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Redeni se tykd 2-akryloyloxy-2-fenyl-
~octové a 2-methakryloyloxy-2-fenyloctové
kyseliny obecného vzorce I

HOOC~CH~0-C- C-CH2

06H5 0 X

v némZ X je vodik nebo methylovd skupina,

Sloudeniny obecného vzorce I se pripra-
vuji tak, Ze se na kyselinu 2-hydroxy-2-
~-fenyloctovou nebo na jeji amonnou i alke-
lickou sidl plsobi akryloylchloridem nebo
methakryloyléhloridem v moldrnim pom&ru
0,8 a% 2 1 1,

251 349




251 349
Vyndlez se tyka 2-akryloyloxy-2-fenyloctové a 2fmethakryloy1—
oxy-2-fenyloctové kyseliny obecného vzorce I,

HUOC-?H-O—C— CH

C=
||
86H5 0 X

2 (1),

v némZ X je vodik nebo methylovd skupina.

Tyto 1ldtky nebyly dosud ptfipraveny. Podle vynalezu Je lze
pfipravit ptsobenim akryloylchloridu nebo methakryloylchloridu
na amonnou ¢i alkalickou sl kyseliny mandlové (Z;hydroxy~2—
-fenyloctové) nebo na kyselinu mandlovou v pifitomnosti organic-
kych bdsi, napfiklad pyridinu a triethylaminu, pticemZ molarni

pomér acylchloridu k slouceniné obecného vzorce I je 0,8 az 2 : 1.

Pro usnadnéni odvodu reakéniho tepla je vhodné reakci usku-
te¢nit ve vodném prostfedi nebo v organickych rozpoustédlech, na-
pifiklad v benzenu, toluenu, chloroformu, 1,4-dioxanu a etheru.
Pti zahdjeni acylace kyseliny mandlové je vyhodné reakcni smés
ochlazovat na teplotu v rozmezi -5 az 20 oC a po snizeni obou
komponent je. dtelné reakci urychlit zahtdtim smési na teplotu
40 az 100 °C. Nez4douci polymeraci nenasycenych acylchloridd a
vyslednych monomerd I v pribé&hu acylace a isolace produktid lze
omezit ptidavkem inhibitoru radikdlové polymerace, napfiklad hy-
drochinonu &i 1,2-difenylpikrylhydrazylu, do reakéni smési.

Pfi reakci ve vodném prostifedi mohou byt vysledné monomery
isolovédny odlitim vodného roztoku. PFi reakci v rozpousStédlech
nemisitelnych s vodou se reakCni smés propere vodou, piipadné
zfedénou minerdlni kyselinou a surovy monomer I se z ni isoluje
oddestilovadnim rozpoustédla za sniZeného tlaku. Veétsi Cistoty
slouéeniny podle vyndlezu obecného vzorce I se docili vytfepd-
nim organické smési vodnym roztokem hydrouhli€itanu sodného a
ndsledujicim okyselenim alkalického roztoku minerdlni kyselinou.
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Kyseliny 2-akryloyloxy-2-fenyloctové a 2-methakryloyloxy-2-fe-
nyloctové ohecného vzorce I se vylucujl z okyseleného roztoku svych
alkalickych solf v kapalném stavu, z né&hoZ pfechézi pozvolna
do stavu krystalického.

Zptsob vyroby monomerld obecného vzorce I je objasnén ddle
v prikladech.

Priklad 1

K suspenzi 3,48 g (20 mmol) sodné soli kyseliny mandlové

v 15 cm} benzenu vysuseného nad scdikem se ptidaji 2,2 g (22 mmol)
methakryoylchloridu stabilizovaného chloridem m&dnym a smds se
michd 2 hcdiny v ldzni 50 °C. Filtraci se odd&l{ pevnd stl a fil-
trdt se vytrepe roztokem 2,2 g NaHCU3 ve 35 cm3 vody. Oddéleny
vodny alkalicky roztok se vytiepe 10 cm3 ¢istého benzenu, ben-
zen se oddéli a vodny roztok se okyseli smési 2,4 cm3 koncentro-
vané kyseliny chlorovodikové a 10 cm3 vody. Z okyseleného roz-
toku se vylou&{ viskozni kapalina, kterd do druhého dne v led-
nici zkrystaluje. Odfiltrované krystaly kyseliny 2-methakryloyl-
-2-fenyloctové (2,19 g) taji v rozmezi B4 - BB . Rozpusti

3 hexa-

se v 12 cm3 benzenu a k roztoku se za michdni ptidéd 60 cm
nu. Vysrdzend kyselina méd po vysuseni v evakuovaném exsikdtoru
nad smési bezvodého CaCl2 pevného NaOH b.t. 91 ~ 93 Oc. Analy-
za: ClZleoa; molekulovd hmotnost 220,22; nalezeno 65,27 % C,
5,50 % H; vypocitdmo 65,44 % C, 5,49 % H, 29,06 % O.

Priklad 2

Do roztoku 3,40 g (20 mmol) amonné soli kyseliny mandlové

a 0,005 g hydrochinonu ve 20 c:m3

vody se za michdni a chlazeni
ledovou 14azni zvolna piikape 2,60 g (25 mmol) methakryloylchlo-
ridu. Smés se potom michd 1 hodinu pfi laboratorni teploté a na-
konec se zahfeje ve vyhtédté oclejové lédzni (120 °c) k varu a och-
ladi. Na dné c¢istého roztoku jsou kapky viskozni kapaliny. Vodny

roztok se odlije a olejovity produkt se dvakrdt pfesrdZi z vod-
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ného roztoku hydrouhliéitahu sodného kyselinou chlorovodikovou
zplsobem popsanym v piikladu 1. Ziskané krystaly 2-methakryloyl-
oxy-2-fenyloctové kyseliny (1,9 g) maji b.t. 87 aZz 89 °C a smés-
ny b.t. se wvzopkem I z pfikladu 1 v rozmezi 88 az 90 °c.

Pfiklad 3

Do rozoku 3,04 g (20 mmol) kyseliny mandlové a 0,005 g hy-
drochinonu ve 12 cm3 chloroformu se pfidd 2,5 g (24 mmol) me-
thakryloylchloridu. Smés se potom zahfivd pod zpétnym chladicem
1,5 h varu. Ochladi se chladnou vodou a pfidd se k ni roztok

3 chloroformu. Za 1 h se re-

2 g (20 mmol) triethylaminu v 5 cm
akéni smés vyttepe 10 cm3 10% chlorovodikové kyseliny, tfikréat
10 cm3 vody a potom roztokem 3,3 g NaH'CO3 v 50 cm3 vody. Alkalic-
ky roztok se protfepe 15 cm3 benzenu a okyseli roztokem 4 cm3

3 vody. Vyloucené

koncentrované kyseliny chlorovodikové v 15 cm
kapky 2-methakryloyl 2-fenyloctové kyseliny se do druhého dne

pfeménily v lednici v krystaly (2,0 g) o b.t. 78 aZz 83 oc.

Pfiklad 4

Roztok 15,2 g (0,1 mol) kyseliny mandlové, 0,01 g hydrochi-
nonu, 0,001 g 2,2-difenyl-1-pikrylhydrazylu a 11,5 g (0,11 mol)
methakryloylchloridu v 50 cm3 1,4-dioxanu vysuSeného nad
sodikem se ve 250 cm3 trojhrdlé barice s michadlem, pfikapdvackou
a zpé&tnym chladicéem ochladi v ledové 14zni. Za michani a chla-
zeni se k nému b&hem 20 min pfikape roztok 11,2 g (0,11 mol) tri-

3 l,4-dioxanu. Chladici l4zef se odstavi a

ethylaminu ve 30 cm
smés se michd 1 h pfi laboratorni teploté& a nakonec 15 minut pfi
50 °C. Po ochlazeni se vylije do 500 cm3 vody a vodny roztok se

vytitepe pétkrat 20 cm3 benzenu. Spojené koncové extrakty se pos-
tupné vytrepou 30 cm3 10% kyseliny chlorovodikové, dvakrat 30 ij
vody a za vakua vodni vyvwévy se z nich oddestiluji rozpoustédla.

Zbytek po destilaci (cca 20 cm3) se zfedi 100 cm
barvy roztok se vytfepe roztokem 16,8 g (0,2 mol) NaHCD3 Ve

200 cm3

benzenu a bez-

vody. Alkalicky vodny roztok se protfepe 30 cm3 benzenu,
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5 min probubld dusikem (k odstranéni rozpusté&ného benzenu) a oky-

seli roztokem 20 Cm3

koncentrované kyseliny chlorovodikové v
50 cm3 vody. Druhého dne se z vody odfiltruje 7,2 g krystald 2-me-

thakryloyloxy-2-fenyloctové kyseliny, o b.t. 83 az 87 Oc.

Priklad 5

Do roztoku 15,7 g 0,1 mol kyseliny mandlové, 0,01 g hydro-
chinonu, 0,001 g 2,2-difenyl-1-pikrylhydrazylu a 10 g (0,11 mol)
akryloylchloridu v 50 cm3 l,4-dioxanu se za stejnich podminek
jako v ptikladu 4 prikape roztok 11,2 g (0,11 mol) triethylaminu
ve 30 cm3 dioxanu. Potom se reakéni smés zpracuje stejnym zpd-
sobem Jako v prikladu 4. Ziskané krystaly 2-akryloyloxy-2-fenyl-
octové kyseliny (11,3 g) taji v rozmezi 54 a? 56 °C. Po 10 den-
nim sudeni v evakuovaném exsikdtoru nad smési bezvodého CaCl2 a
NaOH se bod ténf zvy3i na 64 az 65 °c. Analysa: ClleOlL moleku-
lovd hmotnost 206,19; nalezeno 63,25 % C 4,81 % H; vypocteno
64,07 % C, 4,89 % H, 31,04 % O.

Priklad 6

Roztok 3,04 g (20 mmol) kyseliny mandlové 0,005 g hydro-
chinonu, 0,001 g 2,2-difenyl-l-pikrylhydrazylu a 2 g (22 mmol)
akryloylchloridu ve 12 cm3 suchého benzenu se ochladi v ledové
vodé a za michdni se k nému pfidéd roztok 1,6 g (mmol) pyridinu
v 5 cm3 benzenu. Smé&s se michd v 50 °C vodn{ 1l&zni 1 haodinu,
ochladi chladnou vodou a za michdni se do ni pfileje 30 cm3 vody.
V delicce se oddéli vodna vrstva, benzenovd vrstva se protiepe
roztokem 2 ij koncentrované kyseliny chlorovodikové ve 20 cm3

vody, potom 20 cm3

vody a nakonec roztokem 3,3 g NaHCO3 v
50 cm3 vody. Alkalicky vodny roztok se protfepe 15 cm3benzenu, pro-
bubld 5 minut dusikem a okyseli roztokem 4 cm3 koncentrované

3vody. Po jednodennim stdni v

kyseliny ChlbrOVOdikové v 15 cm
lednici se z okyseleného roztoku odfiltruje 1,7 g krystall o

b.t. 57 az 61 °C.
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Polymerizovatelné kyseliny obecného vzorce I Jsou vhodné

pro vyrobu specidlnich polymerd s antibakteridlnimi U&inky.

1.

PREDMET VYNALEZU

2-akryloyloxy -2-fenyloctovd a 2-methakryloyloxy-2-fenyloctovi
kyselina obecného vzorce I,

HDOC—?H—U—ﬁ—?=CH2 ' (IL

C,H

65

v némz X.je vodik nebo methylovéd skupina.

Zpisob vyroby slougeniny podle bodu 1,vyznaéeny tim, Ze se na
kyselinu 2-hydroxy-2-fenyloctovou nebo na jeji amonnou €i al-
kalickou sl plsobi akryloylchloridem nebo methakryloylchlo-

ridem v molédrnim poméru 0,8 az 2 : 1.

Zpisob podle bodu 2, ,vyznaceny tim, Ze se jako reakéniho pros-
tfedi pouzije organickych nebo anorganickych kapalin misitel-
nych alespoft s jednou reagujici sleoZkou, napfiklad chlorofor-
mu, benzenu, toluenu, 1,4-dioxanu a vody.

Zpisob podle bodu 2 nebo 3,vyznaleny tim, Ze se priddvaji or-
ganické bdse, které vdzou vylouceny chlorovodik, napfiklad

pyridin a triethylamin.
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