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Zplhsob pFipravy alkoxyfenolu

(57) Zptsob pripravy alkoxyfenold obec-
ného vzorce HO-Ar-OR, kde R je alkyl Cj

aZ C4, pPipadnd rozvétveny

a Ar je ary~

len, plsobenim symetrickych dialkylethe-
ri za katazyzy kyselinou wolframovou,
volnou, pYipadné nanesenou na nosidi za
teploty 100 a% 300 9C, s vyhodou 180 a3

280 9c¢.
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Vynalez se tyka zpGsobu p#ipravy alkoxyfenold z bi-

funk&nich fenold alkylaci dialkyletherem za pfitomnosti
kyseliny wolframové jako katalyzdatoru reakce,

Podle dosavadnich znalosti se alkoxyfenoly obecného
vzorce HO-Ar-OR, kde R je alkyl Cl az C4. ptipadné rozvétve-
ny, obvykle v3ak methyl, nebo ethyl a Ar je arylen, pii-
padné substituovany, obvykle vsak 1l,2-fenylen, daji vyrobit
fadou zpGsobd, mezi nimiZ v8ak zcela dominantni postaveni
zaujima alkylace p#isludnych dvojfunkénich fenold. Jako alkyle-
éni &inidlo se pouzivd vétSinou odpovidajici alkylhalogenid,
nebo dialkylsulfat, kterym se pisobi na monosodnou sdl substra-
tu., Znaénou nevyhodou tohoto zplisobu je v3ak formace piislud-
ného halogenidu nebo siranu sodného, ktery se tvo*i jako
vedlejsi produkt podle obecného schématu:

HO-Ar-ONa + RX — HO-Ar=-0OR + NaX ,

kde Ar a R maji vySe vyznadeny vyznam a8 X je halogenid nebo
siranovy ekvivalent.

V posledni dob& byl sice navriZen zpisob (D0S
£, 2 903 020), podle néhoZz se alkylace provddi dialkyl-
ethery podle schématu:

HO-Ar=-0OH + R-0-R —2 HO-Ar-OR + ROH ,
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pti némZ jako vedlej8i produkt vzniké alkohol, ktery lze

z reak&ni smési lehce izolovat a vyuZit pro jiné uédely,
znaénou nevyhodou metody je v8ak skute&nost, Ze reakce pro-
bihd podle dosavadnich znalosti jen za katalyzy silné& ky-
selym katexem, jehoZ tepelné stabilita limituje maximéalni
teplotu reakce, coZ vede déle k tomu, Ze v mnoha ptipadech
se dosahuje jen velmi nizkych konverzi. To, spolu s nepiilis
odlisnymi fyzikdlnimi vlastnostmi vychoziho substréatU a pro-
duktu, v n&kterych pfipadech zcela vyluéuje vyuZitelnost zpl-
sobu pro pramyslové udely.

Nyni bylo nalezeno, Ze stejného katalytického efektu lze
docilit kyselinou wolframovou, s vyhodou zakotvenou na
poréznim anorganickém nosi&i. Tento katalyzator je tepelné
staly v Sirokém rozmezi teplot a umoZnuje tedy zvy$it pracov-
ni teplotu alkylace do takové oblasti, kdy alkylace probiha
dostateé&n& rychle, jak je to nezbytné pro primyslové ucely.

Alkoxylfenoly jsou dilezité meziprodukty pro syntézu
fady farmaceutickych pripravké, vonnych latek a barviv,

ZpGsob pedle vyndlezu je bliZe popsan nésledujicimi pi#i-
klady.

Priklad 1

Do autokldvu o objemu 0,3 1 vybaveného elektromagnetic~
kym michadlem a armaturami nezbytnymi pro prdci za tlaku
bylo predloZeno 5 g jemnd& rozdrcené kyseliny wolframové a
20 g pyrokatechinu a autoklév byl uzavien. Po evakuaci bylo
pak do n&) z tlakového zésobniku napudté&no 120 g dimethyl-
etheru a obsah byl za michdni vyhfédt na teplotu 200 .

PFi této teplot& byl obsah autokldvu michédn 7 hodin. Potom
byl ochlazen ns normalni teplotu, piebyteény dimethylether
byl odpudtén a netékavy zbytek byl vyjmut, Organickd &&st
zbytku byla rozpusté&na ethylalkoholem a jeji sloZeni bylo
snalyzovano plynovou chromatografii, Metodou vnit#niho stan-
dardu bylo zji3téno, 2e zbytek obsahoval celkem 11 g
2-methoxyfenolu (guajakolu),
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Bylo sestaveno zafizeni sestdvajici z vysokotlaké
trubky o vnitinim pram&ru 27 mm a délce 300 mm, kterd na
obou koncich vybavena prirubami s pfivodni a odvodni ocelo-
vou kapilarou. Trubka, které slouzila jako reaktog byla
umistdna do elektrické picky, kterd umoZnovala vyhfivéni
trubky na teplotu do 200 °% s prfesnosti regulace + 1 °c.
Pfed vlastnim pokusem byl reaktor zaplné&n katalyzdtorem
tvarovanym do podoby Rashigovych krouZkd o priméru 5 mm,
ktery obsahoval 5 % kyseliny wolframové. a &istym rozpousté-
dlem (diethyletherem), Pro pfivod reakéni smé&si slouZila
spodni ocelové kapiléra, kterda byla spojena s davkovacim
pistovym mikroderpadlem a zésobni nddobou pro vychozi reakéni
sm&s, Odvod sm&si byl zajistovan kapildrou na opa&ném (hornim)
konci reaktoru, kterd nejdiive prochazela nédobou s vodou
o teploté 20 °C, pak regula&nim ventilem k redukci tlaku a
ustila do zésobniku produktu.

P*i vlastnim pokusu byl regula&ni ventil nastaven na
tlak 5,0 MPa, obsah reaktoru vyhfat na teplotu 220 °c a
pak byla pfes reaktor &erpéna reak&éni smés obsahujici 10 %
pyrokatechinu rychlosti 17 ml za hodinu., Po ustaleni stawvu
(dvandcti hodinach provozu) bylo plynovou chromatografii ana-
lyzovéno sloZeni vystupniho proudu a bylo zjisténo, Ze obsa-
huje 6,23 %-ethoxyfenolu (gdeetholu).

P*iklad 3

Pokus uvedeny v piikladu dv& byl opakovan s tim roz-
dilem, Ze namisto diethyletheru byl jako rozpoustédlo a
reak&ni agens pouZit diisopropylether, reaktor byl vyhi¥ivan
na teplotu 270 ° a rychlost préatoku byla zvySena na
30 ml/hod, Po ustédleni obsahoval sm&s opousté&jici reaktor

5,83 % 2-isopropoxyfenolu,
Priklad 4

Pokus popsany v ptfikladu dvé& byl opakovdn s tim rozdilenm,
e jako ether byl pouZit n-~butylether, alkylace byla provdadéna



- 4 -

265 264
pri teploté 280 %c, tlak v reaktoru byl 2,0 MPa a prdatokové
rychlost byla dédle zvySena na 40 ml/hod., Po ustéleni stavu
obsahovala reak&ni smés na vystupu z reaktoru 4,96 ¥ 2-butoxy-

fenolu,

PREDMET VYNALEZU

ZpGsob prfipravy alkoxyfenold obecného vzorce HO-Ar-OR,
kde R je alkyl C; az Cy» prtipadné rozvétveny a Ar je arylen,
pasobenim symetrickych dialkyletherd, vyznaleny tim, %e reakce
se katalyzuje kyselinou wolframovou, volnou, pifipadn& nanese-
nou na nosi&i za teploty 100 aZ 300 °C. a8 vyhodou 180 az
280 °c.
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