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Nazev vynalezu:

Zplisob piipravy alkylpolyglukosidi

Anotace:

Zpfisob ptipravy alkylpolyglukosidii obecného vzor-
ce (I) H-(GJn-O-R {I), ve kterém R znamena alkyls 8
a2z 20 atomy uhliku, ktery miize byt rowny nebo
rozvétveny, nasyceny nebo nenasyceny; G znamena
radikal vznikajici po odstranéni molekuly vody z
molekuly monosacharidu, obvykle nazyvany "redu-
kujicim cukrem", typickym pfedstavitelem jsou hexo-
sa nebo pentosa vzorce CegH1206 nebo CsHi00s; n
znamena celé ¢islo od 1 do 5, reakcf alkoholu s
redukujicim cukrem nebo s jeho ekvivalentem v
ptitomnosti binarnfho katalyzatoru tvofeného silnou
organickou kyselinou a slabou, rovnéZ organickou
bazi, které majf Ka v rozsahu 108 az 10!, Mnozstvi
binarniho katalyzatoru je 0,001 aZ 0,1 molu na mol
redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu.
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Zpisob pFipravy alkylpolyglukosidi

Oblast techni

Vynalez se tyka zplsobu pfipravy alkylpolyglukosidi.

Dosavadni stav techniky

Obor povrchové aktivnich latek dosahuje v poslednich letech znaéného rozvoje. V soucasné
dobé je znaény podil svétového obchodu v této oblasti zalozen na neiontovych povrchové
aktivnich  latkach, zejména na polyethoxylovanych alkoholech a polyethoxylovanych
alkylfenolech.

Takové neiontové povrchové aktivni latky dosahuji zna€ného vyznamu diky svym dobrym
detergentnim  vlastnostem, flexibilité v riznych formulacich (kompatibilita s iontovymi
povrchové aktivnimi latkami) a diky nizkym vyrobnim nakladim.

Mimo téchto skupin neiontovych povrchové aktivnich latek byly v posledni dobé& vyvinuty nové
skupiny povrchové aktivnich latek, které se vyznaCuji hydrofilnimi &astmi jinymi neZ jsou
polyethoxylové skupiny. Z nich jsou zvlast' vyhodné estery mono a oligosacharidi vzhledem
k nizkym nakladiim a vnitfni biodegradabilité.

Nicméné tento typ esteri s dlouhym fetSzcem, odvozeny napf. od kyseliny palmitové neni
vhodny z praktického hlediska vzhledem k omezené stalosti esterovych skupin pfi hodnoté¢ pH
vy3si nez 8, ktera je nezbytna ve vétSin€ formulaci.

Tato omezena chemicka stalost byla pfekonana zavedenim etherovych vazeb vznikajicich reakci
epoxidii s hydroxyethylglukosidem, jak je uvedeno v italském patentu Cislo 1, 252,613.

Zv1ast vyhodné povrchové aktivni latky jsou také alkylglukosidy, jejichz postupy pfipravy byly
popsany v fad¢ patentu.

Problémy spojené s jejich pfipravou jsou v podstaté nasledujici :

(1) zpisoby které zabrani zbarveni vyrobkd

(2) vybér nejvhodnéjsiho katalyzatoru

(3) zpisoby k neutralizaci uvedeného katalyzatoru

(4) zpuisoby usnadiiujici odstraiiovani pfebytku alkoholu destilaci.

Pokud se tyka katalyzatoru, v fadé patentd ze sedmdesatych let je popsdno pouZiti kyseliny p—
toluensulfonové, kyseliny sirové a sulfonovych pryskyfic.

V posledni dobé dosdhlo rozvoje napf. pouziti sulfojantarove kyseliny, jak je uvedeno
v WO 91/02742, a dionylnaftalensulfonové kyseliny, uvedené v WO 90/07516.

Pokud se tyka problému barvy, fada stavajicich patentdl uvadi pouziti, vedle katalyzatoru,
redukujicich kyselin (EP 77 167) nebo hydroxykyselin /US 4 465 828/.

Vznikajici produkty jsou pied destilaci, kterou se ma odstranit prebytek alkoholu, neutralizovany
uré&itou bazi, jak je to popsano v US-PS 4 713 447 a EP 132 046.
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ztekucovadla, které usnadiiuje stripovani alkoholu.

V kazdém pripadé zikladnim problémem je redukce polyglukézy, kterd v disledku zvySeni
viskozity produktu znesnadriuje odstrafiovani alkoholu.

V ptitomnosti velkého mnoZstvi polyglukézy je produkt polotuhy a znemoZiiuje pouZiti destilace
v tenké vrstve.

V piihlasce PCT 90/07516 je zavedena nové skupina vysoce lipofilnich sulfonovych kyselin,
které znaéné omezuji tvorbu polyglukdzy, ktera zplsobuje snizeni vyt€zku Zddaného produktu.

Av3ak takové katalyzatory jsou drahé a musi byt pfipravovany pouze za timto iCelem.
PtihlaSovatel této prihlasky vynalezu zjistil, Ze produkt glykosidace miZe byt ziskdn prakticky

bez nebo s velmi malym mnoZstvim polyglukézy, pokud je reakce provedena v pfitomnosti
specialniho katalytického systému.

Podstata vynalezu

Podstata vynalezu spo&iva ve zpusobu pfipravy alkylpolyglukosidii obecného vzorce |
HHG),—O-R @,
ve kterém

-R znamena alkyl s 8 az 20 atomy uhliku, ktery mizZe byt rovny nebo rozvétveny, nasyceny
nebo nenasyceny,

-G znamena radikal vznikajici po odstranéni molekuly vody zmolekuly monosacharidu,
obvykle nazyvany "redukujicim cukrem". Typickym pfedstavitelem jsou hexosa nebo
pentosa vzorce C¢H,,06 nebo CsH;Os,

-n znamena celé &islo od 1 do 5.

Tento proces obsahuje reakci alkoholu s cukrem nebo jeho ekvivalentem, kterym miize byt
alkylglukosid nebo slougenina schopna generovat uvedeny redukujici cukr in_situ, pfi€emz
uvedena reakce se provadi v pfitomnosti binarniho katalyzitoru tvofeného silnou organickou
kyselinou a slabou, rovnéZ organickou bazi o hodnoté Ka v rozsahu 10%az 10",

Jako ptiklady silnych organickych kyselin jsou uvedeny branéné alkylbenzensulfonové kvseliny,
jako je 2,4,6-trimethylbenzensulfonova kyselina a 2,4,6-triisopropylbenzensulfonova kyselina,
sekundarni a terciarni alkylsulfonové kyseliny jako je sekundarni alkylsufonové kyselina,

- cyklohexankarboxy-1-sulfonovéa kyselina, 2-hydroxyalkylsulfonové kyseliny, které mohou byt

ziskany naptiklad z vnitinich epoxidu reakci s NaHSO; nebo odpovidajici alkoxyderivaty, které
mohou byt ziskany ze stejnych 2-hydroxyalkylsulfonovych kyselin.

Jako ptiklady slabych organickych bézi jsou uvedeny pyridin, pikoliny, lutidiny, kollidiny,
chinolin, isochinolin, chinaldin, pyrazin, pteridin a tetramethylmocovina.

Katalyzator se ptipravi bud’ oddéleng, nebo in situ smichanim ekvivalentiho mnoZstvi uvedenych
kyselin a bazi.
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Vyhodné se jako katalyzatory pouzivaji sole pyridinu nebo chinolinu s alkylbenzensulfonovymi
kyselinami nebo sekundarnimi alkylsulfonovymi kyselinami. Sekundarni alkylsulfonové kyseliny
se piipravi napf. podle postupu uvedeného v italském patentu €islo 1, 230, 155.

Vyhodné jsou zejména chinolinové sole mesitylensulfonové (nebo 2,4,6—-trimethylbenzen-
sulfonové) kyseliny a sekundarnich alkylsulfonovych kyselin se 14 aZ 17 atomy uhliku (SASA).

Katalyzator miize byt pouzit v mnoZstvi 0,001 az 0,01 molu na mol redukujiciho cukru nebo jeho
ekvivalentu, vyhodn& v mnozZstvi 0,01 az 0,05 molu.

Jedine&ny charakter tohoto katalyzatoru je demonstrovan srovndvacim pokusem popsanym
v ptikladu 3, ve kterém se reakce provedla v pfitomnosti jinych katalyzatori, véetné konvenéni
kyseliny, jako je p-toluensulfonova kyselina.

Provedenim srovnavaciho pokusu za stejnych hodnot teploty, tlaku a rychlosti michani jako
v pokusu z ptikladu 2 a odebirdnim identickych vzorki reakéniho produktu kaZzdou hodinu,
dokud se roztok nestane homogennim a glukéza nezmizi, lze pozorovat vyznamné rozdily
v kinetice tvorby polyglukézy jako vedlejsiho produktu, viz graf 1.

Koneény produkt ziskany pomoci bindriho katalyzitoru podle vynilezu neobsahuje prakticky
74adnou polyglukézu, coZ je typickym rysem tohoto procesu ve srovnani se soucasnym stavem
techniky.

Pouziti katalyzatori popsanych v pfedchozi &asti umoZiiuje snadnéji fidit kinetiku reakce,
ponévad? napiiklad produkty vzorce (I) svysokym obsahem alkymonoglukosidt [napfiklad
smési obsahujici vice nez 70 % produktu vzorce (I), ve kterém je n rovno 1] se ziskaji mnohem
snadnéji.

Kromé toho, za pouziti binarnich katalyzitori se ziskaji kone&né produkty mnohem svétlejsi
barvy nez odpovidajici produkty ziskané za pouZiti konvencnich kyselych katalyzétor jako je p—
toluensulfonova kyselina a tudiz, jestlize se postup provadi v optimalnich podminkach, neni
nutné provadét odbarveni kone¢ného produktu.

Zasadita slozka binarniho katalyzatoru se snadno uvolni ke konci reakce pfidanim alespoii
jednoho ekvivalentu silné béze, ktera neutralizuje kyselou slozku binarniho katalyzatoru. Baze se
aplné regeneruje b&éhem destilace piebytku alkoholu. Volnd béze obsahujici alkoholickou fazi
miZe byt pouZita, po pfidani jednoho ekvivalentu silné kyseliny, opét k dalsi glykosidaci se
stejnymi vysledky.

Postup podle vynéilezu zahrnuje reakci redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu, kterym mize
byt alkylglykosid nebo sloudenina schopna generovat uvedeny redukujici cukr in_situ
s monohydroxyalkoholem obsahujicim 8 az 20 atomd uhliku v pfitomnosti binarniho
katalyzatoru popsaného v predchozi &asti, pfi teplot& 90 az 130 °C pfi souasném odstrafiovani
vody.

Redukujici cukry vhodné pro tyto Gi¢ely jsou hexosy nebo pentosy, jako je glukoza, manndza,
galaktoza, arabindza, xyléza, rib6za a podobné.

Rovnéz mohou byt pouity vy$di cukry nebo substituované sacharidy, které se hydrolyzuji,
ptiemz se ziskaji monosacharidy, jako napf. 3krob, maltéza, sacharéza, laktoza, maltotrioza,
methyl—, ethyl- nebo butylglukosidy. Diky nizkym vyrobnim nékladim a snadné dostupnosti se
vyhodné pouziva glukéza.
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Vyhodnymi alkoholy pro tuto reakci jsou linearni nebo rozvétvené, nasycené nebo nenasycené
primarni nebo sekundéarni alkoholy.

Jako priklady alkoholii jsou uvedeny oktylalkohol, decylalkohol, dodecylalkohol, tetradecyl-
alkohol, hexadecylalkohol, oleylalkohol a alkoholy zoxosyntéz s pomérem linearnich &asti
k rozvétvenym 45:55, jako je LIAL 111, LIAL 123, LIAL 145 nebo frakce linedrnich alkohold
ziskané z posledné jmenovanych alkoholl krystalizaci (ALCHEM 111, 123, 145).

Alkohol se pouzivd v mnoZzstvi rovném nebo vé&tSim nez je stechiometrické mnoZstvi
redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu, to znamena v poméru 1:2 az 1:10, vyhodné v poméru
1:3 az 1:6.

Vybrana hodnota molarniho poméru podmiiuje charakteristiky kone¢ného produktu vzorce (I).
Jestlize je zadan produkt s vysokym polymeraénim stupném (n), reakce se provadi pfi nizkém
poméru jako je 1:2, zatimco jestlize je zZadan produkt obsahujici pfevazné alkylmonoglukosid
(n=1), pouZije se molarni pomér 1:6.

Alkohol plni navic funkci reakéniho rozpoustédla.
Reakce se provadi pfi teploté 90 az 130 °C, vyhodné pfi teploté v rozsahu 110 az 120 °C.

Pro ziskani vétiiho mnoZstvi alkylmonoglukosidi [vzorec (I), kde n = 1] je vyhodné pferusit
reakci, kdyZz konverze karbohydratu neni uplna.

V tomto piipadé je vhodné ke snadnému odstranéni karbohydratu zfedit reakéni smés
rozpou$tédlem, ve kterém je uvedeny karbohydrat nerozpustny, napfiklad v hexanu, heptanu
nebo toluenu.

Tato metoda také zajistuje daldi vyhodu spodivajici v tom, Ze poskytuje reakéni smés o nizsi
viskozité, tudiz snaze separovatelnou odfiltrovanim karbohydratu.

Ke konci reakce se piida k reakéni smési na kazdy mol pouzitého katalyzitoru alespoii jeden mol
silné baze.

Pod pojmem "silnd baze" se mini hydroxidy alkalickych kovi nebo kovi alkalickych zemin
a alkoxidy alkalickych kovii. Vyhodné jsou hydroxid sodny a methoxid sodny.

Béhem tohoto kroku se uvolni ze silné kyseliny pouzitd organicka béze, takova jako je chinolin
a béhem nasledujici destilace se odstrani spole¢né s alkoholem a pouZije se opét v dalsim cyklu.

Nezreagovany alkohol se poté oddestiluje za sniZzeného tlaku 13,3 az 66,6 Pa (0,1 aZz 0,5 mm Hg)
pii teploté 160 az 180 °C. Destilace se provede na obvyklé aparatufe nebo vyhodné na
tenkovrstvém odparovacim zafizeni.

Zbytek ziskany pii uvedené destilaci se pouzije jako takovy nebo miize byt rozpustén ve vodé za
pouziti naptiklad ekvivalentniho mnozstvi vody, vztazeno k uvedenému zbytku, pfi¢emz se ziska
roztok obsahujici 50 % hmotnostnich zbytku.

Nasledujici ptiklady provedeni jsou uvedeny pouze pro ilustraci a v Zddném piipadé neomezuji
rozsah vynalezu.
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P¥iklady provedeni vvnalezu

Priklad 1

50 g 1-dodekanolu a90 g bezvodé glukézy se vloZi do baitky o obsahu 1 litr, opatfené
michadlem, teplom&rem a destilaénim nastavcem. Smés se zahfeje na teplotu 118 °C az 120 °C
a poté se ptida chinolinova siil mesitylensulfonové kyseliny. Reakéni zafizeni se spoji s vyvévou
a tlak uvnitf systému se sniZi na pfiblizn¢ 3333 Pa (25 mm Hg). Zahfivani pokrauje dokud se
tvoFi voda, coZ trvé asi 4 hodiny a poté se ziska lehce opalescentni roztok. Surova Cast reakéni
smési, rozpuiténa ve smési isopropanolu a vody v poméru 1:1, vykazuje extinkci pfi 470 nm
0,6 (E470 = 0,6). Poté se pfida 0,4 g CH;ONa areakéni smés se destiluje za snizeného tlaku
13,3 Pa (0,1 mm Hg) v tenkovrstvém odpafovacim zafizeni Leybold-Herans, model KDLI,
zah¥ivaném na 170 a% 180°C. Ziské se 425 g 1-dodekanolu, ktery obsahuje mnozstvi chinolinu
odpovidajici pivodn& pouzitému katalyzitoru, ktery mize byt pouzit v daldim pokusu. Zbytek
tvoti sklovity, svétle zbarveny produkt shmotnosti 150 g. Analyzou provadénou metodou
vysokotlaké kapalinové chromatografie a plynovou chromatografii byl po predchozi silanaci
zjistén obsah jednotlivych komponent:

- dodecylmonoglukosid = 75,0%

- dodecyldiglukosid = 14,8%

- dodecyltriglukosid = 49%

- dodecyltetraglukosid = 2,1%

- dodecylpentaglukosid = 1,3%

- glukdza = nepfitomna
- polygluké6za = 0,7%

- dodekanol = 0,5%
Pfiklad 2

500 g alkoholti LIAL 123 (linearni a rozvétvené C;; a Cy3 oxoalkoholy s pomérem linedrnich
Zasti k rozvétvenym 45:55) a 90 g bezvodé glukdzy se vloZi do stejného zafizeni jako v ptikladu
1. Smés se zahfeje na 118 aZ 120 °C a poté se pfida 1,95 chinolinové soli mesitylensulfonoveé
kyseliny. Zpracovanim smési zplisobem popsanym v pfikladu 1 se po Sesti hodinach ziska lehce
opalescentni roztok. Po rozpusténi vzorku surové reakéni smési v isopropanolu a vodé (1:1) byla
stanovena extinkce, ktera byla rovna 1.

Potom se pridd 0,4g CH;ONa areakéni sm&s se destiluje za snizeného tlaku 13,3 Pa
(0,1 mm Hg) v tenkovrstvém odpafovacim zafizeni Leybold-Herans, model KDL1, zahfivaném
na 180 az 190 °C. Destilat, v mnoZstvi 428 g, tvofi alkoholy LIAL 123 (obsahujici chinolin),
zbytek, vmnoZstvi 151 g, tvofi alkylpolyglukosidy, jako sklovity, lehce zbarveny, pevny
produkt. Analyzou provadénou metodou vysokotlaké kapalinové chromatografie a plynovou
chromatografii byl po pfedchozi silanaci zjistén nasledujici obsah jednotlivych komponent:

- alkylmonoglukosidy = 722%
- alkyldiglukosidy = 16,2%
- alkyltriglukosidy = 59%
- alkyltetraglukosidy = 26%
- alkylpentaglukosidy = 1,3%
- glukoza = nepfitomna
- polyglukéza = 23%
- volné alkoholy = 0,5%
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Ptiklad 3
Srovndvaci pokus s riznymi katalyzatory

Ve stejném zafizeni jako v pfikladu 1 azpracovanim stejnych mnoZstvi reagujicich latek
a pouzitim stejnych postupl s vyjimkou toho, Ze misto chinolinové soli mesitylenové kyseliny,
bylo pouzito ekvivalentnich mnozstvi (0,0059 mol) nasledujicich katalyzatori:

- kyselina p—toluensulfonova (PTS)

- pyridinium p—toluensulfonat (PTS.Py)

- pyridinium 2,4,6-trimethylbenzensulfonat (Mes.Py)

- pyridinova stl sekundarnich alkylsulfonovych kyselin (SASA. Py).

Posledné uvedeny katalyzator byl pFipraven takto: 25 g technické sekundarni alkylsulfonové
kyseliny, ziskané zpisobem popsanym v italském patentu &islo 1, 230, 155, obsahujici 68 %
sekundarni alkylsulfonové kyseliny s primérnou molekulovou hmotnosti 293,8 % sekundarni
alkyldisulfonové kyseliny s primérnou molekulovou hmotnosti 373,8 % kyseliny sirové, zbytek
do 100 = voda, se zpracuji pfebytkem pyridinu. Ziskany sirupovity roztok se zcela dehydratuje
v rotaénim odpafovéaku pii 100 °C. Zbytek se rozpusti ve 100 ml ethyletheru. Vznikla sraZenina
tvofena siranem pyridinu se odfiltruje a éthericky roztok se koncentruje opét do sucha. Ziska se
23 g svétle zluté pasty, ktera se pouzije jako takova ke glukosidaéni reakci.

Béhem pokusi se odebiraji pfi konstantnim intervalu jedné hodiny vzorky obsahujici stejnd
mnoZstvi reakeni smési. Tyto vzorky se zfedi ethyletherem a tfikrat se extrahuji vodou. V3echny
vodné extrakty se upravi na stejny objem a analyzuji se za stejnych podminek vysokotlakou
kapalnou chromatografii za pouziti napIné kolony Hypersil Cys a eluentu H;O:CH;CN, gradientu
100 % az 0 % a za pouzZiti Scatteringova detektoru.

Vysledky vyjadiené jako relativni hodnoty povrchu polyglukdzy jako funkce Casu jsou uvedeny
na obrazku, ze kterého je patrno, Ze spojenim pyridinu s p-toluensulfonovou kyselinou zna¢né

poklesne mnoZstvi polyglukézy atento pokles je jesté vétSi, pokud vzroste stinici efekt
sulfonovych skupin ve stericky branénych skupinach.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob piipravy alkylpolyglukosidi obecného vzorce I
HHG),~O-R (@,
ve kterém

-R znamena alkyl s 8 az 20 atomy uhliku, ktery muze byt rovny nebo rozvétveny, nasyceny
nebo nenasyceny,

-G znamena radikal vznikajici po odstranéni molekuly vody z molekuly monosacharidu,
zejména hexosy nebo pentosy vzorce C¢H;,04 nebo CsH,Os,

-n znamena celé ¢islood | do 5,
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reakci alkoholu s redukujicim cukrem nebo a jeho ekvivalentem, kterym mize byt alkylglukosid
nebo sloucenina schopna generovat uvedeny redukujici cukr in situ, vyzna ¢ujici se
tim, e reakce se provadi za pfitomnosti binarniho katalyzitoru, v mnoZstvi 0,001 az 0,1 molu
na mol redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu, tvofeného silnou organickou kyselinou
vybranou ze skupiny obsahujici Cs.30alkylbenzensulfonové kyseliny a sekundarni a terciarni
Cyoalkylsulfonové kyseliny, a slabou, rovnéz organickou béazi o hodnoté Ka v rozsahu 10°® az
10"'vybranou ze skupiny obsahujici pyridin, pikoliny, lutidiny, kollidiny, chinolin, isochinolin,
chinaldin, pyrazin, pteridin a tetramethylmogovinu.

2. Zpusob podle niroku 1, vyznaéujici se tim, Zese jako alkylbenzen-
sulfonova kyselina svyhodou pouZije 2,4,6-trimethylbenzensulfonova kyselina a2,4,6—
triisopropylbenzensulfonova kyselina.

3. Zplsobpodlenirokul, vyznadujici se tim, Ze jako sekundami a terciarni
alkylsulfonova kyselina se s vyhodou pouZije sekundarni alkylsulfonova kyselina se 14 aZ
17 atomy uhliku, cyklohexankarboxy-1-sulfonova kyselina, 2-hydroxy nebo 2-alkoxyalkylsulfo-
nové kyseliny.

4. Zpusob podle nejméné jednoho z ndroki 1 aZ3, vyzna €ujici se tim, Zese
jako binarni katalyzator pouZije katalyzator vybrany ze skupiny zahrujici pyridinové nebo
chinolinové sole s Cy.alkylbenzensulfonovymi kyselinami nebo sekundarnimi Co_g0alkylsulfo-
novymi kyselinami.

5. Zpusob podle niroku4, vyznalujici se tim, Zese jako binarni katalyzator
s vyhodou pouZiji chinolinové sole mesitylensulfonové kyseliny nebo 2,4,6-trimethylbenzen-
sulfonové kyseliny a sekundarnich alkylsulfonovych kyselin obsahujicich 14 aZz 17 atomu uhliku.

6. Zpisob podle naroku 5, vyzmadujici se tim, Ze jako binarni katalyzator se
s vyhodou pouZije chinolinova sil mesitylensulfonové nebo 2,4,6-trimethylbenzensulfonové
kyseliny.

7. Zpusob podle nejméné jednoho znaroki 1 a6, vyzmnadujici se t im, zese
jako binarni katalyzator pouZije katalyzator pfipraveny smichanim ekvivalentniho mnoZstvi silné
organické kyseliny a slabé organické baze, které jsou uvedeny v piedchozich narocich.

8. Zpisob podle nirokii 1 az7, vyzmadujici se tim, Zese binarni katalyzator
pouzije v mnozstvi 0,01 az 0,05 mol na mol redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu.

9. Zpisob podle ndroku 1, vyzma&ujici se tim, Zese pouZije molarni pomér
redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu k alkoholu v rozsahu 1:2 aZ 1:10.

10. Zpasob podle naroku9, vyznadujici se tim, Zese pouzije molarni pomér
redukujiciho cukru nebo jeho ekvivalentu k alkoholu v rozsahu 1:3 az 1:6.

11. Zplsob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Zese alkohol pouzije jako
reakéni rozpoustédlo.

12. Zpusob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze reakce se provede pri
teploté od 90 °C do 130 °C.

13. Zpisob podle naroku 12, vyznaéujici se tim, Ze reakce se provede pfi
teploté od 110 °C do 120 °C.
1 vykres
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