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Zplsob pfipravy
2-alkyl-4-acyl-6-terc.butylfenoclovych
sloudenin

Anotace: )

Pfedmétné sloudeniny majf obecny vzorec I, v
némi Y je -C=CH nebo -CH=C=CHj2, B je nasy-
ceny pfimy nebo rozvétveny Ci.12alkylen, R’ je
nasyceny piimy nebo rozvétveny Ci.1oalkyl
nebo C3-1ocykloalkyl a znaéka+znamené
terc.butyl

PHi zplsobu jejfich pifpravy se v reakén{ smési
nechajf na sebe ptisobit 2-alkyl-6-terc.butyl -
fenolova slou¢enina obecného vzorce II s karbo-
Xylovou kyselinou obecného vzorce III

Y-B-COOH {1,
v niZ substituenty majf shora uvedené vyznamy,
s trifluoracetanhydridem.

HO (1)

HO (11}

T
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Zpusob pripravy 2-alkyl-4-acyl-6-terc.butylfenolovych sloudenin

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpusobu pfipravy 2-alkyl-4-acyl-6-terc.-
butylfenolovych sloucenin, u nichZ acylovy substituent ma labilni
zbytek, za pouziti upravené Friedel-Craftsovy reakce.

Dosavadni stav techniky

Slouceniny vhodné 3jako protizanétlivé prostredky, mezi néz
patri 2-alkyl-4-acyl-6-terc.butylfenolové slouceniny, zejména
4-acyl-2,6-di-terc.butylfenolové sloudeniny a 2z nich odvozené
derivaty, u nichZ 4-acylovy substituent m& koncovy nenasyceny
zbytek, Jjsou popisované v U.S. pat. ¢&. 4 708 966, Loomans,
Matthews a Miller, vys$lém 24. listopadu 1987; U.S. pat. &.
4 847 303, Loomans, Matthews a Miller, vyslém 11. cervence 1989
a U.S. pat. ¢. 4 949 428, Dobson, Loomans, Matthews a Miller,
vySlém 18. Cervence 1989. Zpusob vyroby takovych sloucdenin je
uveden v U.S. pat. ¢&. 4 982 006, Hudec, vyslém 1. ledna 1991.

Friedel-Craftsovy reakce aromatickych uhlovodiki s acylhalo-
genidy v pritomnosti katalyzdtoru, jako je bezvody chlorid hlini-
ty, JjimiZz se vyrdbéji aromatické sloudeniny, majici acylovy
substituent, jsou dobre znamé. Avsak md-li acylovy zbytek labilni
¢ast, Jjako je koncovd nenasycenost zde v uvahu prichazejicich
sloucenin, nastavaji casto vedlej$i reakce, ¢&imZ se zmensuje
vytéZek a sniZuje ¢istota poZadovaného produktu.

Pouziti trifluoracetanhydridu, aby se napomohlo reakci aro-
matickeé slouc¢eniny a karboxylové kyseliny, je znamé, viz napt.
Tedder J. M.: "The Use of Trifluoroacetic Anhydride and Related
Compounds in Organic Synthese”, Chemical Reviews, sv. 55 (1955),
str. 787-827; Galli C.: "Acylation od Arenes and Heteroarenes
with in situ Generated Acyl Trifluoroacetates”, Synthesis, duben
1979, str. 303-304; Nishinaga A., T. Shimizu, Y. Toyoda a T.
Matsuura: "Oxygenation of 2,6-Di-terc.butylfenosl Bearing an
Electron-Withdrawing Group in the 4-Position", Journal of Organic
Chemistry, sv. 47 (1982), str. 2278-2285. Ma-1li vsak karboxyloky-
selinova reakéni sloZka (reaktant) labilni &ast, jako je koncové
nenasyceny zbytek, mohou nastdvat nezZddouci vedlejsi reakce, viz
napr. Tedder, str. 800. MoZnost takového reakéniho schématu pro
pripravu 2-alkyl-4-acyl-terc.butylfenolovych slouéenin, Vv nich3z
4-acylovy substituent md& koncové nenasyceny zbytek, nebyla tudiz
doposud zndmd a predvidatelna pred zde popisovanym vynalezem.

Podstata vynalezu

Predmétem vyndlezu je zpUsob pripravy 2-alkyl-4-acyl-é6-terc.
butylfenolovych sloudenin obecného vzorce I
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HO C—B—Y

(1),

ve kterém Y je C=CH nebo -CH=CH-CH,, B Jje nasyceny rovny nebo
rozvétveny Ci-1p2a3lkylen, R' Jje nasyceny rovny nebo rozvétveny
Ci1-102lkyl nebo C3_710C¢Ykloalkyl a znadka + znamena terc. butyl,

vyznacujici se tim, 2e se v reakéni smési nechaji na sebe pusobit
2-alkyl-6-terc.butylfenolovd slouc¢enina obecného vzorce IT

HO (11),
R
s karboxylovou kyselinou obecného vzorce III

Y-B-COOH - (I11),

v nichZ substituenty maji shora uvedené vyznamy, a s trifluorace-
tanhydridem.

Zpusob podle vyndlezu predstavuje upravenou Friedel-Craftso-
vou reakci mezi 2-alkyl-é6-terc.butylfenolemn, karboxylovou kyseli-

nou a trifluoracetanhydridem podle nasledujiciho reak&niho sché-
matu:

T
HO * RCOOH * (CF3CO),—» HO C—R " 2CF,;COOH

V uvedené reakci R znaéi -B-Y, kde Y 3je =-C=CH nebo
-CH=C=CH,; a B je nasyceny rovny nebo rozvétveny alkylenovy zbytek

s 1 az 12 atomy uhliku. Y je s vyhodou -C=CH. B je s vyhodou
rovnoretézcovy Ci-102lkylen, vyhodnéji se 2 aZ 6 atomy uhliku,

zejména se 3 atomy uhliku.

Ve shora uvedené reakci R' je nasyceny rovny nebo rozvétveny
C1-1021lkyl nebo C;3_j0CY¥kloalkyl. R' je s vyhodou rovny nebo roz-

vétveny C;_galkyl, nejvyhodnéji terc.butyl.
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__ Ve shora uvedené reakci ma karboxylokyselinovy reaktantn PK,
veétsi nez 3,5, s vyhodou vétsi nez 4,0.

Uvedenou reakci lze provadét v ruznych nepoldrnich kapalnych
rozpoustédlech, kterd nereaguji s uvedenymi reakénimi slozkami
nebo produkty, jako jsou uhlovodiky (napr. hexan, heptan), halo-
genované uhlovodiky (napf. dichlorethan), benzen, toluen, aceto-
nitril, ethery, atd. Reakéni sloZky a reakcéni produkty predmétné-
ho zplisobu jsou vSak obvykle misitelné jako kapaliny p¥i vhodnych
teplotach, takZe zpravidla neni zapotrebi 2adného rozpoustédla.
Vyhodnym je proto zpisocb uskutedhovani shora uvedené reakce, pri
némZz se nepouziva rozpoustédlo. U velkych davek mlze byt rozpous-
tédlo zZadouci, aby se rozptylilo reakéni teplo. Vyhodnymi
rozpoustédly jsou heptan a toluen.

Poradi spojeni tri reakénich slozZek neni rozhodujici. Avsak
smichani trifluoracetanhydridu s karboxylovymi kyselinami, ptipa-
dajicimi v dvahu, byvd obycejné vysoce exotermni a vyzZaduje
vnéjsi chlazeni. Také 2-alkyl-é6~terc.butylfenolovy reaktant byva
¢asto tuhy pfi teploté mistnosti a musi se udrizovat roztaveny
béhem jeho pfidavani ke smési trifluoracetanhydrid/karboxylova
kyselina, aby se dosdhlo dplné reakce.

Vyhodnym zplsobem provadéni predmétné reakce je rozpusténi
fenolové slouceniny v karboxylové kyseliné a potom pomalé prida-
vani trifluoracetanhydridu. Reakce probiha samovolné. Jakmile se
pridava trifluoracetanhydrid, je vysledna reakce exotermni, takze
se musi pouZit vnéjSiho chlazeni. Trifluoracetanhydrid se pridava
vyhodné takovou rychlosti, pfi niz se udriuje pozadovana teplota
reakéni smési.

Pri jiné metodé uskuteériovdani uvedené reakce se fenolova
slouc¢enina rozpusti v trifluoracetanhydridu, nacdeZ se prida
poznenahlu karboxylovd kyselina. Reakce probiha samovolné. Kdy?2
se pridava karboxylova kyselina, je vyslednd reakce exotermni
a je zapotrebi pouzZivat vnéjsSiho chlazeni. Karboxylova kyselina
se s vyhodou pridava rychlosti, pfi niZ lze kontrolovat pozZadova-
nou teplotu reakéni smési.

Teplota reakéni smési se s vyhodou udrZ2uje na =20 az
100 °C, vyhodnéji 0 aZ 60 °C a Jjesté vyhodnéji na 20 azZ 50 °C.
Nejvyhodnéjsi je vSak teplota 40 az 45 °C. Jakmile se pridavani
tfeti reakéni slozky wukonéi, reakéni smés se s vyhodou micha
a potom se nechd pomalu vychladnout, jakmile reakce zcela pro-
béhne, s vyhodou za méné nez 24 hodin, vyhodnéji za &tvrt hodiny
az 4 hodiny a jesté vyhodnéji za pul hodiny aZ 2 hodiny.

PozZadovana reakce probihd v Sirokém rozsahu molarnich pomérua
tri reakcénich slozek. Jejich  vyhodny molé&rni pomér ije
1,0:1,0:1,0. Je vyhodné, neni-li moldrni pomér trifluoracetan-
hydridu ke karboxylové kyseliné vyraznéji vétsi, neZ 1,0, protoze
nadbytek trifluoracetanhydridu reaguje s poZadovanym reakénim
produktem a takto se zmensuje vytéZek. Nadbytek karboxylové kyse-
liny zpusobuje vznik vedlejsSich reakci, avsak maly jeji nadbytek
napomdahd pozZadovanému dokonc¢eni reakce. Nadbytek fenolové reakéni
sloZky se c¢asto nesnadno oddéluje od produktu béhem nésledného
¢isténi. Je vyhodné, neni-1li 24dné ze tri reakénich sloZek, obsa-
Zend v reakéni smési, ve vétsim moldrnim nadbytku neZ 30 %, vzta-

-3 =
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Zeno na celkové mnoZstvi kaZdé z ostatnich dvou reakénich slozek,
obsazZenych v reakéni smési. Vyhodnéjsi je, neni-li Zadna z nich
obsazZend v reakénl smési ve vétsSim molarnim nadbytku neZ 10 %.

Za uvedenych podminek ¢ini mnozZstvi pozadovaného produktu,
ziskavaného z uvedené reakce, obvykle vice nez 70 %, povétSinou
vice neZ 85 % a ¢asto vice neZ 95 %, vztaZeno na mnoZstvi limitni
reakéni slozky. Konecéné ziskany vytézZek produktu zavisi samozfej-
mé& na ¢isticim stupni, ktery nadsleduje po uvedeném reakcnim
stupni.

Aby se dosdhlo vysoké ¢istoty vyrobku pri velikém vytézku,
zahrnuje zpusob podle vyndlezu s vyhodou c¢istici stupné, které
nasleduji uvedeny reakcéni stupern. Patfi sem krystalizace ze smési
methanol/voda. S vyhodou krystalizace z methanolu/vody nasleduje
krystalizaci z hexanu.

Velmi vyhodny postup c¢isténi zahrnuje tyto stupné: (a)
rozpusténi uvedené dokoncené reakéni smési v hexanu za zvysSené
teploty, s vyhodou odstranéni ve vodé rozpustnych a kyselych
ne¢istot extrakci 2zasaditym vodnym roztokem a s vyhodou uvedeni
vysledného roztoku ve styku s aktivnim drfevénym uhlim, aby se
odstranilo zabarveni, a odstranéni dreveného uhli, (b) krystali-
zaci produktu 2z hexanového roztoku pri nizké teploté a vysuseni
krystalického produktu, (c) rozpusténi krystalického produktu
v methanolu za zvysené teploty a s vyhodou uvedeni methanolového
roztoku s aktivovanym drevénym uhlim, aby se odstranilo zabarve-
ni, a oddéleni drevéného uhli a (d) krystalizaci produktu
z methanolového roztoku pridanim vody a snizZenim teploty, oddéle-
nim a vysusenim krystalického produktu.

V uvedeném stupni (a) se zreagovand reakéni smés rozpusti
v hexanu, s vyhodou pri teploté 50 az 69 °C, vyhodnéji 65 az
69 °C. Hmotnostni pomér hexan:reakéni smés je s vyhodou 20:1 az
5:1, vyhodnéji 10:1 aZ 5:1. Neni-li vysledny roztok bezbarvy, lze
jej odbarvit pridanim aktivniho uhli a miché&nim a potom odfiltro-
vanim uhli.

Pred krystalizaci produktu z hexanového roztoku v uvedeném
stupni (b) se hexanovy roztok s vyhodou zahusti odpafenim ¢asti
hexanu. Vysledny koncentrdt ma s vyhodou pomér hexan/reakéni pro-
dukt 10:1 az 3:1, vyhodnéji 8:1 az 4:1. Vyhodna teplota pro
krystalizaci produktu z hexanového roztoku Jje 25 aZ 0 °C, vyhod-
néji 10 az O °C. Krystaly se odstrani ze vznasSejici se kapaliny
s vyhodou filtraci, vysus$i, vyhodné pod vakuem pri teploté pod
30 °C.

Ve stupni (c) uvedeného postupu se krystaly ze stupné (b)
rozpusti v methanolu, s vyhodou pri teploté 45 az 65 °C, vyhodné-
ji 60 az 65 °C. Hmotnostni pomér methanolu k tuhé latce je 20:1
az 3:1, s vyhodou 10:1 aZ 4:1. Neni-li vysledny roztok bezbarvy,
odbarvi se pridanim aktivniho uhli a miché&nim, nac¢eZ se uhli
cdfiltruje.

Ve stupni (d) se k methanolovému roztoku ze stupné (c) prida
voda a vyslednd smés se ochladi, s vyhodou na teplotu 20 a2z
0 °C, vyhodnéji 10 aZz 0 °C. Hmotnostni pomér methanol:voda je
s vyhodou 20:1 az 3:1, lépe 10:1 aZz 4:1. Krystaly produktu se
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odstrani od kapaliny filtraci. Krystaly se vysuSi s vyhodou ve
vakuové susarné pri teploté pod 45 °C.

Nasledujici priklady blize popisuji a objasnuji vyhodna pro-
vedeni v rozsahu tohoto vyndlezu, aniz by vyndlez néjakym zplso-
bem omezovaly, protoZe jsou mozné jeho obmény, pokud se jedna
o zakladni myslenku a rozsah vynalezu.

Priklady provedeni vynalezu

Priklady 1 az 20

~ V nasledujici tabulce je shrnuta vyroba v laboratornim
méritku po davkdch (30 g produktu z jedné davky) 4-(5'-hexinoyl)-
2,6-di-terc. butylfenolu, ziskavaného reakci 2,6-di-terc.butyl-

fenolu, 5-hexinové kyseliny a trifluoracetanhydridu 2za ruznych
reakénich podminek.

Cislo metody v tabulce 1 se tyka téchto postupi:

Metoda 1: 5-Hexinovd kyselina a trifluoracetanhydrid se spolu
smichaji za chlazeni ledemn. 2,5-Di-terc.butylfenol se
potom prida vsechen najednou a reakéni smés se micha po
uvedenou dobu.

. Metoda 2: 2,6-Di-terc.butylfenol a trifluoracetanhydrid se
smichaji spolu pri teploté mistnosti a S5-hexinova kyse-
lina se pridd rychle. Reakéni smés se micha po udanou
dobu.

Metoda 3: 2,6-Di-terc.butylfenol a S5-hexinova kyselina se smicha-
ji pri teploté mistnosti a trifluoracetanhydrid se
prida kontrolovanou rychlosti. Po ukonéeni jeho pfida-
vdni se reakéni smés micha po udanou dobu.

Metoda 4: 2,6-Di-terc.butylfenol a 5-hexinova kyselina se rozpus-
ti v rozpoustédle. Pismena v zavorkach za ¢islem 4 uda-
vaji pouzitd rozpoustédla: (a) hexan, (b) toluen, (c)
acetonitril s kyselinou fosforec¢nou a (d) acetonitril.
Trifluoracetanhydrid se pridava kontrolovatelnou
rychlosti.

Pomér, wudavany pro kazdy pfiklad v tabulce 1, je molarni
pomér celkovych mnoZstvi S5-hexinové kyseliny: 2,6-di-terc.-
butylfenolu:trifluoracetanhydridu, priddvanych ke smési.

Teplota, udavana pro kazdy priklad v tabulce 1, je maximalni
teplota, dosahovand reakéni smési béhem reakce. U prikladuy,
v nichz trfeti reakéni slozka se pridava vSechna najednou nebo
rychle, dosahuje reakcéni teplota udany teplotni vrchol a potom
pomalu klesid béhem reakéni doby. U prikladi metod 3 a 4, v nichz
se trifluoracetanhydrid pridava kontrolovanou rychlosti se teplo-
ta bliZzi teploté wudané a udrZuje se béhem pridavani, nacez se
reakéni smés nechd pomalu ochladnout. Priklad 19 se 1isi v tom,
Ze se teplota 50 °C udrZuje po dobu 5 hodin za zah¥ivani a micha-
ni. :
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Po ukonceni reakce se obsah reakéni smési analyzuje, aby se
stanovilo (1) mnoZstvi zbylého 2,6-di-terc.butylfenolu, (2) mnoz-
stvi vyrobeného 4-(5'-hexinoyl)-2,6-di-terc.butylfenolu a (3)
jinych zplodin reakce. Procento konverze, uvedené v tabulce 1, je
100 minus procento nezreagovaného 2,6-di-terc.butylfenolu (vzta-
Zeno na vychozi mnoZstvi této reakéni sloZky). Procento selekti-
vity, uvdadéné v tabulce 1, uddvd procento pozadovaného produktu
k celkovym produktim v dokon¢ené reakdéni smési.

Tabulka 1
Pr. Metoda Pomér Teplota Doba Konverze Selektivita
°C h % %
1 1 1,3:1,0:1,5 23 3 100 93
2 1 1,0:1,0:1,1 0 2,5 77 98
3 1 1,0:1,0:1,1 55 2,5 99 81
4 1 1,1:1,0:1,3 23 1,3 98 92
5 1 1,1:1,0:1,3 23 1,3 99 94
6 2 1,1:1,0:1,3 65 0,75 99 84
7 2 1,2:1,0:1,3 63 0,33 99 89
8 3 1,1:1,0:1,3 75 0,25 99 84
9 3 1,1:1,0:1,1 36 3 99 96
10 3 1,1:1,0:1,0 78 0,25 98 99
11 3 1,0:1,1:1,0 83 3 93 : 96
12 3 1,0:1,1:1,0 102 1,5 96 80
13 3 1,0:1,0:1,0 80 0,33 98 86
14 3 1,0:1,0:1,0 68 1 99 87
15 4(a) 1,0:1,0:1,0 62 0,5 97 91
16 4(a) 1,0:1,0,1,0 50 1 98 87
17 4(b) 1,0:1,0:1,0 23 22 84 81
18 4(c) 1,0:3,0:3,7 31 2 100 90
19 4(d) 1,1:1,0:1,0 50 5 86 92
20 3 1,0:1,0:0,5 35 22 80 98
Priklad 21

Za pouziti metody 3 se vyrabi 4-(4'-pentinoyl)-2,6-di-terc.
butylfenol reakci 2,6-di-terc.butylfenolu s 4-pentinovou kyelinou
a trifluoracetanhydridem v molarnim poméru 1,0:1,0:1,0 pfi maxi-
malni teploté 36 °C a reakéni dobé 2 hodiny po pridani trifluor-
acetanhydridu.

Priklad 22

Pouzitim metody 3 se vyrdbi 4-(4',5'-hexadienoyl)-2,6-di-
-terc. butylfenol reakci 2,6~di-terc.butylfenolu s 4,5-hexadieno-
vou kyselinou a trifluoracetanhydridem v molarnim poméru
1,0:1,0:1,0 pfi maximdlni teploté 56 °C za michani po 2 hodiny po
pridani trifluoracetanhydridu. o

Priklad 23

Pouzitim shora uvedené metody 3 se vyrdbi 4-(10'-undecynoyl)-
-2,6-di-terc.butylfenol reakci 2,6-di-terc.butylfenolu s 10-unde-

-6-
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cinovou Kkyselinou a trifluoracetanhydridem v molarnim poméru
1,0:1,0:1,0 pri maximalni teploté 45 °C za michani po dobu 2
hodin po pridani trifluoracetanhydridu.

Priklad 24

V tomto prikladu se uvadi syntéza a Gisténi 4-(5'-hexinoyl)-
-2,6-di-terc.butylfenolu postupem vynalezu.

2,6-Di-terc.butylfenol (5 496 g, Ethyl Corp.) se roztavi na
teplé vodni lazni a vpravi do 50litrové trihrdlé banky s kulatym
dnem, opatrené michadlem pohdnénym stlacenym vzduchem, michaci
hrideli, velkym teflonovym lopatkovym kolem, ptidavaci nalevkou,
teplomérem a zpétnym chladidem. Zarizeni jse sestaveno v chladici
lazni 2z nerezové oceli. K mirné michané kapaliné se prida
S5-hexinova kyselina (3 288 g, Farchan Laboratories). Davkovaci
nalevkou se prida trifluoracetanhydrid (5 872 g, Halocarbon Inc.)
takovou rychlosti, aby se béhem pridavani udrzovala stale reakéni
teplota na 40 az 45 °C. Po ukondeni pridavani, které vyzZaduje asi
1 hodinu, se ziskany roztok micha dal$i hodinu Pri 30 az 40 °C.
Reakéni smés se potom zredi 52 litry hexanu, extrahuje dvakrat
20 litry 5% uhlic¢itanu draselného, jednou 20 litry vody a potom
se na ni pusobi 400 g aktivovaného uhli Darco G=-60 pri refluxu po
dobu 15 minut. Horkd smés se zfiltruje Celitem, promyje 800 ml
hexanu a zahusti na koneény objem 36 litrl na rotaéni odparce.
Krystalizaci za mirného michani pfi 0 aZ 3 °C a naslednou filtra-
ci a vysuSenim ve vakuové susSadrné pri 40 az 45 °C se ziska
5,960 g surového produktu. Surovy produkt (5 935 g) se rozpusti
ve 29,6 litrech methanolu a pisobi se na néj pri refluxu po dobu
15 minut 550 g aktivniho uhli. Horka smés se zfiltruje Celitem
a potom se prida voda (5 830 ml). Krystalizace se uskuteéni =za
mirného michani v ledové lazni. Filtraci se ziska 5 140 g vycis-
téného produktu, po vysuSeni ve vakuové susSarné pri 40 az 45 °C
a 90 aZ 95 kPa.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob pripravy 2-alkyl-4-acyl-6-terc.butylfenolovych sloude-
nin obecného vzorce I

HO C—B—Y (1),
-

ve kterém Y je -C=CH nebo -CH=C=CH,, B je nasyceny rovny nebo
rozvétveny C;_jj,alkylen, R' je nasyceny rovny nebo rozvétveny
Ci1-102lkyl nebo C;_jgcykloalkyl a znaéka + znamena



CZ 281464 B6

terc._butyl, vyznac¢uijici se tim, zZe se \4
reakéni smési nechaji na sebe pUsobit 2-alkyl-6-terc._butyl-
fenolova slouc¢enina obecného vzorce II

HO
(11),
R’
s karboxylovou kyselinou obecného vzorce III
Y-B-COOH (111),

v nichZ substituenty maji shora uvedené vyznamy, a s trifluor-
acetanhydridemn.

Zpusob podle naroku l, vy znacujici se timnm,
Ze se nechd reagovat sloucenina obecného vzorce II, v némZ R’
znac¢i primy C,-3alkyl nebo rozvétveny C;_galkyl, s karboxylo-

vou kyselinou obecného vzorce III, v némZ B znac¢i primy alky-
len.

Zpusob podle narocku 2, vyznac¢ujici S e tim,
Z2e se nechd reagovat slouc¢enina obecného vzorce II, v némzZz R'
znaci terc.-butyl.

Zpusob podle naroku 3, vy znac¢ujici s e t i m,
Ze se nechd reagovat karboxylova kyselina obecného vzorce III,
v némZz Y znac¢i -C=CH.

Zpusob podle naroku 4, vyznacujici s e tim,
Ze se necha reagovat karboxylovad kyselina obecného vzorce III,
v némz B zna¢i -CH,CH,CH,-.

Zpusob podle nékterého z ndrokii 1 a2z 5, vyznadcuijici
s e tim, 2Ze se kterdkoliv reakcéni slozZka pouziva v molar-
nim nadbytku do 30 % hmotnostnich.

Zpusob podle nékterého z ndrokii 1 az 6, vy znadcuijici
s e t im, 2e se kterdkoliv reakéni slozZka pouzivd v molar-
nim nadbytku do 10 % hmotnostnich.

Zpisob podle naroku 1, vy znacujici s e t i m,
Ze se vysledna sloudenina krystalizuje 2z methanolu/vody
a ziskané krystaly se oddéli z matec¢né kapaliny a vysusi.

Zpusob podle ndroku 8, vyznadcujici s e t im,
Ze se vyslednd slouc¢enina krystalizuje nejprve 2z hexanu,
ziskané Kkrystaly se oddéli z matec¢né kapaliny a vysusi se
a potom krystalizuji z methanolu/vody.

10.Zpusob podle ndrocku l, vy znac¢cuijici se timnm,

Z2e se vyslednd reakéni smés rozpusti v hexanu za zvysSené
teploty, uvede se ve styk s aktivnim uhlim, které se potom

-8-



11.Zpisob podle néroku 9, vy znac¢uijici s e
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odstrani a sloucenina se krystalizuje pri nizké teploté,
ziskané krystaly se oddéli a vysusi a rozpusti v methanolu za
zvySené teploty, k methanolovému roztoku se prida aktivni uhli
a po Jjeho odstranéni 2z roztoku se sloudenina krystalizuije
pridénim vody do roztoku a sniZenim jeho teploty, nacez se
vysledné krystaly oddéli a vysusi.

tim,
Ze se Kkrystalizuje terc._butylfenolova slouc¢enina obecného
vzorce I, v némz R' je terc._butyl, Y Jje =C=CH a B je

Konec dokumentu
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