5. Estery kyseliny 4-hydroxybenzoové - parabeny

Chemicky nazev: Alkyester kyseliny 4-hydroxybenzoové; alkyl-4-hydroxybenzoat

Ptipravuji se esterifikaci kyseliny 4-hydroxybenzoové za pfitomnosti kys. sirové jako katalyzatoru a
dehydratacniho ¢inidla.
Schéma reakce:
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Chemikalie:
4-hydroxybenzoova kyselina 0,01 mol [138,12]
ptislusny alkohol 25 ml

Ptiprava: V bance opatiené zpétnym chladi¢em se rozpusti kyselina 4-hydroxybenzoova v piislusném
alkoholu, pfida se 0,4 g koncentrované kyseliny sirové a smés se zahtiva za michani na mag. michacce

k varu pod zpétnym chladicem po dobu 4 hodin; u alkoholt s teplotou varu vétsi nez 100°C (propanol, 2-
methylpropanol) udrzujeme v lazni teplotu asi 110°C. Po ochlazeni se zneutralizuje reakéni smés
ziedénym vodnym roztokem amoniaku a nadbyte¢ny alkohol i ¢ast vody se oddestiluje na rotacni
vakuové odparce. Sirupovity zbytek v barce se po ochlazeni rozsuspenduje ve studené vod¢, vznikla
srazenina se odsaje a dle potieby prekrystaluje z vhodného rozpoustédla (samotna horkd voda, vodny
ethanol; pfi dokonalém vysuseni 1ze pouzit i heptan nebo petrolether, pak je ale nutno krystalizovat pod
zpétnym chladiCem na lazni). Timto postupem Ilze pohodine pripravit methyl-, ethyl- a propylparaben.
Pro pripravu rozvetvenych derivatii, napr 2-propyl- , 2-methylpropyl-(tj. isobutyl)- nebo butan-2-yl- (1j.
sek.-butyl) parabenu vznikne po rozsuspendovani sirupovitého zbytku ve vodeé emulze. Emulzi je vhodné
vytiepat v malé délici nalevce 3x10 ml diethyletheru, spojené etheroveé vytrepky zpétné protrepat malym
nozstvim vody, vysusit, roztok zahustit na odparce na maly objem a tento odparek nechat, pokud mozno
kvantitativné, prekapat na predem zvazenou Petriho misku. V tenké vrtsve, prikryty vickem Petriho misky
nedzvizenym kouskem filtracniho papiru, se produkt necha pri pokojové teploté stat do pristiho praktika.
Za 2 tydny se zbytky rozvétveného alkoholu odpari a produkt ztuhne. K tenkovrstvé chromatografii na
silikagelu, predepsané ke hrubému ovéteni Cistoty daného produktu, 1ze pouzit mobilni fazi obsahujici
ethyl-acetat a petrolether ve vhodném poméru, porovnévacim roztokem je roztok vychozi 4-
hydroxybenzoové kyseliny napt. v ethanolu. Totoznost produktu ovéfime po fddném vysuseni teplotou
tani a "H-NMR spektroskopii; na NMR navazujeme do ependorfky 15-20 mg.

Teploty tani vybranych parabenil

Latka T.t. [°C] | T.v.
vychoziho
alkoholu
[°C]

Methylparaben 131 64.7

Ethylparaben 116 - 78.3

118

Propylparaben 96-98 |97.2

Isopropylparaben (propan-2ylparaben) 86 82.3

Isobutylparaben (methylpropan-1- 72-173 |107.7

ylparaben)

Sek.-butylpaben (butan-2-ylparaben) 58-59 199




Parabeny se Siroce pouzivaji k antimikrobidlni konzervaci 1é€ivych a kosmetickych ptipravkd,
v potravinafstvi se nékdy rovnéz uzivaji i pres svij slaby lokalné-anesteticky ucinek (oslabeni chuti), jsou
mén¢ toxické a maji SirSi rozsah pH, v némz jsou G€inné, nez zde velmi rozsifena benzoova kyselina a jeji
soli. V CL jsou oficinalni methyl- aZ butylparaben, a to jako takové (s volnou fenolickou skupinou —
napt. Butylparabenum CL ) a rovnéz ve formé ve vodé dobie rozpustnych sodnych soli (fenolatt —
napt. Methylparabenum natricum CL). V kosmetickych piipravcich 1ze nalézt i rozvétvené derivaty,
napf. isobutylparaben.
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