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' Zplsob vyroby octanu benzylnatého
benzylaci octand alkalickych

(57) Octan benzylnaty mé vyuiiti ve vohave
kaFstvi. Pfipravuje se bud esterifikaci
nebo alkylaci alkalickych octanti. Postup
spodivéd v reakci cctanu sodnéhe nebo .
draselného s benzylchloridem v prostifedi
kzsaliny octové, 2 kterdho byla odstra-
néna voda plsobenim acetanhydridu. Roz~
tok 1,0 aZ 1;2 mol octanu sodnédho nebo
draseiného v kyselind octové se z2bavi
vedkeréd pritomné vody zédhievem s odpovie
dajicim mnoZstvim acetanhydridu. Reakce
8 1 molem benzylchloridi probihd za va~
ru reakdni smdsi. Vyhodou postupu jsou
vysoké vytdZky, 88 a2 96 % teorie, prak-
ticky bez obsahu vedlejsich produkté a
mo2nost prémyslového pouZiti.
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Vyndlez se tyké zplsobu vyroby octenu benzylnatého z ectenu sodného neboe drasel-
ného, jejich reakci s benzylchloridem v prostfedi bezvodé kyseliny octovsé.

Pro ziskéni octenu benzylnatéhoe je alkylace octanu sodného nebo draselného benzyl-
halegenidy alternativni metodou vedle jeho pFipravy esterifikadni, pii které se vychdzi
z benZylalkoholu a vhodnych derivétd kyseliny octové. Alkylaini piiprava se podle lite-
rérnich udajt mO2e uskutednit ve dvoufézovém systému za katalyzy mpezifézovymi katalyzd-
tory, kvarternimi amoniovymi solemi, nebo s jejich prekursory - tercidrnimi aminy. Jsou
popsény i zplGsoby p¥ipravy ectanu benzylnatéhe v bezvedém prosti¥edi bez tdchto kataly-
zétord a s jednou kapalnou fédzi. Tak napifiklad p¥i reakci cctanu draselného s benzyl-
chloridem v polyethylenglykolu 400 p#i teploté 110 oc se ddajnd ziské occtan benzylnaty
ve vytdiku 80 % teorie (F. Theil a spol.: J. praht. Chem. 327. 360-352 (1988)). V li-
teratuite je uveden i postup piipravy occtanu bonz&lnctého uskutednény v protonickych
rozpoudtddlech, jako jsou aceton, methanol nebo kyselina mravendi, a to v pFitomnosti
octanu zinednatého (K.N. Gurundut s spol.: Tetrahedron 38, 1843+1846 (1982)).

Nyni byl nalezen primyeslovd vhodny zplsob pripravy octanu benzylnatého z octanu
sodného nebo draselného & z benzylchloridu v prostifedi kyseliny octovd, z kterdho byla
odstrandna voda plsobenim acetanhydridu.

Zplsob vyroby octanu benzylnatého z benzylchloridu & octenu alkalického v prostie=
di octové kyseliny podle tohote vyndlezu spoSivé v tom, Ze se roztok 1,0 a% 1,2 mol oc-
tanu sodného nebo draselného v octové kyselind zbavi vedkeré pritomné vody zahFevem s
cdpovidajicim mnoZstvim acetanhydridu a reakce s 1 molem benzylchloridu se uskutedni
ze varu bezvodé reakini smdei.

Rozpousdtdni technickych bezvodych octant sodného a draselndho v ledové kyselind
octové jo ddj mirnd exothersni. Dobie techn zvlédnutelnd je i pi#iprava octanu sod-
ného nebo draselného 3dstednou neutralizaci piedloZenéd kyseliny octové pevnym hydroxi=
dem sodnym nebo draselnym. Aby se plededlo pifipadnym nep*ijemncstem se eilnd exotherm-
nim hydrolytickym rozkladem acetanhydridu vodou pfitomnou v reakdni smési, je vyhadné
‘ho piidévat p¥i teplotd reakiéni sméei 115 a2 120 °CJ kteréd se pii vhodné rychlosti
pfidédvéni acetanhydridu udrZuje samovoln¥. Benzylchlorid lze piidat do reakéni smdsi
nardz; s vyhodou p#i teplotd 90 a% 110 °C, aby se jejim hlub3im ochlazenim nevyloudil
rozpudtdny octan alkalicky.

Alkylace octanu alkalického se projevi vznikem sraXeniny chloridu alkalického.
Postup benzyladni reakce lze exaktnd sledovat pomoci kapalinové chromstografie. Pro
orientaci miZe slouZit i skutednost, 2e piFi stejném tepelném piikonu a p*i varu reak-
8ni sm¥si klesd dosaZitelnd hodnota teploty v reakini smdsi podle stupnd zreagovéni
gsctanu alkalického do ustédlené hodnoty, kterd je o 8 a% 10 % nizdi, nez teplota vrou-
ci reak&ni sm3ei na poddtku reakce s benzylchloridem. Reakdni doba &ini 4 a2 8 hodin.

Izolaci produktu lze s vyhodou uekutednit vakuovym oddestilovénim rozpoudtédla,
kterym je kyselina octovd, kterd prejde do pFfedlohy i s piipadnym nezreagovanym benzyle
chloridem a mZe byt piimo pouZita pro ndsledujici vérku.

Chlorid sodny nebo draselny, suspendovany v surovém produktu po oddestilovini ky-
seliny octovéd, se vyjme do prévé potifebného mnoZstvi vody a utvoifeny solny roztok tvo-
*1 spodni vrestvu. Produkt se potom promyje popFipadd je#td vodou a vakuové piredesti-
luje. Velké pifedni frakce se pifedloii do ndsledujici vérky.

Pokud by se ukézala potfeba odstranit radikdlnd stopy benzylchloridu, je moiné po
zahuitdni reakdni smdsi ve vakuu piidat maléd mnoZstvi tercidrniho aminu, napiiklad
triethylaminu, krdtce.s nim surovy produkt zahifdt na 80 aZ 100 9 a potom uskutednit
prani vodou. Benzylchlorid vézeny v kvarterni aminové sloudenind se rozpusti spolu s
chloridem alkalickym.
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Pokud by vychozi benzylchlorid obsahoval vySechlorované pFimdsi, nap¥iklad benzol~
chlorid, je vhodné pied destilaci krétce zahfdt surovy produkt s katalytickym mnoZstvim
Roneyova niklu bez filtrace pi#imo deetilovat.

Postupem podle vynélezu se z kvelitnich surovin ziskd octan benzylnaty o obsahu
nad 99 % vlastni létky ve vytd2ku 85 a% 95 % theeorie a je pouitelny pro vonavkérské
\jeely.

PFiklad 1

Do pfedloZenych 200 g ledové cctové kyseliny se vnese za michéni z uzaviratelné
nédoby 112,89 g techn. bezvodého octanu draselného (cbsah vlhkosti 4,5 %), coz odpovi=
dé 1,1 mol octanu drasslného. Reakini smis se zehi*ivd k varu 30 min. a ani bylo dosa-~
%enc vplného rozpuitdni, pFikape se p¥i teplotd 116 o2 125 %C 28,7 g acetanhydridu, tjJ.
mnoZstvi odpovidajici vlhkosti v octanu draselném. Po 30 min., zéhFfevu k varu se pii te=
plotd 90 a% 110 °C piidé nardz 1255 g ( 1 mol) benzylchloridu. Reakini smds se udriu~
Je ve varu po dobu 6 hodin a potom se vakuovd oddestiluje rozpoustddlo. Jimé se 200
a% 220 g kyseliny octové. K zbyléd suspenzi se pi#idé p¥i teplotd pod 60 %C cca 400 ml
vody; pevnd fdze se 2a michéni rozpusti] volny roztok se spodem adpusti a produkt zno-
vu promyje 200 ml vody. Destilaci ve vakuu se ziskd 134,6 g létky o t.v. 116 a2 118 %/
1,66 kPa a obsahu 99,7 % octanu benzylnatého, coZ eodpovidéd vytéiku 89 % theorie.

Piklad 2

Do pitedloZenych 200 g led. kyseliny octovéd se 2a michdni vnese 92,1 g techn. bez-
vodého cctanu sodného o cheahu 2 ¥ vlhkoeti; (1,1 mol octanu sodndho). Vlihkost se ob~
dobnd jako v piikladu 1 odstrani pridavkem acetanhydridu, v tomto p*ipadd v mnoistvi
10,4 g. Reakce 8 benzylchloridem a dald{ zpracovéni je shodné s postupem dle piikladu
1. P¥1 zahudtdni reakdni smdsi se ziské 190 aZ 200 g bezvodé kyseliny osctové. Destila-
ci surového produktu se ziské 138 g létky o obsahu 99,6 % octanu benzylnatého (92 %
theorie).

Pi*iklad 3

Do predloZenych 137 g ledovéd kyseliny octové se z uzaviratelnéd nadeby pFidd ve
dvou 1 vice dAvkéch celkem 48 g (1,2 mol) pevného Supinkového hydroxidu sodného, kte-
ry se za vyvoje tepla rozpusti. Pi teplotd 115 az 126 % se potom piikape 122,4 g
(1,2 mol) acetanhydridu takovou rychleosti, aby se piedepsand teplota udrZovala samovol-
n§. Po 30 zdhtevu na 120 °C se k reakdni sm8si p#i teplotd 90 a2 110 °C piidé 125;6 g
(1 mol) benzylchloridu. Reakce se dokondi varem po dobu 6 hodin.Produkt se ziské postu-
pem podle p*ikladu 1 s vytd2ikem 131;6 g 88 % octanu benzylnatédho o Sistotd 99,7 %.
Destilét kyseliny octové &ini cca 200 g.

PREDMET VvVYNALEZU

ZpOsob vyroby octanu benzylnatého benzylaci octan@ alkalickych, vyznadujici se
tiﬁ{ %o 88 1,0 a2 1,2 mol octanu sodného nebo draselného rozpusti v kyselind octové
za pi*idavku acetanhydridu v mnoZetvi edpovidajicim obsahu vlhkosti reagujicich latek
a podrobi se reakci s 1 molem benzylchloridu za varu reakdni smdsi.
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