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(54) Zpisob pripravy diethylenglykolmonomethylethcracetdtu a diethylen~lykolmonobutyl~
etheracetdtu

Vyndlez popisuje p¥ipravu diethylen-

glykolmonomethyl~ a butyletheracetdtd
#plisobenim acetylchloridu ncbo anhydridu

kyseliny octové na odpovidaiiei karbito-

ly. ' ' .
: Pripravend ldtky jsou nouZitelné
jako rozpoust&dla riznfch organickych
sloudenin, zejména fotochemickich pHisad
p¥i virobd barevného fotomateridlu.
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Vyndles se tjké zpisobu pFipravy diethylenglykelmonemethyl- a diethylenglykolmone-
butyletheracetdtd acetylaef odpovidajfcich karbitold, '

Pi{prava acetdtd monoalkyletheru ethylenglykolu se provddl rdznym zpisobem, Napi.
ethylonglykollonolnthylotheraootét se pFipravuje etherifikaei othylonglykolnononcotitu
diasomethanem /Nierenstein: B 60,1821/, sthyionglykolnonoothyletharncetit se priprlvudo
Padou riznych pestupd /Th.H.DurrnnltSolventl str. 161, 230, 4. vyd., Londjn 1938/, mono-
thioothylonglykolQS-butylother-o-aoatét se pFipravuje acetylaci beta-hﬁtyluorkaptoothyl -
alkoholu scetylohloridem /Whitner, Reid: Am,Sce, 43,637/, nonothiodthyionglykolQS-ethyl-
ether-O-acetit se piipravuje ucetylaci acetanhydridem v pF{tomnosti kyseliny sirové
/Scherlin, Wasileveki: J.Prakt.Chem,/2/121,176/ apod.

Piiprava acetylderivdtl vzorce II 3 rady diethylenglykolnononlkyletheru. tzv. kar-

bitold vzorce 1, neni popsénai
R.O-Cﬂz-CHZ-O-CHZ -Cﬂa -OH -----a R'O-CHZ-CHZ-O-CHZ -Cﬂz -0—00-0H3 .
/1/ . . /11/ '

Nyni auto¥i vynilezu nalezli, ¥e tyto ldtky je moZno hladce pFipravit acetylaci
odpovidajiciho karbitolm vzorse I acetylchloridem, event. scetanhydridem v piitomnosti
koncentrované kyseliny sirové, pokud je vyisledny scetét nerozpustny ve vod¥. Tak nap¥.
pouhym smi¥enim diethylenglykolmenemethyletherw III /vzorce I, kie R = 033/ s scetyl-
chloridem p#i 15 af 20 ®C vzniké diethylenglykolmonemethyletheracetdt V /vsoree 11, kde
R = CH3/ o teplotd varu 210 a¥ 215 °c. Stejnjn‘zpﬁ-oben se pripravi diethylenglykolmone-
butyletheracetét VI /vazoree II, kide R = C4H9/ o teplot¥ varw 238 af 242 % g diethylen~
glykolmonobutyletheru IV /vzorec I, kide R = 0439/. Diethylenglykolmonomethyletheracetdt
V je lehce rozpustnf ve vod$ v jakémkoliv pomiru a proto se jehe izolace provdd{l p¥imou
dcltilaci reakéni snési, Diethylonglykolnonobutylotheruoettt VI je ve vodd nerozpustnd
kspalina a proto je meZne provéddt jejf piiprevu i pomoei anhydridu kyloliny ooctové v
pF{tomnosti koncentrované kyseliny sirové za varu. Isolace se v tomto pFipad¥ provddi
postupnim promytim reakini sm¥si vodnym reztokem uhliéitanu’-odnCho & vodou, vysu¥enim .
butyletherové vrstvy s Q’stiiaci. ' | ‘

Acetylované karbitoly jsou vhodnd rozpquﬁtidla pro vpravovédn{ risnfoh organicke-
V chemickfeh p¥isad do fotografické Zelatiny. ‘ '

Pi{kled 1 . v

De 700 ml diethylenglykolmonemethyletherw, piedlo!pné@é v dféulitrov‘ bance,
opat¥ené zpdtnym chladilem, se za licﬁéni a zevnfho chlazen{ vodou p#ilije pomalu 360
ml acetylchleridu tak, aby teplota nepfestoupila 20 9C, Po smifen{ se poneché rostok
stdt 24 hodin a potom se sa stmosférického tlaku predestiluje. Ziskd se bezbervd kapa-
1lins o teploté varm 210 a¥ 215 °C've vjti!ku 700 g, tj. 79 % teerie. |

- Pédiklad 2 v
De 30 g diethylenglykolmonobutyletheru, pfedlofeného ve 300 ml bance, opatfené
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zpétnjn'ohladiﬁem. bylo pomalu za obZasného prot¥epin{ pFilite 65 g acetylchloridu, ?o
prob¥hnut{ prudké exotermni reakce byl roztok ponechén‘24 hodin stdt pFi 20 °C a potom
zdestilovén za etmosférického tlaku, Bylo z{skéno 146 g /89,5 % teorie/ 3iré kapaliny o
teplot¥ varu 238 a¥ 242 9C,

Pf{iklad 3 . : .
Do 500 nl b;ﬁky,'opatfené zpdtnym chladidem, bylo piedlofeno 162 g diethylenglykbl-
monobutyletheru a 102 g anhydridu kyseliny octové., Do roztoku bylo poﬁalu pFiliteo 40 g
96% kyseliny sirové a sm¥s byla sah¥dta k varu 5 hodin. Po ukondeni reakce sm&s promyta
nasycenym roztokem uhliditanu sodnéhe a vodou'do‘neutrélni'reakco e Qynuéen& bezvedym
chloridem vépenatym, Destilac{ za atmosférického tlaku byle z{skéno 182 g /89 % teorie/
besbarvé kapaliny o teplotd varu 238 ai 242 °C, ' ’

PREDMET VYNALEZU »
Zpisob pF¥ipravy diethylenglykolmonomethylethéracetétu a diethylenglykoimonobutyl-

etheracetdtu vzorce V a vzorce VI, , ‘ N _ .

CH 3 -0-0}12-032-'-0-0112 -CHz'-O-CO-GH 3 : v/

04H9-0-CH2-0H2- O-GHZ-CH2-0-00-0H3 | : : ’ : /V1/
vyznadeny t!m, fe me diethyienglykolmonomethylether vzorce III

cu3'-o-cnz-cnz.o-cna-cga.on R R | /111/
& diethylenglykolmonebutylethexr vzorce IV . )

C4Hg=0~CH, -CH,,~0-~CH, ~CH, ~OH /Iv/
acetyluje acetylchlofiden p¥i 15 a% 20 °C nebo anhydridem kyseliny octové za varu v pii-
* tomnostl kyseliny sirové a konedny produkt se lsoluje destilaci za atmosférickéhe tlaku,
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