POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

48485

Patent dodatkowy

URZAD
PATENTOWY
P H l. Opublikowano:

19.X11.1962 (P 100 349)

22.I1X.1964

Kl 12 q, 14/04

"UKD

Wspéttwérey wynalazku: mgr Zdzistaw Janicki, mgr Ryszard Skawinski,

MKP C 07 ¢ '13122

mgr Aleksander Kaszycki, mgr Maria Dzus,
mgr Aleksandra Adamczyk.
Wilasciciel patentu: Farmaceutycznq Spétdzielnia Pracy ,,Espefa”, Kra-

kow (Polska).

Sposéb wytwarzania eteréw glicerynowych fenoli, zwlaszcza
eteru glicerynowego gwajakolu
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia eteré6w glicerynowych fenoli, zwlaszcza eteru
glicerynowego gwajakolu tak zwanego guajamaru.

Jak wiadomo, zwigzki te znajduja szerokie za-
stosowanie w lecznictwie.

Znane dotychczas sposoby wytwarzania eteréw
glicerynowych fenoli polegajg na tym, Ze mna sél
alkaliczng odpowiedniego fenolu dziala sie alfa-
chlorohydryng glicerynowg w §rodowisku rozpusz-
czalnika organicznego, lub tez na tym, ze ma odpo-
wiedni fenol dziala sie alfachlorohydryng glicery-
nowg w silnie alkalicznym $rodowisku wodnym,
a nastepnie produkt reakcji ekstrahuje sie rozpu-
szczalnikiem organicznym.

Zaréwno pierwszy a takze drugi spos6b opisany
w opisie patentowym nr 42379 nie umozliwia otrzy-
mania produktu o wysokim stopniu czysto$ci
i z wysokg wydajnoScig, a stosunkowo wysoka cena
alfachlorohydryny glicerynowej i trudno$ci zwig-
zane z kioniecznoS$cia jej oczyszczania powoduja, Ze
sposoby -te nie s3 ekonomiczne.

Sposéb wedlug wynalazku eliminuje powyisze
wady.

Wedlug wynalazku zamiast alfachlorohydryny
glicerynowej stosuje sie o wiele tansza epichloro-
hydryne glicerynowa. Te ostatnig rozpuszcza sie
na gorgco w wodnym roztworze silnie rozcieficzo-
nego, najkorzystniej 0,1 — 2,0%-ego kwasu mine-
ralnego, zwlaszcza kwasu siarkowego i do otrzy-
manego roztworu dodaje sie odpowiedni fenol. Ca-
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lo§é podgrzewa sie do wrzenia i zadaje, najko-
rzystniej przez wkraplanie, wodnym roztworem
mocnej nieorganicznej zasady do pH okolo 8 — 10
po czym mieszanine reakcyjnag dalej ogrzewa sie
w temperaturze wrzenia w czasie okolo 30 minut.
Otrzymany w wyniku reakcji eter glicerynowy fe-
nolu poddaje sie -krys’rializa"cji z wody lub z rozpu-
szczalnikéw organicznych, majkorzystniej metano-
1u, etanolu lub tréjchloroetylenu, w celu oczyszcze-

nia go.
Nalezy zaznaczyé, ze w literaturze istnieja
wzmianki, ze etery glicerynowe fenoli mozna

otrzymaé z epichlorohydryny i alkoholi lub fenoli,
jednak brak jest blizszych danych odno$nie spo-
sobu postepowania. - :

Przyktad. 0,83 czeSci wagowych epichlorohy-
dryny glicerynowej umieszcza sie w kolbie o po-
jemnoSci 6 litra i zadaje 2700 ml 0,2%-wego wod-
nego roztworu kwasu siarkowego, a nastepnie pod-
grzewa sie pod chlodnica zwrotna w temperaturze
wrzenia okoto 20 minut, po czym z mieszaniny od-
destylowuje si¢ 500 ml wody. Do pozostaloSci nie
przerywajac podgrzewania wkrapla sie 1 kg sto-
pionego gwajakolu oraz roztwér 0,38 kg NaOH
w 760 ml wody i calo§¢ ogrzewa sie jeszcze w cza-
sie okoto 30 minut.

Po skoniczonym ogrzewaniu zakwasza sie roztwér
za pomocg 25%-wego roztworu kwasu solnego
i oddestylowuje sie¢ okolo 1500 ml wody. Reszte
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wody oddestylowuje sie metodg prézniowsg tak,
azeby przy ci$nieniu 100 mm Hg osiggngé tempe-
rature 110°C wewngtrz masy reakcyjnej. Pozosta-
108¢ rozpuszcza sie w 1000 ml metanolu na goraco
i pozostawia do Kkrystalizacji. Ten ostatni zabieg
powtarza sie do otrzymania wymaganej czystoSci
produktu.

Wydajno$¢ reakcji wynosi 62% wydajnosci teo-
retycznej w przeliczeniu na gwajakol.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania eteréw glicerynowych fenoli,
zwlaszcza eteru glicerynowego gwajakolu z epi-
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chlorohydryny i fenolu, znamienny tym, Ze epi-
chlorohydryne glicerynowg rozpuszcza sie w woid-
nym roztworze silnie rozcienczonego, najkorzyst-
niej 0,1 — 2,0%-wego, kwasu mineralnego, zwla-
szcza kwasu siarkowego i do otrzymanego roztwo-
ru dodaje sie odpowiedni fenol, calo$¢ podgrzewa
do wrzenia i zadaje, najkorzystniej przez wkrapla-
nie, wodnym roztworem mocne]j nieorganicznej za-
sady do pH okoto 8—10, po czym mieszanine reak-
cyjng ogrzewa sie w temperaturze wrzenia w cza-
sie okolo 30 minut, a nastepnie otrzymany eter
glicerynowy fenolu poddaje sie krystalizacji z wo-
dy lub z rozpuszczalnika organicznego, najkorzyst-
niej metanolu, etanolu lub tréjchloroetylenu.

2G ,,Ruch” W-wa, zam. 3890-64, nakiad 250 e€gz.
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