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Autor vynalezu

{b4) Spdsob vyroby 6-acetoxy-2,5,7 8-tetrametyl-2-(4,8,12-trimetyltridecil)-chromanu

Vyndlez sa tyka sp8sobu vyroby é6-mcetoxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyltridecyl/~
-chromenu veorcs :

6-acetoxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyltridecyl/-chroman se pripravuje z 6~
-hydroxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyltridecyl/-chromanu acetyldciou anhydridom
kyseliny octovej. Eri acetyldcii sa vyuZivaju katalyzdtory na bdze dusikovych zésad ako
pyridin (US patent 3 444 213) a gema-pikolin (Jjaponsky patent 79 98 768). Nevyhodou pri
tfchto postupoch je izoldcia acetyla¥ného katalyzdtora v procese izoldcie produktu.

In{ autori (sovietsky patent 696 020) v postupe acetyldcie 6-hydroxy-2,5,7,8-tetra-
metyl-2v/4,8,12-trimetyltridecyl/-chromanu s poufitim kyslych katalyzdtorov chloridu zi-
nolnatého a kyseliny sirovej dosahuju vytaZok 92 % produktu. Postup je nevhodny pre vznik
fividnatych produktov v priebehu reakcie.

Nevyhody doteraj¥fch sp8sobov sa dajy odstrénit spbsobom podYa vyndlezu. Pri spBsobe
v¥roby podYa vyndleru sa postupuje tak, %e 6-hydroxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyl-
tridecyl/-chroman, ktory se priprav{ reakciou 1,4-dihydroxy-2,3,5-trimetylbenzénu s 3,7,11,-
15-tetremetyl-1-hexadecén~3-clom v prostred{ n-butylacetdtu za katalfzy chloridu zinodnaté-
ho a silnej minerdlned kyseliny alebo halogénu s vyhodou bromu, s moldrnym pomerom zidastne-
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n¥ch zloZiek 1,4-dihydroxy-2,3,5-trimetylbenzén : 3,7,11,15-tetrenetyl-1-hexandecén-3-ol :
: n-butylecetét : chlorid zino¥naty : brém 1 : 1,0 a2 1,1 3 1 a% 2 : 0,01 a% 1,00 : 0,01
aZ 0,10 pri teplote 120 a%¥ 170 °c, pri oddeleni resk¥nej vody z reskiného prostredis sseo-
tropickou destiléciou s n-butylacetdtom, je v resk¥nom prostredi v pritomnosti n-butyl-
acetdtu a chloridu zino¥natého acetyloveny anhydridam kyseliny octovej na 6-acetoxy-2,5,-
7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyltridecyl/-chroman.

Vyhodny je molérny pomer ziZastnenych zlo¥iek 6-hydroxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12~
-trimetyltridecyl/-chromen : chlorid szino¥naty : n-butylacetdt : snhydrid kyseliny octove]
t:0,01 9% 1,00 : 1,0 a% 2,0 : 1,05 a¥ 1,20, Acetyldeciu Je vyhodné previest pri teplote
reakinej zmesi 120 aZ 140 °c s postupne priddvanym snhydridom kyseliny octovej po dobu 20
a¥ 60 mindt a s dobou doreagovania 5 af 120 minit.

2 reak&ného prostredia sa izoluje 6-acetoxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12-trimetyl-
tridecyl/-chromen vo vjtaZku vySe 96 % o &istote 93 a¥ 97 % obsshu stanoveného plynovou
chromatografiou.

Cistota produktu vyrobeného spdsobom podla vyndlezu vyhovuje poZiadavkém Seskoslovenské-
ho liekopisu.

Novost poplsaného riedenia spo¥iva v tom, %e acetyldcim je prevedend v rozpisitadle -
v n-butylacetdte za katalyzy chloridu zino&natého, pouZitych pri kondenzéeii 6-hydroxy~-2,-
5,7,8-tetremetyl-2-/4,8,12-trimetyliridecyl/-chromenu v reak#nej zmesi s vyuiiva sa teplo
reak¥ného prostredia, podstatné je aj vyu¥itie medziproduktu obsiahnutého v reak¥nej zmesi
k acetyldcii bez jeho izoldcie, sko to vyply¥va z prikladu konkrétneho prevedenia.

Pri{iklad

K zmesi pozostdvajicej z 100 g (0,655 molu) 99% 1,4-dihydroxy-2,3,5-trimetylbensénu,
10 g (0,074 molu) chloridu zino¥netého a 140 cm3,n-butylacetétu vyhriatej na teplotu 135 °C
sa postupne pridd 201 g (0,655 molu) 98% 3,7,11,15-tetrametyl-1-hexedecén-3-olu s 0,4 ml
(0,016 molu) bromu po dobu 20 minit, pri¥om je z reakénej zmesi odderované Teakind voda
azeotropickou destildciou s n-butylacetdiom,

Potom sa mieéa reekénd zmes 60 mimit pri teplote 160 °C. Teplota reakného prostredia
sa upravi na 130 °C a k reak¥nej zmesi v priebehu 30 mindt sa postupne pridé 74 cm
(0,74 molu) anhydridu kyseliny octovej. Potom sa teplota 60 minmit udriuje pri 140 g, aalej
se reak&nd zmes ochledi a produkt sa izoluje.

Z{ska sa 320 g 6-acetoxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8,12- -trimetyltridecyl/-chromanu
‘o ¥istite obsahu 94 % stanoveného plynovou chromatografiou, %o &inf 97 % tedrie.

PREDMET VYINKLEZU

Sp8sob vyroby 6-acetoxy-2,5,7,8-tetramety1-2-/4,8,I2-trip9tyltridqcyl/-chronnnu_v:oreu
CHg

CH3CO0Q

CHj

CHy

Z 6-hydroxy-2 5,7 B-tetrametyl -2-/4,8,12-trimetyltridecyl/-chromanu acetyldciou anhydridom
kyseliny octove}, priZom 6-hydroxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-/4,8, 12-trimetyltridecyl/-chroman
sa pripravuje reakeiou 3,7,11,15~tetrametyl-1-hexadecen-3-olu a 1,4-dihydroxy-2,3,5-tri-
metylbenzénu v pritomnosti kyslého kondenza¥ného ketalyzétora v organickom rozpistadle,
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vyznadeny tym, %e sa 3,7,11,15-tetrametyl-1-hexadecen-3~0l spolu so silnou minerdlnou ky-
selinou alebo halogenom s vyhodou bromou zmieSa so zmesou 1,4-dihydroxy-2,3,5-trimetylben-"
zénu, chloridu zino¥natého a n-butylacetétu v moldrnom pomere zlofiek 3,7,11,15—tetrqméty1—
-1-hexadecen-3-ol : brém : 1,4-dihydroxy-2,3,5-trimetylbenzén : chlorid zino¥naty : n-butyl-
acetdt 1,0 a% 1,1 : 0,01 a% 0,10 : 1 : 0,01 a% 1,00 : 1,0 a¥ 2,0, pri teplote reakinej zmesi
120 8% 170 °C, z reak¥nej zmesi sa azeotropickou destildciou s n-butylacetdtom odstréni re-
ak¥né voda a k zvysku sa postupne pridéva anhydrid kyseliny octovej v mnoZstve odpovedajice~-
mu molérnemu pomeru anhydrid kyseliny octove] : 1,4-dihydroxy~2,3,5-trimetylbenzén 1,05 : 1
a% 1,20 : 1 pri teplote 120 aZ 145 %C po dobu 20 a% 60 minit a po doreagoven{ v ¥ase 5 af
120 minyt po pridani anhydridu kyseliny octovej sa produkt izoluje.
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