s POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU DSVEDCENI 199493

61 an - ‘(?"

T (23) Vysta
(22) ana‘ggﬁgmgnéa 11.78 (51) InuCI2

@) (pv 7814-78) g : C 07 C 43/166

(19)

- URAD PRO VYNALEZY

(40) Zvefejnéno 31,10 79
A OBJEVY (45) Vydano . 30,09,83

(75)

Autor vyndlezu lerveny Libor ing. CSc.,
Marhoul Antonin a

R&%igka Vlastimil prof dr, ing. DrSc., Praha

(54) ZPUSOB PREPRAVY ALKYLCINNAMYLETHERU s OBSAHEM
1 A% 8 ATOMU UHLETKU A GLYKOLCINNAMYLETHERU

Vynéiez se tykd zplsobu.pripravy alkylecinnamyletheru s obsahem 1 a% 8
atomd uhlfku a glykolcinnamyletherd. Uvedené ldtky nachézeji pro svoji pri-
Jemnou 'vini skoricového aZ cyklamenového charakteru uplatneni ve. voﬁavkér- '
ském primyslu.

Dosud byly tyto létky pripravovény etherifikac{ alkoholu nebo reakei
cinnamylchloridu a alkoholéty. Vychézelo se pritom z pomérné té%ko dostup~
nych vychozich l4tek, prifem¥ vjtéZky uvedenych reakci byly nfzké.

_ Tyto nevyhody Jjsou odstrahéﬁy 'poetupem po&le vynélezu, Jeho% podstata
spodivéd v tom, Ze se. 3-fenyl-3-chlor-l-propanol podrob{ bazicky katalyzované'
reakci s alkoholy s poétem atomd uhlfku 1 a¥ 8 nebo s glykoly.

¢inek postupu podle vynélezu spodivd v podstatném zvydeni vytéZnosti.
Zplsob pripravy alkylcinnamyletherﬁ a glykolcinnamyletherﬁ podle vyné-

lezu Je zrejmy z nésleduaicich prikladd konkrétntho provedeni.
Pr{klad 1

, Do 100 ml baﬁky, opatrené zpetnym chladilem, michadlem a teplomérem by-
lo predloﬁeno 6,4 g bezvodého uhliditanu. sodného, 48,8 '3 methanolu a 17,1 g
3-fenyl-~3~chlor-l-propanolu, Smes byla zahrédta k refluxu, prﬁbeZne byly ode-~
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birdny vzorky a analyzovény na plynovém chromatografu. Po 140 minutéch dodlo
k ﬁymizgni 3-feny1-3-chlof-l-propanblu z reakini smési. Po ochlazeni vypadla
sraéenina'pfebyteéného whliditanu sodného.a vzniklého chloridu sodného, které
byla odfiltrovéna. v : :

’ Destilaci bylo ziskéno 14 g cinnamylmethyletheru t.v. 104 a¥ 105 °C/1,86
kPa, co¥ predstavuje 95% vytéZek. Bistota produktu, zjisténé plynovou chroma-
tografif byla 98 %. ' e : ‘

Pr{klad 2

Smés. 13,6 g (0,08 mol) 3-fenyl-3-chlor-l-propanolu, 130,2 g 1 mol
2-ethyl-l-hexanolu a 5,6 g 0,1 mol hydroxidu draselného byla za pichdni za-
h*{vina po dobu 2 hodin pri 100 %a. Poté byla ochlazena, ziedéna vodou, pre-
byte&ny hydroxid draselny byl zneutralizovén 10% kyselinou. chlorovodikovou,
organickd vrstva byla oddelena anpromyta vodou. Poté byla vysudena bezvodym
',siranem hore&natym a destilovéna, Bylo ziskéno 17,7 g cinngmyl-zfethylhexyl-
-etheru t.v. 170 a% 171 °C/1,86 kPa, co% predstavuje 90,4% vytasek,

Priklad 3

‘Smés 3,4 g (Q,Ozlmol) 3-feny1-3-chlor-1-propaholu, 12,5 g 0,2 mol
_ethylenglykolu a 0,96 g (0,024 mol) hydroxidu sodného byla michéna a zahi{vé-
na pri 70 °C. Po 10 minutéch do¥lo k vymizeni 34fényl-3-chlor-l-propanoiu '

z reakini smeési a vyloudili se krystalky chloridu sodného. Smés byla zFedéna
vodou, zneutralizovéna 10% kyselinou chlorovodikoveu. Poté bylo pridéno 10 ml
tetrachlormethanu, organickd vrstva byla oddélena a promyta vodou. Po vysude-
ni pevnym uhli¥itanem draselnym bylo destilaci ziskéno 1,4 g cinnamyl-ethylen-
glykol-etheru t.v. 154 a% 156 °¢/1,86 kPa, co¥ predstavuje 40% vytéiek.

Predmeét vyﬁélezu‘

Zpdsob pripravy alkylcinnamylether& s obsahem 1 a%¥ 8 atomd uhliku a gly-
kolcinnamyleter8, vyznalujici se tim, Ze se 3-fenyl-3-chlor-l-propanol podro-
bt bazicky kaﬁalyzované'reakci s alkoholy & potem atomu‘uhiikuil a% 8 nebo
g@glykoly.
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