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Zplsob vyroby esterd skoficové kyseliny
z 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropanu spoé&iva-
jiei v tom, Ze se nechd reagovat 1 dil mol.
1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropanu, 3 aZ 100.
dil mol. methanolu nebo ethanolu, 2 aZ 4
dily mol. hydroxidu alkalického kovu a aZ
2 dily mol. vody, pfi¢emZ vznikld smés se
zahfivd k waru pfi teplot& 65 aZ 110 °C a
potom se piimo nebo po oddé&leni vodné,
pfipadn# vodné alkoholické vrstvy smisi s
aZ 20 dily mol. methanolu nebo ethanolu a
0,1 aZ 50 dily mol. kyseliny typu Kkyseliny .
sirové nebo ionexu obsahujiciho SOsH sku-
pinu a vznikld smés se zahfiva k varu, do-
kud se z reak®ni smési uvoliluje chlorovo-
dik a vznikly ester se izoluje.

Estery kyseliny skoFicové jsou v¢znam-
nou surovinou pouZivanou v kosmetickém
primyslu jako slozky vonnych kompozic.
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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby esterd

skoficové kyseliny.

Estery kyseliny skoficové (3-fenylprope-
nové) jsou vyznamnou surovinou pouZiva-
nou v kosmetickém pramyslu jako sloZky
vonnych kompozic.

NejpouZivan#j$im zndmym zplsobem .vy-. _.

roby esterli je esterifikace skoficové kyse-
liny nebo jejiho chloridu pfisluSnym alko-
holem. Pfiméd syntéza esterl kyseliny sko-
Ficové se obvykle provad{ Claisenovou kon-
denzaci benzaldehydu s alkylacetdtem v pfi-
tomnosti alkoholdtu sedného (Kirk-Othmer,
Encyclopedy of Chemical Technology, sv.
5, str. 517, ]J. Wiley, New York 1964). Nové
japonské patenty vychézeji ze styrenu, al-
koholu, oxidu uhelnatého a kysliku w pfi-
tomnosti platinovych nebo palddiovych ka-
talyzatord za vzniku estert kyseliny skofi-
cové; nevyhodou je niZsi selektivita této re-

akce (Jap. pat. & 57070836 (1980), Jap.. .

pat. §. 56071 038 (1979); Chem. Abstr. 95,
186 892 (1981)]. Estery skoficové kyseliny
1lze také ziskat hydrolyzou 1,1,1,-tetrachlor-
-3-fenylpropanu za vzniku kyseliny skofi-
cové, kterd se izoluje po jeji esterifikaci
ve formé esterd (autorské osvédfeni Cislo
217 518).

Zplsob vyroby estert skoficové kyseliny

_podle vyndlezu wvychéz{ ze_snadno_dostup- ...

ného styrenu a tetrachlormethanu, které
v radikdlové adiéni reakci poskytnou pii-
sludny 1:1 adukt, 1,1,1,3-tetrachler-3-fenyl-
propan (autorské osvédfeni & 209 347).

Podstatou vynélezu je zpiisob vyroby es-
tertt skoficové kyseliny z 1,1,1,3-tetrachlor-
-3-fenylpropanu spoéivajl v tom, Ze se ne-
chi reagovat 1 dil mol. 1,1,1,3-tetrachlor-
-3-fenylpropanu, 3 aZ 100 dilli mol. metha-
nolu nebo ethanolu, 2 aZz 4 dily mol. hydro-
xidu alkalického kovu a a¥ 2 dily mol. vo-
dy, pFifemZ vznikla smés se zahiivd k varu
pfi teplot& 65 aZ 110 °C a potom se pfimo
nebo po oddéleni vodné alkoholické vrstvy
smisi s aZ 20 dily mol. methanolu nebo e-
thanolu a 0,1 aZ 50 dily mol. kyseliny typu
kyseliny sirové nebo ionexu obsahujiciho
SOzH skupinu a vznikld smés se zahfivd k
varu, dokud se z reak¢éni smési uvelituje
chlorovodik a vznikly ester se izoluje.

Vyhodou zplisobu vyroby estert skofico-
vé kyseliny podle vynélezu je jednoduchost
a ekonomi€nost provedeni pfi zachovéni vy-
sokeé cistoty esterd. Vzhledem k exotermni-
mu prib&hu reakce je vyhodné pfidédvat
hydroxid alkalického kovu postupné ve for-
m#& vodného nebo alkoholického roztoku.

Déle uvedené piiklady bliZe popisuji zpil-
sob vyroby esterd kyseliny skoficové, aniZ
by omezovaly nebo vymezovaly rozsah jeho
plastnosti.

Priklad 1

K roztoku 773,9 g (3 mol) 1,1,1,3-tetra-
chlor-3-fenylprepanu v 750 ml (18,5 mol)
methanolu se postupné b&hem 30 aZ 60 mi-
nut priddva za wvaru 690 g (6,9 mol) 40%

.vodného roztoku hydroxidu sodného. Re-

akéni smé&s se zahfivd jesté 1,5 hediny k va-
ru, ochladi a zneutralizuje kyselinou chlo-
rovodikovou na pH 7 a zbavi methanolu des-
tilaci. Po oddéleni vodné vrstvy se organic-
kd vrstva smisi s 600 ml (14,8 mol} me-
thanolu a 90 m! (1,7 mol) koncentrované
Kyseliny sirové a zahfivd se k varu 5 hodin.
Po ochlazeni se reak&ni smés promyije wo-
dou a destilaci za sniZeného tlaku se zfskd
436 g methylesteru kyseliny skeficové o t.
v. 128 °C/1,5 kPa s vytéZkem 89,6 %, &isto-
ty 99,8 %.

Priklad 2

K roztoku 516 g (2 mol} 1,1,1,3-tetra-
chlor-3-fenylpropanu v 468 ml (8 mol) e-
thanolu se postupn& béhem 30 minut piidé4-
v4 za varu roztok 176 g (4,4 mol) hydro-
xidu sodného v 264 g vody. Reak&ni smés se
zahfivd k varu je$t& hodinu, zneutralizuje
kyselinou chlorovodikovou a zbavi ethano-
lu destilacl. Po ochlazeni se p¥ida k reakd-
ni smési 450 ml vody, vodnd vrstva se od-
déli a organickd vrstva se smisf se 180 ml
(3,0 mol) ethanolu a 12 m! (0,22 mol) kon-
centrovang kyseliny sirové. Reakéni smés se
zahFivd 10 hodin k varu, ochladi, promyje
vodou a destilac{ za sniZeného tlaku se zis-
kd 312,2 g ethylesteru kyseliny skoficové
o t. v. 136 °C/1,47 kPa s vytéZkem 88,6 %
istoty 99,7 %. ‘

‘P¥iklad 3

K roztoku 516 g (2 mol) 1,1,1,3-tetrachlor-
-3-fenylpropanu v 468 ml (8 mol) ethanolu
se postupné b&hem 30 minut pFidavéd za- va-
ru 440 g (4,4 mol) 40% wodného roztoku
hydroxidu sodného. Reakéni smé&s se zahfi-
vd jeSt& hodinu k varu, zneutralizuje kyse-
linou chlorovodikovou a zbavi ethanolu des- .
tilaci. Po ochlazeni se pfid4 k reaktni smé-

"si 450 ml vody a odd&lend organickd vrst-

va se smisi se 150 ml (2,5 mol) ethanolu a
120 g ionexu Ostion KSC 1. ReakCni smés
se za michdni zahfivd 15 hodin k varu, o-
chladi, zbavi ionexu filtraci, odestiluje se
ethanol a destilaci za sniZeného tlaku se
ziskd 302 g ethylesteru kyseliny skoficové
0 t. v. 136 °C/1,47 kPa s vyt&Zkem 85,7 %,
Cistoty 99,5 %.
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PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby esterd skoficové kyseliny
z 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropanu, wvyzna-
¢eny tim, Ze se nechd reagovat 1 dil mol.
1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropanu, 3 az 100
dfli mol. methanolu nebo ethanolu, 2 aZ 4
dily mol. hydroxidu alkalického kovu a a%
2 dily mol. vody, pfifemZ wvznikld smés se
zahF{vd k varu pfi teplotd 65 aZ 110 °C a

potom se pifmo nebo po oddé&leni vodné,
pFipadn& vodn& alkcoholické vrstvy smisi s
aZz 20 dily mol. methanolu nebo ethanolu a
0,1 aZ 50 dily mol. kyseliny typu kyseliny
sirové nebo ionexu obsahujictho SO3H sku-
pinu a vznikl§ smé&s se zah¥ivd k varu, do-
kud se z reak&ni smési uvoliiuje chlorovodik
a wznikly ester se izoluje.
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