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(54) Spéisob pripravy 1-(2,
3-epoxypropanu

Vynalez rieSi sp6sob pripravy 1-{2, 3, 5-
-trimetyl-4-acetoxyfenoxy}-2, 3-<epoxypropa-
nu vzorca l.
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1-(2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxyfenoxy)-2, 3-
-epoxypropan je surovinou pre pripravu
Ceskoslovenského g-adrenolytika 1-(2, 3, 5-
-trimetyl-4-acetoxyfenoxy) -3-izopropylami-
no-2-propanolu (Trimepranol).

Doposial sa 1-(2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxy-
fenoxy)-2, 3-epoxypropan pripravuje kon-
denzaciou 2, 3, 5-trimetyl-4-acetofenolu s
5-moldrnym prebytkom epichlérhydrinu v
acetone ako inertnom rozpustadle (L. Bl&-
ha, J. Weichet, J. Hodrova, V. Tréka CS-pa-
tent 143 069). Ako baza sa pouZiva 1,5-mo-
larny prebytok bezvodého uhliditanu dra-
selného. Podla uvedeného patentu sa reaké-
nd zmes refluxuje 8 hodin. Potom sa acetén
a prebytofny epichlérhydrin védkuove od-
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3, 5-trimetyl-4- acetoxyfenoxy)-2,

destuluji a produkt sa ziskava extrakciou
do benzénu a nasledovnou krystalizdciou
z etanolu.

Tento spdsob pripravy je ¢asove ndroény,
vyZaduje rozdelovanie zmesi acetén-epi-
chlérhydrin a regeneraciu aceténu, epi-
chlorhydrinu a benzénu, pripadne toluénu.

Tieto nedostatky v podstatnej miere od-
strafiuje novy spdésob pripravy 1-(2, 3, 5-
-trimetyl-4-acetoxyfenoxy)-2, 3-epoxypropa-
nu, podla vyndlezu, ktorého podstata spodi-
va v tom, Ze kondenzécia 2, 3, 5-trimetyl-4-
-acetoxyfenolu s 3 aZ 5 moldrnym prebyt-
kom epichlorhydrinu v pritomnosti 0,5—2
molov bezvodého uhli¢itanu draselného \je
katalyzovana bud pridavkom kvartérnej
amoniovej bazy typu R1,Rg,R3R4N*TX—, kde
R1 a Rz je metyl, R3 a R4 st alkyly s poétom
1 aZ 16 atomov uhlika alebo benzyl, pri-
padne fenyl a X~ je OH-, Br—, Clt,
v mnoZzstve 0,5—15 % hmotnostych vztiah-
nuté na pouZity fenol alebo pridavkom sil-
ne bazického anexu s kvartérnymi amonio-
vymi funkénymi skupinami v mnoZstve 2
aZ 10 % hmotnostnych vztialenuté na pouZi-
ty fenol.

Pridavok katalytického mnoZstva tychto
latok zvy3uje reaként rychlost tvorby

medziproduktu 1-{2, 3, 5-trimetyl-4-aceto-



xyfenoxy)-3-chlér-2-propanolu
OH— anidnov.

Vyhody nového spdsobu podla vynalezu
spodivaja v tom, Ze sa dosahuji o 10—15 %
vyssie vytazky 1-(2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxy-
fenoxy)-2, 3-epoxypropénu oproti pdvodné-
mu postupu, odpadd rozdelovanie zmesi
aceton-epichlérhydrin, regenerdcia aceténu
a pouZitie benzénu pripadne toluénu. Zmen-
Senim moldarneho pomeru uhli¢itanu drasel-
ného a vynechanim acet6énu sa zvysi kapaci-
ta vyrobného zariadenia na dvojnasobok, ¢o
je spojené s Usporou energie, vody a Casu,
atd., bez akejkolvek jeho tpravy. Doba sa-
motnej kondenzicie pouZitim nového spé-
sobu podla vynélezu sa skrati z 8 na 5 ho-
din.

V dalfom je predmet vyndlezu objasneny
na prikladoch, bez toho, Ze by sa na tieto
vyluéne vztahoval: :

prenosom

Priklad 1 .

19,4 g (0,1 mélu) 2, 3, 5-trimetyl-4-aceto-
xyfenolu, 46,2 g (0,5 mélu) epichlorhydrinu,
14 g (0,1 moélu) bezvodého uhlifitanu dra-
selného, 0,5 g (2,5 % hm. na pouZity fenol)
dimetylbenzyllaurylaméniumbromidu sa re-
fluxuje pri 112—115°C pé&t hodin. Z reaké-
nej zmesi sa odfiltruje tuhd faza a vdkuove
oddestiluje epichlérhydrin. VytaZok konden-
zacie je 86 % 1-(2, 2, 5-trimetyl-4-acetoxy-
fenoxy)-2, 3-epoxypropéanu.

Priklad 2

19,4 g (0,1 mélu) 2, 3, 5-trimetyl-4-aceto-
xyfenolu, 46,2 g (0,5 mélu) epichlorhydrinu,
14 g (0,1 mo6lu) uhlid¢itanu draseiného, 1 g
(5 % hm. na pouZity fenol) silne bdzického
anexu {DOWEX, typ 1) sa refluxuje pri

-

112—116°C pdt hodin. Z reakénej zmesi sa
odfiltruje tuha fdza, vdkuove sa oddestiluje
prebytoény epichlorhydrin. VytaZok 1-(2,
3, 5-trimetyl-4-acetoxyfenoxy)}-2, 3,-epoxy-
propanu je 91 %.

Priklad 3

19,4 g (0,1 moélu) 2, 3, 5-trimetyl-4-aceto-
xyfenolu, 46,2 g (0,5 moélu) epichlérhydrinu,
14 g (0,1 mo6lu) uhli¢itanu draselného, 0,5
% hm. {na pouZity fenol) trimetyl benzyl-
amoniumhydroxidu sa refluxuje pri 114—
116 °C p#dt hodin. Z reakénej zmesi sa od-
filtruje tuhd fdza, vdkuove sa oddestiluje
prebytoény epichlérhydrin. VytaZok kon-
denzacie 1-(2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxyfeno-
xy)-2, 3-epoxypropédnu je 82 %.

Priklad 4

Zmes 582 g 2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxyfeno-
lu, 1386 g epichlorhydrinu, 420 g bezvodé-
ho uhliditanu draselného a 30 g silne ba-
zického anexu (napr. Wofatitu SBW] sa re-
fluxuje pri 110 aZ 115°C pét hodin. Potom
sa reakénd zmes ochadi na 60 aZ 70 °C, pri-
d4 sa 980 g vody a mieSa 15 minut. Po od-
deleni sa z organickej vrstvy vakuové pri
1333 aZ 2666 Pa a teplote kipela 90—100 °C
oddestiluje prebyto&ny epichlérhydrin. Vod-
néd vrstva obsahuijiica anex sa vytrepe dva-
krat s 250 ml benzénu. Spojené benzénové
vytrepky sa pridaji do hlavného podielu po
vakuovom oddestilovani benzénu. Takto
ziskand zmes sa rozpusti v 1100 ml etanolu
a nechd Kkrystalizovat pri 0°C. VytaZok

660 g, &o je 88 % teorie 1-(2, 3, 5-trimetyl-

-4 acetoxyfonoxy])-2, 3 epoxypropdnu s bo-
dom topenia 71—73 °C.

PREDMET VYNALEZU

Spasob pripravy 1-(2, 3, 5-trimetyl-4-ace-
toxyfenoxy)-2, 3-epoxypropdnu kondenza-
ciou 2, 3, 5-trimetyl-4-acetoxyfenolu s epi-
chlérhydrinom v pritomnosti bezvodého
uhli¢itanu draselného vyznadeny tym, Ze sa
kondenzdcia katalyzuje pridavkom kvartér-
nej amoniovej bdzy typu RiRzRsRiNTX-,
kde Ri a Rz je metyl a R3 R4 su alkyly s poc-

tom 1 a7 16 atomov uhlika alebo benzyl,
pripadne fenyl a X~ je OH—, Br—, Cl-,
v mno#stve 0,5—15 % hmotn. vztiahnuté na
pouzity fenol, alebo pridavkom silno béazic-
kého anexu s kvartérnymi améniovymi
funkénymi skupinami v mnoZstve 2—10 %
hmotn. vztiahnuté na pouZity fenol.
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