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(54) Zpisob &sténi 3-fenyl-1-propanolu a 3-fenyl-1-butanolu

Vyndlez se tyk4 zpiisobu &isténi 3-fenyl-1-pro-
panolu a 3-fenyl-1-butanolu, pfipravenych hydro-
genolyzou 4-fenyl-1,3-dioxanu a 4-fenyl-4-metyl-
1,3-dioxanu.

Uvedené arylsubstituované primdrni alkoholy
nachazeji pouZiti pfedev§im v parfumdfstvi jako
takové, nebo jako meziprodukty pro pfipravu
esterd, aldehydd, kyselin a jinych chemickych
slou¢enin, pouZitelnych téZ v parfumdistvi, farma-
ceutickém primyslu, jako plastifikitory pro umélé
hmoty a podobné.

Vhodnou vychozi surovinou pro pfipravu aryl-
substituovanych primarnich alkoholii jsou 4-aryl-
1,3-dioxany, snadno dostupné Prinsovou reakci
formaldehydu s arylolefiny, nejCast&ji styrenem,
a-metylstyrenem a jinymi substituovanymi styre-
ny. Vznikly 4-aryl-1,3-dioxan je pak moZno hydro-
genolyticky §tépit, nejlépe s pouZitim katalyzatori
na bazi médi, jak uvadi &s. AO&. 182 114 nebona
bazi kysli¢niku médnatého a chromitého s riznymi
pfimésemi, jak uvidi &s. AO & 189 945.

Surovy produkt hydrogenolyzy, 3-fenyl-1-pro-
panol, popfipadé 3-fenyl-1-butanol obsahuje &asto
urdité mnoZstvi nezreagované vychozi litky, 4-fe-
nyl-1,3-dioxanu, popfipadé 4-fenyl-4-metyl-1,3-
dioxanu. Nezreagovany dioxan i v malém mnoZstvi
vitiové znehodnocuje produkt, nebof podléha

pozvolnému rozkladu provizenému uvolfiovanim
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formaldehydu. ProtoZe teploty varu sobé odpovi-
dajicich alkoholii a dioxani jsou velmi blizké, bylo
by k dobrému destilaénimu déleni zapotfebi velmi
uéinné rektifikaéni kolony. Vede to ke vzristu
investiénich i vyrobnich nakladi, coZ sé nepfiznivé
promita do ceny vyrobkd. = '

Tyto nevyhody odstratiuje zptisob &isténi 3-fe-
nyl-1-propanolu a 3-fenyl-1-butanolu podle vyna-
lezu. Jeho podstata spodiva v tom, Ze se surovy
3-fenyl-1-propanol nebo surovy 3-fenyl-1-butanol .
podrobi destilaci za pfitomnosti kyseliny-p-toluen-
sulfonové, pfidané v mnozstvi 0,2 aZ 5 % hmot. na
hmotu reakéni smési.

'Vyhoda zpiisobu podle vyndlezu spoéiva prede-
v§im v tom, Ze se dosdhne stabilniho, viimové
hodnotného produktu, ktery nepodléhd pozvolné-
mu rozkladu. Néklady na zafizeni jak z investi¢ni-
ho, tak vyrobniho hlediska jsou podstatné niZsi.

Postup je zfejmy z nasledujicich piikladi kon-

 krétniho provedeni.

Priklad 1

Surové reakéni smés z hydrogenolyzy 4-fenyl-
1,3-dioxanu obsahovala 14,68 % hmot. metanolu,
0,11 % hmot. toluenu, 0,50 % hmot. etylbenzenu,
6,36 % hmot. propylbenzenu, 0,20 % hmot. 1-fe-
nyl-4-oxapentanu, 73,32.% hmot. 3-fenyl-1-pro-
panolu, 0,70 % hmot. metylesteru kyseliny 3-fe-
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nyl-1-propionové, 2,8 % hmot. 4-fenyl-1,3-dioxa-

nu, 0,73 % hmot. 3-fenyl-2,6,8-trioxanonanu .

a 0,60 % hmot. 3-fenyl-1-propylesteru 3-fenyl-1-
propionové kyseliny. Ke 150 g této smési bylo
pfiddno 0,4 g kyseliny p-toluensulfonové. Smés
byla zahfita k teplot€ varu a destilovdna. Bylo
ziskano 90g 3-fenyl-1-propanolu o &istoté
99,9 %, vrouciho pfi 117 az 120 °C/1,86 kPa.

Piiklad 2
Bylo pracovdno analogickym zpiisobem jako

v pfikladu 1 s tim rozdilem, Ze bylo pouZito surové
reakéni smési z hydrogenolyzy 4-fenyl-4-metyl-
1,3-dioxanu, obsahujici 75 % hmot. 3-fenyl-1-bu-
tanolu, 3 % hmot. nezreagovaného 4-fenyl-4-me-
tyl-1,3-dioxanu, pfitemzZ zbylé p¥imési byly analo-
gického typu jako pfi hydrogenolyze 4-fenyl-1,3-
dioxanu. Po destilaci, provedené za pfitomnosti
3 % hmot. kyseliny p-toluensulfonové na hmot-
nost reakéni smési, byl ziskdn 3-fenyl-1-butanol
v &istot& 99,9 %. L

PREDMET VYNALEZU

Zptsob &isténi 3-fenyl-1-propanolu a 3-fenyl-1-
butanolu, vyrobenych hydrogenolyzou 4-fenyl-
1,3-dioxanu a 4-fenyl-4-metyl-1,3-dioxanu, vy-
znadujici se tim, Ze se surovy 3-fenyl-1-propanol

nebo surovy 3-fenyl-1-butanol podrobi destilaci za
pritomnosti kyseliny p-toluensulfonové, pfidané

. v mnoZstvi 0,2 aZz 5 % hmot. na hmotu reakéni

smési.
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