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Spdsob pripravy 2,3,5-trimetylhydroching-
nu katalytickou hydrogendciou 2,3,5-trime-

tylbenzochinénu v

prostredi organického

rozpiStadla a palddia na nosici ako kataly-
zdtora vyznaCujici sa tym, Ze sa hydroge-
nécia prevddza v prostredi chloridu palad-
natého za sutasnej tvorby katalyzdtora in

situ.
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Vyndlez sa tyka zlepSeného postupu pri-
pravy 2,3,5-trimetylhydrochinénu Kkatalytic-
kou ‘hydrogendciou 2,3,5-trimetylbenzochi-
nénu za pouZitia palddiového katalyzdtora
a organického rozputstadla.

2,3,5-Trimetylhydrochin6n je ddéleZity an-
tioxida¢ny prostriedok pre oleje a masti, UV
stabilizdtor pre kaufuk a syntetické polymé-
ry, ako aj doéleZity medziprodukt syntézy vi-
taminu E. 2,3,5-Trimetylhydrochindén sa mo-
Ze pripravit chemickou redukciou 2,3,5-tri-
metylbenzochinénu pomocou redukéného &i-
nidla, napriklad ditioni¢itanu sodného, ale-
bo katalytickou hydrogenédciou vodikom v
pritomnosti uSlachtilého kovu ako je palé-
dium alebo platina, v pritomnosti organické-
ho rozpistadla. Napriklad v memeckom pa-
tentovom spise 2 309 051 je popisany postup
pripravy 2,3,5-trimetylhydrochinénu vo vy-
sokej distote. Katalytickd hydrogenédcia sa
prevadza v pritomnosti katalyzétora, ktory
bol pripraveny vyredukovanim palddia na
nosi¢ mimo reaktnej zmesi a vysuSeny. Tak-
to pripraveny Kkatalyzator pri opakovanom
pouZiti rychle strdca aktivitu, désledkom
¢oho je netmosné prediZenie reakdnej do-
by. Napriklad pri pouZiti 0,045 g &istého pa-
laédia ma mol 2,3,5-trimetylbenzochinénu
prediZi sa pri piatom pokuse v aceténe ako
rozpustadle reakény &as na 420 min. z pob-
vodnych 120 min. pri prvom pokuse. U ostat-
nych rozpiStadiel je to eSte horSie, v metyl-
izobutylketone 480 min., v tercidlnom buta-
nole, diizopropylétere, toluéne i etylacetédte
neddjde pri piatom pokuse k dohydrogeno-
vaniu 2,3,5-trimetylbenzochinénu. 7Z pre-
vadzkového hladiska je strata aktivity ka-
talyzdtora nevyhodnd, lebo doba reakcie je
nekon3tantnd, (postupne sa predliZuje).

Uvedené nevyhody odstraiiuje sp8sob pri-
pravy 2,3,5-trimetylhydrochinénu podla vy-
ndlezu, ktory spo€iva v tom, Ze katalyzator
sa pripravuje priamo v reakénej zmesi vy-
redukovanim palddia vodikom ma nosi¢ (s
vyhodou aktivine uhlie) z roztoku chloridu
paladnatého. Takto pripraveny katalyzator
ma ovela vySSiu aktivitu ako katalyzéator,
pripraveny mimo reakénej zmesi a vysuSe-
ny ako je popisané vo vy$Sie uvedenom ne-
meckom patentovom spise. D4 sa predpokla-
dat, Ze prifinou vysokej aktivity katalyza-
tora je pritomnost chloridovych i6nov w
reakénej zmesi. Pri opakovanom pouZiti ka-
talyzdtora pridd sa do reakénej zmesi mi-
nimélne mnoZstvo roztoku chloridu paldd-
natého, ¢im sa udrZi vysokéd aktivita kata-
lyzatora, Takymto spb6sobom sa previedlo
20 hydrogendcii (ndsada 1 mol 2,3,5-trime-
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tylbenzochinénu), priom katalyzator si ne-
ustale udrziaval vysokd aktivitu, Co sa pre-
javilo prakticky konStantnym reak¢énym Ca-
som, pohybujicim sa v rozmedzi 80 aZ 120
minat. Katalyzdtor se dal dalej pouZivat.
Spotreba &istého paladia bez regenerécie
na mol 2,3,5-trimetylbenzochinénu bola
0,006 g, u postupu podla nemeckého paten-
tu €. 2309051 je spotreba palddia na rov-
naky podet pokusov s tou istou ngsadou 2,3,5-
-trimetylbenzochin6énu 0,036 g, t. j. 6-kréat
vys5ia. Tento masobok sa UGmerne zvysi s
mnoZstvom pokusov s opédtovnym pouZitim
katalyzatora, pri 50 pokusoch je to uZ 15-
-krat. :

V dalSom je predmet vynalezu objasneny
na troch prikladoch bez toho, Ze by sa na
ne vyluéne obmedzoval.

Priklad 1

Do 2 litrového autoklavu sa dg 1500 ml
aceténu, 150 g (1 mol) 2,3,5-trimetylbenzo-
chinénu, obsah 98 %, 0,75 ml 10%-ného
hmot. roztoku chloridu palddnatého a 10 g
aktivneho uhlia. Hydrogenuje sa za tlaku
0,35 MPa a teploty 75°C. Reakcia je ukon-
¢end za 80 min. Katalyzator sa sfiltruje, pre-
myje acetdnom a je pripraveny pre dalSie
pouZitie. Z reakdnej zmesi sa oddestiluji na
koléne (10 teoretickych patier) 2/3 acetéonu a
pridaju sa 2 litre toluénu. V destildcii ace-
tonu sa pokracuje dovtedy, kym sa na hlave
kolény medosiahne bod varu toluénu. Po-
tom sa obsah destilatnej banky vychladi ku
krystalizacii. 2,3,5-Trimetylhydrochinén sa
odsaje, premyje 3-krat 100 ml toluénu a
vysusi. Ziska sa 2,3,5-trimetylhydrochinén o
obsahu 98,5 % vo vytazku 95 %.

Priklad 2

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze na hydrogenéciu sa pouZije premyty ka-
talyz4tor z prikladu 1 a pridavok 0,065 ml
10%-ného hmot, roztoku chloridu paladna-
tého.

Tento postup sa mdZe opakovat minim4l-
ne 20-krat.

Priklad 3

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze na hydrogendciu sa pouZije ako rozpuas-
tadlo miesto aceténu octan etylnaty. Podob-
ne ako pri aceténe je moZné opédtovne po-
uZit ten isty katalyzdtor minimédlne 20-krat
obdobne :ako v priklade 2.
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PREDMET VYNALEZU

Spdsob pripravy 2,3,5-trimetylhydrochiné- zdtora vyznaCujaci sa tym, Ze sa hydroge-

nu katalytickou hydrogendciou 2,3,5-trime- nicia prevddza v prostredi chloridu paldd-

e tylbenzochinénu v prostredi organického natého za sucasnej tvorby katalyzatora in
rozpudtadla a palddia ma nosi¢i ako kataly- situ.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

