e POPIS VYNALEZ

REPUBLIKA

) K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

(22) Prihlasené 17 03 82
(21) (PV 1824-82)

URAD PRO VYNALEZY

A OBJEVY (45) Vydané 15 03 86

(40) Zverejnené 30 11 82

(B1)

(51) Int. C1.3
C 07 C 29/36

(75)

Autor vyndlezu GOMORY JURAJ ing., KACINA ROMAN ing., SNUPAREK VLADISLAV ing.,

TOMLEIN PAVOL ing., HLOHOVEC

(54) Sposob kontinudlnej pripravy 1-fenyl-pentén-1-clu a zariadenie k tomuto

spdsobu

1

Vynélez rie$i syntézu 1-fenyl-pentan-1-
-olu z butylbromidu a benzaldehydu sub-
stancie, ktord mé uplatnenie v humadénnej
medicine ako choleretikum.

Predmetom vynélezu je tieZ zariadenie na
kontinuédlny spdsob pripravy 1-fenyl-pentan-
-1-olu. Na pripojenom vykrese je toto zaria-
denie schematicky znédzornené.

Podla vyndlezu sa v reaké&énej kolone opa-
trenej spatnym chladiom nechava reago-
vat kontinudlne roztok 1-brombutdnu a
benzaldehydu v suchom éteri na vrstve hor-
tikovych hoblin. 1-fenyl-pentdl-1-cl sa zis-
kava v rozkladnom kotli.

Vynélez moZe vyuZivat hlavne farmaceu-
ticky priemysel pre syntézu 1-fenyl-pentan-
-1-olu vo zvySenom objeme produkcie.
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Vyndlez sa tyka kontinudlneho spdsobu
pripravy 1l-fenyl-pentdn-1-olu z benzaldehy-
du a 1-brombutdnu v prostreni suchého é-
teru. Podla doteraj8iho stavu sa 1-fenyl-pen-
tdn-1-0l pripravuje viacerymi spdsobmi.

Diskontinudlne z butylmagnéziumchloridu
a benzaldehydu v éteri [Puyal, Montagne:
Bull. Soc. Chim. Fran., 4, 27, 860; Vernim-
men: Bull. Soc. Chim. Belg., 33, 100; Conant,
Blatt: J. Am. Chem. Soc., 50, 551, (1928]],
hydrogendciou valerofenonu [Cox, Adkins:
J. Am. Chem. Soc., 61, 3364, (1939); Ipatieff,
Haenzl: J. Am. Chem. Soc., 64, 520, (19842];
Roblin, Davidson, Bogert: J. Am. Chem. Soc.,
57, 151, {1955)], redukciou 1-fenyl-1-hydro-
xy-pentdn-4-6nu [Adams, Vander Werf: J.
Am. Chem. Soc., 72, 4368, (1950)].

Nevyhodou diskontinudlneho spdsobu pri-
pravy 1-fenyl-pentén-1-olu z butylmagné-
ziumhalogenidu a benzaldehydu v éteri je
samotnd priprava Grignardovho <{inidla,
pretoZe pri praci s vdCSimi objemami a na
zaCiatku reakcie treba pracovat s maxi-
maéalnou opatrnostou, aby nedo3lo k nahro-
madeniu vic&Sieho mnoZstva alkylhalogeni-
du v reak&nej zmesi, o by mohlo viest k
rychlemu nekontrolovatelnému priebehu re-
akcie.

Podobne priddvanie benzaldehydu do Grig-
nardovho komplexu modZe viest k uvedené-
mu tdkazu. VytaZzky 1-fenyl-pentan-1-olu po-
dla ddajov 2z literatdry st maximalne
800 -né.

Nevyhodou pripravy 1-fenyl-pentdn-1-olu
hydrogendciou valerofenonu je zariadenie,
ktoré pracuje pod vysokym tlakom wodika
(10,1 aZ 30,3 MPa}.

Redukcia 1-fenyl-1-hydroxy-pentén-4-6nu
mé kvoli obtiaZnosti len laboratérny vy-
znam.

Nedostatky uvedené pri predchédzajicich
sp6soboch pripravy 1-fenyl-pentdn-1-olu v
plnej miere odstraiiuje spdsob podla tohto
vyndlezu.

Spbsob pripravy 1-fenyl-pentan-1-olu po-
dla vynéalezu z 1-brémbutédnu, benzaldehydu
v pritomnosti horéika v suchom éteri redu-
kuje dvojstupiiovy spdsob pripravy na jed-
nostupiiovy, zvySuje bezpecnost pri préci
a zvySuje vytaZky reakcie. Vyhodou je o-
kamZitd pohotovost pri odstavovani a za-
hajovani vyroby, zvySenie kapacity vyroby
1-fenyl-pentan-1-olu oproti diskontinuélne-
mu spdsobu pripravy, jednoducha manipu-
lacia s vyrobnym zariadenim bez poZiadav-
ky mieSania.

Podstatou vynélezu je priprava 1-fenyl-
-pentdn-1-olu priamo zo suchého éterické-
ho roztoku 1-brémbutdnu a benzaldehydu.
Tento étericky roztok sa prepisSta cez vrst-
vu horéikovych hoblin umiestnenych v ko-
lone, kde dochaddza k reakcii reakénych
zloZiek. Vytekajici roztok sa spracuje na
1-fenyl-pentén-1-ol.
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Predmetom vyndlezu je tieZ zariadenia na
kontinudlny spésob pripravy 1-fenyl-pentén-
-1-olu, ktoré spodiva v tom, Ze do hornej
Gasti kolény opatrenej uafinnym chladifom
sa davkovacim Cerpadlom zo zasobnika pri-
véddza étericky roztok benzaldehydu a 1-
-brémbutdnu. Na ndplni kolény {horéikové
hobliny) dochddza k exotermickym reak-
ciam reak&nych zloZiek. Zo spodnej Casti
kolony sa odvéadza reakdény roztok, ktory sa
v rozkladnom kotli spracuje na 1l-fenyl-pen-
tdn-1-ol. Ubytek zreagovaného hortika v
koléne sa dopliia Gerstvymi hordikovymi
hoblinami. Kolgnu nie je potrebné pri re-
akcii ani zahrievat ani chladit. Ohrev za-
bezpefuje samotnd reakcia reakénym tep-
lom, ktorého prebytek sa odvadza spatnym
chladid¢om. Teplota v kolone sa reguluje
rychlostou priddvania éterického roztoku re-
ak&nych zloZiek.

Na pripojenom vykrese je schematicky
znédzornené zariadenie podla vynédlezu, kto-
ré sa skladd z reakénej kolény 1 opatrenej
chladi¢om 2, spojenej na hornom konci cez
davkovacie Cerpadlo 5 so zdsobnikom 3 na
étericky roztok l-brémbutdnu a benzalde-
hydu, na spodnom konci s rozkladnym kot-
lom 4 na pripravu 1-fenyl-pentén-1-olu.

V dalSom je predmet vyndlezu objasneny
v priklade prevedenia.

Priklad

Do sklenenej kolény priemeru 5 cm, vys-
ky 40 cm sa nasypu hordikové hobliny do
vysky dvoch tretin kolény. Horlikové hob-
liny sa zaplavia éterom, pridd sa k nim ma-
1& mnoZstvo jédu na aktivovanie. Z prikvap-
kavajiceho lievika sa najprv priddva 1-
-brémbutdn v suchom éteri (v pomere 1 :
4) dovtedy, kym nenabehne reakcia. Ta sa
prejavi varom a spdtnym tokom éteru =z
chladia. Po nabehnuti sa z prikvapk4vacie-
ho lievika priddva roztok 180 g 1-brombu-
tdnu a 102 g benzaldehydu v 850 ml su-
chého éteru. Reakd&ni zmes se z kolony vy-
pusta do dvojlitrovej banky, kde je predlo-
Zenych 900 g ladu a 72 g koncentrovanej
kyseliny sirovej. Rychlost pritoku éterické-
ho roztoku sa voli tak, aby spédtny chladic
nebol zahlteny éterom.

Po prebehnuti reakcie sa horfikové hob-
liny premyji suchym éterom. Vodné vrstva
sa extrahuje dvakrat 400 ml éteru. Eteric-
k& vrstva sa vytrepava roztokom hydrouhli-
¢itanu sodného do neutrdlnej reakcie, éter
sa odpari na vdkuovej rotafnej odparke. Su-
rovy 1-fenyl-pentdn-1-ol sa predestiluje pri
teplote 123 aZ 124 °C a tlaku 1,6 kPa. Ziska
sa 142 g 995 % 1-fenyl-pentdn-l-olu v
90%-nom vytaZku.
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PREDMET VYNALEZU

1. Sposob kontinudlnej pripravy 1-fenyl-
-pentan-1-olu, vyznafujici sa tym, Ze roz-
tok 1-brombutdnu a benzaldehydu v suchom
éteri sa dévkuje do hornej Casti reaklnej
kolény naplnenej horéikovymi hoblinami.

2. Spdsocb podla bodu 1 vyznalujiaci sa
tym, Ze reakinym teplom odparené TO0Z-
pistadlo sa po kondenzicii v chladi¢i vra-
cia spdt do kolény, priom reakény roztok
sa nepretrZite odvadza zo spodnej Casti re-

akénej kolony cez prepad do rozkladného
kotla.

3. Zariadenie pre prevadzanie postupu po-
dla bodov 1 a 2, vyznacujice sa tym, Ze po-
zostava z reakénej kolény (1) opatrenej
chladitom (2), spojenej na hornom konci
cez davkovacie Cerpadlo (5] so zd&sobnikom
(3) a na spodnom konci cez prepad s roz-
kladnym kotlom '(4).

1 list vykresov
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