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Zphsob pfipravy 2-hydroxyethoxyethylesteru kyseliny methakrylové
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Vynélez se tykéd zplisobu piripravy 2-hydroxyethoxyethyl-
esteru kyseliny methakrylové vzorce

Hy

CH2 =C, COOCHZCHQOCHzCH20H

déle nazgyvaného diglykolmethakrylat, zédkladniho monomeru,
ktery se polymeraci pfevadf na hydrofilni polymer, uplathu-
jici se v radé primyslovych odvétvi, zejména v oblasti 16-
¢ebné protetiky a farmacie, kde slouii k pripravé latek po-
uzivanych k regulaci uvolnovani Gdinnych latek z lékovych
forem,

Diglykolmethakrylat se pripravuje primyslové reesteri-
fikaci esterd kyseliny methakrylové, napfiklad methyl- nebo
ethylesteru, 2-/2-hydroxyethoxy/ethanolem(diethylenglyko-
lem), za katalyzy alkoholdty alkalickych kovd, napfiklad
methylatu,isopropylatu atd. Tato metoda poskytuje Zadany pro-
dukt v éistoté prijatelné pro technické uéely., Pfi studiu
¢istoty latky uréené pro medicinskou aplikaci bylo shledéno,
Ze je nedostatetnd a Ze je tedy nutné diglykolmethakrylét o
gistit dosti sloZitymi postupy, nebot bylo prokazano, Ze pii
popsaném provedeni reesterifikace dochédzi soudasné, a to ni-
koliv v mife zanedbatelné, k adici alkoxidového iontu na dvoj-
nou vazbu akryldtového fragmentu za vzniku 1 aZ 5 % hmot, lé-
tek, které jiz dvojnou vazbu nemaji. Tyto latky plisobi mj.bé-
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hem polymerace jako inertni rozpoustédlo, coZ ma za nasle-
dek sniZeni hodnoty Tg /teplota skelného prechodu polymeru/.
V praxi je tim zhor3ena moZnost mechanického opracovani blo-
kového polymeru. Také pro piipravu polymerti pouzivanych ve
farmacii k regulaci uvolnovéni udinnych sloZek z farmaceu-
tickych lékovych forem je nutno pouzivat vychoziho monomeru
vysoké Cistoty. |

Ziskani vysoce 8isté latky pro uvedené ulely umoinilo
vypracovani zptisobu piipravy 2-hydroxyethoxyethylesteru ky-
seliny methakrylové reesterifikaci methyl- nebo ethylesteru
kyseliny methakrylové 2-/2-hydroxyethoxy/ethanolem podle vy-
nadlezu, jehoZ podstata spoéiva v tom, Ze se reesterifikace
provédi za pfitomnosti katalyzéatoru, kterym je kvarterni
amoniové béz¢ obecného vzorce

N OH

ve kterém R, znaé{ alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku a R, alkyl

s 1 aZ 4 atomy uhliku nebo benzyl, v mnoZstvi 0,005 az 0,1
mol, vztazeno na 1 mol vychoziho esteru kyseliny methakrylové,
jako katalyzatoru.

Provedeni reesterifikace zplisobem podle vynalezu je
technicky velmi jednoduché a souasné splnuje provoznd vyznam-
né podminky bezpedné prace. Jako katalyzatory je moino po-
uzivat véechny b&in& dostupné a cencvé piijatelné kvartérni
amoniové béze. Jako nejvyhodnéjsi se jevi napriklad tetrame-
thylamoniumhydroxid, tetraethylamoniumhydroxid, trimethyl-
benzylamoniumhydroxid apod.

Provedenf reesterifikace zpisobem podle vynalezu nevy-
boduje nikterak z norem obvyklé metodiky a poskytuje Zadanou
la4tku o obsahu 99,9 % hmot. v dobrych vyté&Zcich.
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BliZzsi podrobnosti zplsobu podle vynélezu jsou patrné
z nésledujicich pfikladi provedeni, které tento zpisob pou-
ze ilustruji, ale nijak neomezuji, '

Priklad 1

Suroviny / v kg/ :

methylester kyseliny methakrylové /1 mol/ 10,000
diethylenglykol /1,27 mol/ 12,700
fenothiazin 0,005
petrolether 13,000
chlorid sodny 8,000
ethylether - 22,000
chlorid mé&dny 0,012
tetramethylamoniumhydroxid /0,01 mol/ , 0,450

/ve form& 2(_% methanolického roztoku/

Postup:

Do osmdesatilitrového sklenéného kotliku se umisti su-
roviny v tomto poradi: diethylenglykol, methylester kyseli~
ny methakrylové, kvartérni baze a fenothiazin a reakéni smés
se zvolna za michédni vyhifeje na vnitfni teplotu SdPC. Po vy-
¢iéténi roztoku se zvys$i teplota na 60 aZi 65 °c a}udriuje se
2 h. Pak se ochladi{ na teplotu 20 0C, zfedi se 10 litry vo=
dy a neché stdt 2 h v klidu, Hornf vrstva, ktera obsahuje ne-
zreagovany vychozi ester, se oddéli a dd4 stranou k pifipadné
regeneraci, vodnéd vrstva se ziedi dalS§imi 30 litry vody a vy- -
extrahuje dfikladné nejméné 3 davkami petroletheru. Vodny po-
dil se nasyti chloridem sodnym a xyextrahuje opét nejméné
3 davkami ethyletheru. Ke spojenym etherickym extrakttm se
pFidé chlorid mddny a ethylether se oddestiluje. Odparek su-
rového diglykolmethakrylétu se Eisti cestilaci za sniZeného
tlaku. Teplota varu 70 aZ 8§EC/67 az 70 Pa. Vitfiek 8 kg,
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Postup zlistdvad stejny jako v prikladu 1, bylo vsak pou-
Fito ethylesteru kyseliny methakrylové. |

Suroviny / v kg/:

ethylester kyseliny methakrylové /1 mol/ 11,400
diethylenglykol /1,27 mol/ 12,700
fenothiazin ' - 0,005
petrolether 13,000
chlorid sodny 8,000
ethylether 22,000
chlorid médny 0,012
tetramethylamoniumhydroxid /0,01 mol/ 0,450

/ ve form& 20% methanolického roztoku/
Vytéiek 8,2 kg /t,v. 70 aZ 8§?c / 65 az 70/Pa.

Piriklad 3

Postup i nésady surovin zlstévaji stejné jako v prikla-
du 1, jako katalyzéator byl pouZit tetraethylamoniumhydroxid
nebo tetrabutylambniumhydroxid v mnoZzstvi 0,005 mol na 1 mol
v§chozfho methylesteru kyseliny mwethakrylové, ve formé 20 %
roztoku v toluenu. VytéZek 9 kg /t.v. 72 az 77 %c/67 Pa/.

Priklad 4

Postup i nasady surovin zistévaji stejné jako v prikla-
du 1, jako katalyzator byl pouZit trimethylbenzylamonium-
hydroxid v mno%stvi 0,1 mol na 1 mol vychoziho methylesteru
Kyseliny methakrylové, ve formé 40_% vodného roztoku., VytéZek
8,2 kg /t.v. 80 °C/65 Pa/.



PREDMET VYNALEZU
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1.Zpisob pripravy 2-hydroxyethoxyethylesteru kyseli-

ny methakrylové reesterifikaci methyl~ nebo ethylesteru ky-
seliny methakrylové 2-/2-hydroxyethoxy/ethanolem za pfi-
tomnosti katalyzatoru, vyznadujici se tim, Ze se jako kata-
lyzatoru pouziva kvartérni amoniové baze obecného vzorce
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ve kterém Ry zna¢f alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku a R2 alkyl
s 1 aZ 4 atomy uhliku nebo benzyl, v mnoistvi 0,005 a% ¢C,1

mol, vztazeno na 1 mol vychoziho esteru kKyseliny methakrylo-
vé.

2.Zptisob podle bodu 1, vyznaéujici se tim, Ze se kvar-
térni amoniové béze pouZivé ve formé&€ roztoku ve vodé, v alka-
nolu s 1 aZz 4 atomy uhliku nebo v aromatickém uhlovodiku,
s vyhodou toluenu, o hmotnostni koncentraci 5 az 40 %.
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