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(54) Zpisob piipravy 1-fenyl-1,3-propandiolu

Vyndlez se tyké& pripravy l-fenyl-
"1,3-propandiolu transesterifikaci
1-fenyl-1,3-propandioldiacetétu metanolem
' Jako katalyzéator transesterifikace se
pouzi je uhliditan - draselny v mnoZstvi
« 1 gramu 50 grami na kilogram vychoziho
1-fenyl-1,3-propandiolacetéatu.

Oblast pouZiti je v parfumiiské vy-
robé, kde slouzi jako meziprodukt pro vj-
rybu vonnych acetald a mé repelentni
Géinky.
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Vyndlez se tyka zpﬁéobu‘pfipraVy 1-fenyl-l,%=-propandiolu.

Primd hydrolyza 4-fenyl-l,3-dioxahu na l-tenyl-l,%-propandiol
neni moZné. Dioxan je v alkalickém prostredi stdly, v kyselém pro-
st¥edi vzhledem k velmi snadné dehydrataci diolu a nédsledné poly-
merizaci vede hydrolyza maximdlné k polymefnim produktﬁm. 7 téch-
to divodd se zatim provaddla dvojstupnové, pridem¥ v prvnim stup~
ni byl reakci dioxanu s acetanhydridem ziskén l-fenyl-l,%-propan-
dioldiacetét, ktery ve druhém stupni reakci s metanclem poskytl
1-fenyl-1,%-propandiol a metylacetat. Tato reakce byla dosud ka-
talyzovana pouze kovovym sodikem, ktery v reakéni smési pfechézel
na metanoldt sodny, jak je popseno v préci Heslinga A.: Rec.
trav. chim. Pays-Bas 78, 474 /1979/. Reakce mela dobry vyté&Zek,
nesla ov8em s sebou vS8echny nevyhody, dané pro provoz ne pri1ig
vnodnym katalyzétorem. Sorygina v Z. obd&. chim. 26, 1460 /1956/
pouZila pro transesterifikaci 16% roztok hydroxidu sodného v eta-
nolu, vytéZky vSak oyly pouze 58 aZ 65 %.

Tyto nevyhody spolehlivé odstraﬂuje postup podle tohoto vy-
ndlezu, podle néhoZ se pripravi 1l-fenyl-l,3-propandiol transeste-
rifikaci l-fenyl-1,%-propandioldiacetdtu metanolem, piilem? se
Jako katalyzator preesterifikace pou¥ije uhliditan draselny
v mno#stvi 1 gram az 50 gramt ua kilogram vycnoziho l-fenyl-1,35~
-propandioldiacetdétu. Smés l-fenyl-l,3-propandiolaracetatu s me-
tanolem a uhliditanem draselnym se zahfiva k varu, prifemZ se po-
stupné oddestilovava vznikajici metylacetét. Po skonleni reakce
se vydestiluje nezreagovany prebytedny metanol a poté se za vakua
predestiluje l-tenyl-1,%-propandiol.

1l-lenyl-1,%~propandioldiacetat se ziskévd acidolyzou 4-fenyl-

~1,,~dioxanu acetanhydridem, katalyzovanou napfiklad chloridem
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Zelezitym dle &s. autor. osvidenf 185 517. 4-Fenyl-1,3~dioxan se
ziskd snadno Prinsovou reakeci Tormaldehydu se styrenem, ktersd Je
popséna v Padé praci, napiiklad v Org. Syntheses 33, 72 /1953/,
Beets M.G. Jo v Rec. trav. chim. Pays-Bas 70, 20 /1951/, Isagulaans
Vede, Rachmankulov D.L. a Safarov M.G. v %. prikl. chim, 43,
2703 /1970/ a jinde.

Zpusobem p¥ipravy l-fenyl-l,3-propandiolu podle vynélezu se
dosahuje vysokych vytdzkd ziskaného produktu v mnoZstvi minimélnd
85 %.

Postup pripravy l-tenyl-1,3-propandiolu podle vyndlezu je
z¥ejmy z ndsledujfcich prikladd konkrétnfho provedeni.

Priklad 1

Smés 236,3 g /1 mol/ 1-fenyl-l,3-propandioldiacetétu, 320 g
/10 ml/ metanolu a 4,1 g /0,03 mol/ uhliditanu draselného byla za-
hffvéna po dobu 4 hodin pod refluxem. Reakdéni bunks byla opatiena
destila¢ni kolonkou, naplndnou nerezovymi spiralkemi /5 x 5 mm/
o udinnosti asi 8.TP. V pribéhu reakce byl oddestilovévén vznika-
Jici metylacetst /b.v. 57,3 °C/. Po skondeni reakce byl oddesti-
lovén prebytedny metanol /b.v. 64 °C/ a za vakua byl predestilo~
vén l-fenyl-l,3-propandiol /b.v. 163 °C /0,258 kPa/, ktery byl zis~-
kén ve vytdzku 88,7 % theor.

Priklad 2

Byl proveden analogickym zpusobem jako priklad 1 s tim roz-
dilem, Ze bylo pou¥ito polovidni mno¥stvi metanolu, mno¥stvi uhli-
¢itanu draselného bylo 3 g. Reakce byla uxondena po 3 hodinsach.
Reakeni rychlost byla vyssf v disledku vys3f teploty /85 °C/ v de-
stila¢ni pance /proti predchozimu postupu, kde byla asi 70 °C/,
Bylo to déno tim, %e v tomto pokusu byla vétSina metanolu v desti-
laéni kolon&, Vyt&Zek l-fenyl-l,3-propandiolu byl 91 %.

1-Fenyl-l,3-propandiol patii mezi pomérné t&Zko dostupné Ld4t-
ky. Jeho pouzitf by mohlo byt velmi Xiroké. M4 repelentni u¢inky,
které zvlasts vynikaji v kombinaci s dietyltoluamidem, xde vyka-
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zuje synergicky ulinek. Je adle vhodnou 14tkou pro pripravu ace-
talt s nejrizndj3imi aldehydy, z nichZ rada md vynikajici vonné

vlastnosti.
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Zpusob pripravy l-fenyl-l,3-propandiolu transesterifikaci
1-fenyl-l,3-propandioldiacetétu metanolem, vyzna¥ujici se tim, Ye
se jako katalyzdtor transesterifikace'pouéije uhliditan draselny
v mnoZstvi 1 gramu aZ 50 gramd na kilogram'vychoziho 1-fenyl-1,3-
~propandioldiacetdtu.
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