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(54) Zpiisob piipravy alkylcinnamyletherii a alkyl-(fenylallyl)-etheri

Vyndlez se tyka zplisobu pfipravy alkyl-
cinnamyletherit a alkyl-(fenylallyl)-etherq,
kde alkyl obsahuje 1 aZ 9 uhlikovych atomi.
Uvedené latky nachédzeji pro svoji pFijem-
nou vini skoficového, cyklamenového, né-
kdy aZ kofenného a voskového charakteru,
uplatnéni ve voriavka¥ském primyslu.

Dosud byly tyto latky pfipravovédny ethe- .
rifikaci skoficového alkoholu nebo reakci
cinnamylchloridu s alkoholdty nebo alkoho-
ly v alkalickém prostiedi. Vychazelo se pfi-
tom z pomé&rné téZko dostupnych vychozich
latek, pFicemZ vytéZky uvedenych reakci by-
ly nizké. ‘

Tyto nevyhody jsou odstranény postupem
piipravy podle vynalezu, jehoZ podstata
spo¢ivd v tom, Ze se 4-fenyl-1,3-dioxan po-
drobi plsobeni kyseliny chlorovodikové za
pritomnosti chloridu amonného, nade? se
vznikly cinnamylchlorid oddé&li ve forms# or-
ganické vrstvy, kterd se po piidéani alkoholu
a bazického Kkatalyzdtoru zpracuje na pri-
slusny alkylsinnamylether nebo smds alkyl-
cinnamyletheru a alkyl-(fenylallyl)-etheru.
JestliZe je jako bazicky katalyzator pouZit
alkalicky hydroxid, je koneénym produktem
alkyleinamylether, pfi poufiti alkalického
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uhli¢itanu vznikd smés alkylcinnamyletheru
a alkyl-({fenylallyl)-etheru.

Zakladni uCinek postupu podle vynélezu
spoiva v podstatném zvySeni vytéZnosti 14-
tek.

Postup je bliZe objasnén v nésledujicich
pfikladech konkrétniho provedeni.

Piiklad 1

Do 2 1 dvojhrdlé baiiky, opatFené michad-
lem, teplomérem a zpétnym chladiem bylo
predloZeno 160 ml vody, 107 g (2 mol) chlo-
ridu amonného, 300 ml (2 mol} 4-fenyl-1,3-
-dioxanu a 320 ml (3,84 mol} 37procentni
kyseliny chlorovodikové. Smés byla za mi-
chdni udrZovdna po dobu 1 h. pfi teploté
100°C pomoci olejové 1azn& s regulovanou
teplotou. Poté bylo vypnuto michani a vrstvy
byly za horka odsazeny. Spodni vodnd vrst-
va, obsahujici formaldehyd, Kkyselinu chlo-
rovodikovou, chlorid amonny a smés hydro-
chloridt imind a amind,, vzniklych reakct
formaldehydu s chloridem amonnym a kyse-
linou chlorovodikovou, byla oddé&lena a k or-
ganické vrstvé bylo p¥iddno 160 ml vody,
107 g chloridu amonného a 320 ml 37pro-
centni kyseliny chlorovodikové. Smés byla



zahiivana 2 h. na 100 °C. Poté byla spodni
vodné vrstva odddlena a k organické vrstvé
bylo priddno 128 g (4 mol) methanolu a za
michéni b&hem 30 min 80 g (2 mol) pevné-
ho chloridu sodného. Smés se samovolné za-
hidla a po dosaZeni 50 °C byla reakéni baii-
ka chlazena vodou tak, aby neustdval mirny
reflux. PF¥i n&m byla reakcéni smés udrZova-
na po dobu 1 hodiny. Po ochlazeni na teplo-
tu mistnosti bylo ke smési pfiddno 300 ml
vody a smés byla zneutralizovdna 45 ml
{0,54 mol)} koncentrované kyseliny chloro-
vodikové. Spodni vodnd vrstva byla oddéle-
na a horni organické byla podrobena vakuo-
vé destilaci. Bylo ziskdno 171 g 1-fenyl-3-
-methogy-1-propenu [cinnamylmethylethe-
ru) s t.v. 104 aZz 105°C p¥i 1,87 kPa, coZ
piredstavuje 58procentni vytéZek na 4-fenyl-
-1,3-dioxan.

Priklad 2

Analogickym zpisobem jako v pfikladu 1
byly pfipraveny dalsi alkylcinnamylethery,
kde alkylem byly: etyl, propyl, isopropyl, al-
lyl, butyl, isobutyl, sek-butyl, n-amyl, iso-
amyl, 2-ethyl-1-hexyl a 3-fenyl-1-propyl. Vy-
t&¥ky se pohybovaly v rozmezi 45 aZ 90 %
na 4-fenyl-1,3-dioxan.

Priklad 3

Postup byl proveden jako v pfikladu 1,
s tim rozdilem, Ze po oddéleni druhé vodné
vrstvy bylo k organické vrstvé pfriddno
593 g (18,5 mol) methanolu a 159 g (1,5
mol) bezvodého uhligitanu sodného. Smés
byla za michdni udrZovéna =zahfivdnim po
dobu 3,5 h. pii teploté refluxu. Po ochlazeni
byla odfiltrovdna sedlina uhli¢itanu a chlo-
ridu sodného, naceZ byl na vakuové odparce
oddestilovan methanol. Vakuovou destilaci
bylo ziskdno 166 g smési, obsahujici 35 %
1-fenyl-3-methoxy-1-propenu (cinnamylethe-
ru t.v. 104 aZ 105°C p¥i 1,87 kPA) a 65 %
3-fenyl-3-methoxy-1-propanu (methyl-fenyl-
allyl-etheru — t. v. 75 a% 75,5°C pfi 1,87
kPa}, coZ predstavuje 56procentni vytéZek
smési etherli na 4-fenyl-1,3-dioxan. Smés lze
pouZivat jako takovou nebo ji destilatn& dé-
lit na obé sloZky.

Priklad 4

Analogickym zpfischem jako v pfikladu 3
byly pfipraveny smési alkylcinnamyl a al-
kyl-(fenylallyl)-etherd, kde alkyly byly stej-
né jako v piikladu 2. VytéZky smési ethert
se pohybovaly v rozmezi 45 aZ 90 % na 4-fe-
nyl-1,3-dioxanu.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob piipravy alkylcinnamyletherd a
alky-{fenylallyl)-etherfi, kde alkyl obsahuje
1 aZ 9 uhlikovych atomd, vyznadujici se tim,
Ze se 4-fenyl-1,3-dioxan podrobi pdsobeni ky-
seliny chlorovodikové za p¥itomnosti chlori-
du amonného, naceZ se vznikly cinnamyl-
chlorid oddé&li ve formé organické vrstvy,
ktera se po piidani alkoholu a bazického
katalyzdtoru zpracuje na p¥islusny alkylcin-

namylether nebo na smés alkylcinnamyi-
etheru a alkyl-{fenylallyl])-etheru.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se jako bazicky katalizdtor poufZije
alkalicky hydroxid.

3. Zplsob podle bodu 1, vyznacujici se

tim, Ze se jako bazicky katalyzdtor pouZije
alkalicky uhligitan.
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