _ 26,3 kg
tetramethylamoniumhydroxid ) 2,0 kg

/0,0042 .mol/

Sm&s vSech sloZek byla za nichéni zah#{véna 4 h na 60 °C /vnitin{ teplota/. Potom
bylo k reak¥ni smési piidéno 30 1itrd vody & po 5 min. intenzivniho michdni bylo michadlo
vypnuto a reakini smis ponechéna 20 min. v klidu. Hornf vrstva, obsahujic{ nezreagovany met-
hylester kyseliny methakrylové, byla odd&lena a vakuové zshuSténa. Odparek vyl vrécen zpét
do resakdn{ néddoby. Vodnéd féze o obJemu asi 60 1itrﬁ byla rozdéiena po 20 litrech do 3 skle~
ndnfch kotlfkd obsahu 80 litrd a ko kaédé &4sti bylo priddno Jedt& 30 litrd vody & po 10 kg
chloridu sodného. Po rozpustdni chloridu sodhého byla vodnd féze extreshovédna 3x pe 10 litrech
etheru. Po posledni extrakci byiy oddélené etherové extrakty spojeny a odpafeny za prisady
0,1 % hmot., chloridu mednatého. Odparek surového produktu‘byl preveden znovu do kotlfku,
zfed¥n stejnym objemem vody, pitidéno 2,5 kg chloridu sodného a 2x extrahovéno po 10 litrech
ethe:u. Extrekt opst dokonale odpa¥en na odparce. VytéZek 13,0 kg 2-hydroxyethy1ésteru kyse=
liny meihakrylové, teplota varu 64 °C/67 Pa,

PF{klad 2
S poufitfm 0,01 mol tetraethylamoniumhydroxidu ve form$ 10% methanolického roztoku

P¥i ndsad® ekvivalentniho mno¥stvi ethylesteru kyseliny methakrylové a ethylenglykolu jako
vySe bylo zfskdno 12,8 kg 2~-hydroxyethylesteru kyseliny methakrylové s teplotou varu 70 a¥
73 °C/80 Pa. '

P¥{klad 3
S pouZitim 0,1 mol trimethylbenzylamoniumhydfoxidu ve form& 25% vodného roztoku

#11 ste)né ndsads vychozich slofek jako v @/ bylo ziskéno 12,0 kg 2-hydroxyethylesteru kyse-
liny methakrylové s teplotou varu 70 a% 75 °C/80 Pa.



216150 . ,

1.

PREDMET VYNALEZU

2pisob p¥ipravy 2-hydroxyethy1esteru kyeeliny methakrylové vzorce I

r
CH, = C—— COOCH,CH,O0H ' 1/,
vyzhaéudici se tim, %e se methyl- nebo ethylester kyaeliny‘methakrylové reeSterifikuJe za
p¥{tomnosti kvartérn{ amoniové bdze obecného vzorce II ' ’

RL '
k’l N - R - OH /117,
Rl/ . » ’

" ve kterém Rl‘znaﬁi methyl nebo ethyl a R? methyl a R methyl, ethyl nebo benzyl, jako

2.

3.

katalyzédtoru.

Zplisob podle bodu 1, vyznadujicf se tim, Ze se pouZifvd kvartérni amoniové béze.o:)b.ecné-lm ~
vzorce II v mno¥stvi 0,004 aZ 0,1 mol, vzta¥eno na 1 mol vychozihd esteru kyseliny methéf'

krylové.

Zplsob podle bodu 1, vyznadujfici se tim,'ie se pouZivd kvartérni amoniové bdze obecnéth

vzorce II ve formé roztoku ve vod¥ nebo v alkanolu s 1 a% 4 atomy uhlfku, o hmotnostn{

koncentraci 5 a% 25 %.
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