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(54) Zplsob p¥iprevy 1-/3-pentedecylfenoxy/mdselné kyseliny

Novy zpusob p¥iprevy 1l-/3-pentadecylfenoxy/
méselné kyseliny reskci 3-pentadecylfenoldtu
sodného s ethylesterem kyseliny l-bromméselné
v prost¥edf protickych e aprotickych organic-

kych rozpousté&del, s vyhodou v ethanolu nebo

dimethylsulfoxidu.
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Vynélez se tykd zpisobu pripravy 1-/3-pentadecylfenoxy/médselné kyseliny reskef esteru kyseliny
1-brommdselné se sodnou solf 3-pentedecylfenolu.

11/3-Pentedecylfenoxy/médselnéd kyselina niZe uvedensho vzorce VI, pou¥fvend jako meziprodukt
pri p¥iprav& disperznich tzv. wchrénéngch" barvotvornjch slofek, se pripravuje podle patentové
literstury kondenssc{ sodné soli 3- pentadecylfenolu niZe uvedeného vzorce II, pripravené ve
vodn&-ethanolickém roztoku hydroxiau dreselného, s kyselinou l-bromméselnou. Vyhodnost této
metody, kterd nevyZaduje kondensaci ester kyseliny l-brommdselné niZe uvedeného vzorce III, Jje
jenom zdénlivé, nebo¥ vytéiky konedného produktu jsou pomérné nizké, pri praktickém provédéni
vétsinou niz¥f, ne¥ uvddi petentové literature, po strénce kvelitativnf viétdinou produkt téme¥

nevyhovuje /brit.pat.8. 904 852).
Druhy zpdsob p¥ipravy, vychdzejici z obecného 1aboratorniho postupu p¥i piipravé vyfe po-

pisovanych aryloxyetherd mastnych kyselin, se provédi tek, Ze se sodnd sil 3-pentadecylfenolu
nite uvedeného vzorce Il etherifikuje esterem kyseliny 1l-brommdselné ni%e uvedeného vzorce III
v prost¥edi nepoldrniho rozpoudtédle, obvykle v xylenu nebo toluenu. V§t&zky této metody jsou
velmi dobré, kvalita kone¥ného produktu po krystalisaci z ethenolu je uspokojujict s vé&tdinou
vyhovuje provdaléi synthesu, i kdy? obsahuje malé mnosstvi /2 a% 5 %/ nezreagovahého vychoziho

fenolu. Uvedené postupy jsou zndzornény timto reskénim schématem:
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Autofi vyndlezu naygili, %e se l-/3-pentedecylfenoxy/méselnd kyselina /VI/ lehce priprevi
reakcf sodné soli 3-pentadecyifenolu /11/, ptipravené pomoci ethanolétu nébo methanoldtu sodného
v ethsnolu nebo methenolu, s esterem kyseliny l-brommdselné /111/ v prost¥edi poldrniho pro-
tického nebo aprotického organického rozpoudtédla. ’

P¥i prvni veriant® tohoto postupu se jeko protické rozpoudtédlo podle vyndlezu pouzil ethenol
nebo methsnol. V alkoholech se rozpudténim kovového sodiku pfiprevi odpovidajici alkoholdt sodny
e k pripravenému slkoholickému roztoku alkoholétu sodného se piidé 3-pentadecylfenol /1/. Po
krétkém zahpdti se k roztoku ptikepe ethylester kyseliny l-bromméselné /0II/. Po t¥ihodinovém
zeh¥{vdni se vznily ethylester kyseliny 1-/3-pentadecylfenoxy/méselné zmydelni ve vodn&-ethe-
nolickém prost¥edi hydroxidem sodnfm nea sodnou, sil kyseliny /V/, které se koncentrovanou kyse-
linou chlorovodikovou vykyseli ;; volnou kyselinu 1-/3-pentadecylfenoxy/mdselnou /VI/. Zisksnéd
14tka se je3td za vlhka pPekrystsluje z ethenolu & ziské se produkt o t.t. 75 aZ 76 °¢ ve vy-
t&%ku 50,9 % teorie. Ziskeny produkt obsshuje malé procento /2 e% 3 %/ nezreagoveného vychoztho
fenolu. Produkt je svou kvelitou vhodny k delsf priprev& bervotvornfch sloZek.

Bruhd variantas pripravy kyseliny 1-/3-pentadecylfenoxy/-méselné je dvoustuphové & pouZivé

k vlestni kondenseci rdznd aprotickd &inidla, napF. aceton, dimethylformamid nebo dimethyl-
sulfoxid.
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Sodné sdil 3-pentedecylfenolu /II/.se pripravi v ethsnolickém prostiedi pomoci ethanoldétu sod-
ného & po oddestilovdni ethsnolu se rozpusti v dimethylsulfoxidu. Po prikepéni kyseliny l-brom~
méselné /II11/ se reekce dokonli krékkym povelfenim reak&niho roztoku a dimethylsulfoxidovy roz-
tok se nslije na led & vodu, Po rozpu3ting ledu se dimethylsulfoxid pedliv& odd&l{i v délidce
/spolu s vodou/, ke zbyvajict organické vrstvé se pifid4 ethanol a hydroxid sodny & zpracuje

se ne volnou kyselinu /VI/ obdobn& jeko v pPedchozi variant®., Kone&ny produkt se ziské ve vy-
sokém vytéZku /80 % teorie/ & ve vysoké &istot¥., Neobseshuje prakticky Z4dny vychozi fenol.

Zpdsob priprevy 1l-~/3-pentadecylfenoxy/méselné kyseliny podle vyndlezu predstavuje podstaetné
zlepdeni jej{ vyroby, vedouci k vy33{m vytéZkdm & hlevné k lep3{ kvalitd produktu.

Prikled 1

K roztoku etheanoldtu sodného, pripreveného ze 6,5 g sodiku & 285 ml bezv. ethanolu, bylo
pPiddno 86 g 3-pentedecylfenolu. Roztok byl zenifivédn 1 hodinu k varu & po vytvofeni sodné soli
3-pentadecylfenolu bylo k reskdnf{ -m&si pridéno 55,5 g methylesteru kyseliny l-bromméselné.

Po t¥fhodinovém varu byl vznikly ester kyseliny 1/3-pentadecylfenoxy/méselné zmydelndn varem

s roztokem 32,5 g hydroxidu dreselného v 250 ml vody. Po jednohodinovém zahrivdni byl resakini
roztok nalit do sm&si 250 ml vody, 250 ml ledu a 50 ml konc. kyseliny chlorovodikové. Vy-
loudeny produkt byl odsét /t.t. 68 az 68,5 °c/ & dvekrét prekrystslovdn 8 ethanolu. Byl z{skén
produkt o t.t. 75 a% 76 °C /lit. 81 aZ 84 °c/, v mnoistvi 56 8, ti..50,9 % teorie.

Pifklaed 2 ‘ *

K roztoku methenolétu sodnéhe, pripravenéno ze 6,5 g sodiku & 285 ml, bezv. methsnolu, bylo
piridéno 86 g 3-pentadecylfenolu.vDaléi postup je totoZny s pPedchdzejicim piikladem. RovnéZ
konedny produkt byl ziskdn v téZe kvalit& a v témie vyt&Zku.

Prikled 3

Byl pripraven roztok ethanoldtu sodného podle prikladu 1 z 6,5 g sodiku a 285 ml bezv.
ethanolu. Po piiddni 86 g 3~ pentadecylfenolu byl roztok zsh¥ivén 1 hodinu k varu, odpafen
k suchu & sodnéd sl 3-pentedecylfenolu byle rozpudténa v 50 ml dimethylsulfoxidu. K roztoku
bylo pridénc 55,5 g methylesteru kyseiiny l-bromméselné. Po prob&hnuti prudké reskce byl roz-
tok zaan¥{vdn 1l hodinu k veru, potom byl ochlezen a nalit na led. Po rozpu3tZni ledu byla ped-
liv® oddélena vodn&-dimethylsulfoxidové vrstve a zbyvasjici olejovity ethylester kyseliny 1-/
3;pentadecylfenoxy/méselné byl rozpudtdn v 250 ml ethanolu & po p¥iddni 32,5 g hydroxidu
draselného rozpust&néno v 250 ml vody byl roztok zehi{vén 1 hodinu k varu. Fo zmydelndni byl
roztok nalit do sm&si 250 ml vody, 250 ml ledu & 50 ml kyseliny chlorovodikové. Vyloudeny
produkt byl odsét a prekrystalovdn z ethanolu. ©yl ziskén produkt o t.t. 8V &% 84 °C v mnoZ~
stvi 89 g, t.t. 80 % teorie.

Prikled 4

Byle pripravena sodné sil 3-~pentadecylfenolu podle'pfikladu lz 6,5 g sodiku, 285 ml ethanolu
a 86 g 3-pentadecylfenolu. Po jednohodinovém varu bylo k roztoku p¥ilito 100 ml acetonu a
55,5 g methylesteru kyseliny l-bromméselné, Po probéhnuti prudké reskce byl roztok zen¥ivén 1
hodinu k varu. Vznikly methylester kyseliny l-/3-pentadecylfenoxy/méselné byl zmydelnén pPiddnim
roztoku 32,5 g hydroxidu draselného v 250 ml vody s ndsledujicim jednohodiﬁovjm zah¥{vanim
k varu. Po zmydelnéni byl roztok nalit do smési 250 ml vody, 250 g ledu a 50 ml konc. kyseliny

chlorovodikové. Vyloudeny produkt byl odsét e prekrystalovén z ethanolu. Byle ziskéna létka
o t.t. 8l a% 84 °C v mno¥stvi 89 g, tj. 80 % teorie.
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PREDMET  VYNALEZU

Zplisob piipravy 1-/3-pentedecylfenoxy/méselné kyseliny vzorce VI

CaxHaa Lot
2

~0-CH.COOH (vI)

z 3-pentadecylfenoldtu sodného a ethylesteru kyseliny l-bromméselné v prost¥edi orgenickych
rozpoudtédel, vyzneleny tim, %e se reakce provédd{ v prost¥edf polérnich protickych nebo
aprotickych orgenickych rozpouStédel, s vyhodou v ethanolu nebo dimethylsulfoxidu.
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