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{54) 2-Formylethylmethakrylat a zpiisob jeho piipravy

Vynalez se tyka 2-formylethylmethakryla-
tu a zplisobu jeho p¥ipravy.

2-Formylethylmethakryldt nebyl dosud
znam a pro podobné slouceniny neni zndmy
Zadny obecné pouZitelny zptsob piFipravy,
protoZe se jednd o malou sloZitou molekulu
se tfemi reaktivnimi funkénimi skupinami.

Predmétem vyndlezu je 2-formylethylmeth-
akrylat vzorce 1

CHy = C — COOCH,CH,CH=0
| L.
CHs

Latka vzorce 1 se vyrabi tak, Ze se odpovi-
dajici dialkylacetal, tj. 3,3-dialkoxypropyl-
methakrylat, kde alkyl je methyl nebo ethyl,
hydrolyzuje v kyselém prostredi pfi teploté
60—100 °C. Hydrolyza se pfitom provadi s vy-
hodou v pFitomnosti O-kyselin nebo soli
O-kyselin a N-bdzi. Vyhodné se pouZivaji
O-kyseliny, jejichZ pKa je v rozmezi 2,0 az
4,0. Hydrolyzy se s vyhodou provadi v pri-
tomnosti 1-fenyl-3-pyrazolidinonu, ¢imZ se
zabrani neZddouci oxidaci p¥ipadné polyme-
raci.

PouZity 3,3-dialkoxypropylmethakrylat 1ze
vyrobit plisobenim 3-halogen-1,1-dialkoxy-
propanu na kaliummethakryldt v pfitomnosti
dimethylformamidu pfi teploté 120 aZ 170 °C.

Latka vzorce I je vhodnym monomerem
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s esterovou a aldehydovou skupinou, ktery
polymeraci poskytne polymer s vysokym ob-
sahem aldehydovych skupin, s dobie defino-
vanou strukturou, v n8mZ aldehydové skupi-
ny majl nesniZenou reaktivitu alifatickych
nizkomolekuldrnich aldehyda.

V dalSim je vyndlez bliZe objasnén na pfi-
kladech provedeni.

Priklad 1

Priprava 2-formylethylmethakryldtu (FE-
MA]) hydrolysou s pyridinium-4-toluensulfo-
natem (sl kyseliny pKa 0,87 a béaze pKb
8,83).

K roztoku pyridinium-4-toluensulfonédtu
(7,18 g, 30,8 mmol), hydrochinonu {0,10 g},
1-fenyl-3-pyrazolidinonu (0,20 g} ve vodé
(400 ml) byl v dusikové atmosféie za velmi
intensivniho mechanického michéni pfidan
2,2-diethoxypropylmethakrylat (20,00 grami,
92,5 mml). Smés byla za michdni co nej-
rychleji zahFata na 75 °C a michéna po dobu
dvojnasobnou neZ jaka byla potfeba k vymi-
zeni poslednich kapicek acetalu (celkem asi
40 minut). Hydrolysdt byl rychle ochlazen
na 10°C, neutralisovdn pevnym hydrogen-
uhlicitanem sodnym (2,59 g, 30,8 mmol), vy-
trepdn etherem (6 X 60 ml}, extrakt vysusen
bezvodym siranem hofe¢natym a po pridani
1-fenyl-3-pyrazolidinonu (50 mg]} byl zbaven
rozpoustédla za sniZeného tlaku pFi 35°C



a zbytek byl destilovdn s pouZitim chladiCe
pro nizkotepelnou destilaci. Vyt&Zek 10,65 g
(81 %) aldehydesteru FEMA, b. v. 345 aZ
35,5 °C/27 Pa. IR spektrum (film, cm~1) : 3108
(C=CH,), 2840 (CHO), 2740 (CHO), 1721
(C=0), 1637 (C=CH,), 946 (C=CHy), 819
(CHO). 'H-NMR spektrum (deuteriochloro-
forum, é8) : 9,83 (t,] = 1,5 Hz, 1H, CHO}, 6,09
(m, W = 9,8 Hz, 1H, (C=CH), 5,57 (m, W =
— 10,5 Hz, 1H, C=CH), 4,47 (t, ] = 6,2 Hz,
2H, 0—CH,—C), 2,83 (d t, 2H, C—CH,—C),
1,93 (t, 4 = 1,1 Hz, 3H, CHy—C=C). GC-MS
spektrum, m/z (txo, 130 °C, tyyp. 160°C, 0,5 ul
10 % roztoku v dichlormethanu) : 86,69
(CH,=C(CHs)C=0)+, 41 (CHy=C(CH;)]+, 99
(M — CH,CHO)*, 114 (M — CO)*. Pro

C;H1 005 (142,16) vypodteno: 59,14 % C,
7,10 % H; nalezeno: 58,86 % C, 7,24 % H.

Priklad 2

Piiprava 2-formylethylmethakrylatu (FE-
MA]) hydrolysou s kyselinou vinnou (pKa
3,02).

Hydrolysa 3,3-diethoxypropylmethakrylatu
(20,00 g, 92,5 mmol) byla provedena za ka-
talysy Kkyselinou vinnou (4,62 g, 30,8 mmol)
analogicky podle p¥ikladu 1 pfi teplot& 70 °C,
doba hydrolysy asi 10 minut. VytéZek 9,73 g
(74 %) aldehydesteru FEMA, b. v. 34,4 aZ
35,5°C/27 Pa (0,2 torr). 'H-NMR spektrum
(deuteriochloroform): identické se spekt-
rem latky podle pfikladu 1.

PREDMET VYNALEZU

1. 2-Formylethylmethakrylat.

2. Zptisob vyroby 2-formylethylmethakrylatu
podle bodu 1, vyznateny tim, Ze se 3,3-di-
alkoxypropylmethakrylat, kde alkyl je
methyl nebo ethyl hydrolyzuje v kyselém
prostiedi pii teplot& 60 aZ 100 °C.

3. Zpfisob podle bodu 2, vyznafeny tim, Ze
kyselé prostiedi se vytvafi pFitomnosti
O-kyselin nebo soli O-kyselin a N-bazi.

4. Zptisob podie bodt 2 a 3, vyznaleny tim,
e se hydrolyza provadi v pfitomnosti
1-fenyl-3-pyrozolidinonu.

T 54 1639/85



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

