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Zpusob aktivace Adkinsova katalyzétoru pro hydrogenolyzu 4-fenyl,” 4
3-dioxanu

Katalyzétor se aktivuje v prost-
tedi 4-fenyl-l,3-dioxanu p¥imo v reak-
toru, v kterém se provadi hydrogenoljza,
pPidemZ se aktivace provadi v teplot~
nim rozmezi 150 a¥ 250 °C a reakéni
smés se rychle vyhfeje na tuto teplotu
v interni nebo vodikové atmosfére a
vlagtni aktivace se zahdji skokovym
zvySenim tlaku vodiku na hodnotu 5
aZz 30 MPa za soulasného intenzivniho
michéni,
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Vyndlez se tyké zplsobu aktivace Adkinsova katalyzdtoru pro hydrogenolyzu 4-fenyl=-
-1,3-dioxenu na 3-fenyl-l-propanol. Tento alkohol nachdéz{ poufitf predeviim v perfuméistvi
Jjako takovy nebo Jako meziprodukt pro pripravu esterd, aldehydu, kyselin a jingch sloule-
nin, pou%itelnych té% v parfuméfstvi, farmaceutickém primyslu, jﬁko plastifikdtory pro’
umdlé hmoty a podobn¥. Vfchozi dioxen se pfipravi snadno Prinsovou reakc{ formaldehydu
se styrenem v kyselém prostiedi. -

Pro hydrogenolyzu 4-fenyl-l,3-dioxanu jsou vhodné katalyzétory na bdzi m&di, nejvhod-
n&Js1 pak na bézi Cu0-Cr,03, Jak je zrejmé napfiklad z &s. autorského osvéd&ent &. 198 081,
Hydrogenolyza se provédi za vysokjych teplot a tlakd, nej¥ast&ji pfi teplotdch kolem 200 °c
a tlacich 15 MPa.

V pripadech, kdy se reakce provddl v elektricky i parou vytépéném zefizeni, je ohfev
reak¥n{ smési v&t3inou dostatednd rychly a aktivace katelyzdtoru probshne uspokojivym zpl-
sobem. ZvySovénim objemu reaktoru nebo zménou zplsobu vyhfivéni na ménd déinny (ohiev ka- -
palnym pfend¥elem tepla s nizkou intenzitou proud&ni), se rychlost ohfevu regkini smési
vfznamnd snifuje a pribsh aktivace xatalyzdtoru pro denou reakci nemusi byt vhodny. V da-
ném pri{padé hydrogenolyzy 4-fenyl~!,3-dioxanu se to pak projevuje tim, Ze katalyzétor mé
ni23{ aktivitu, co? vede k neumfrnému prodlufovéni reakini doby, nedochézi k totélni kon-
verzi 4-fenyl-1,3-dioxanu a katalyzdtor takto ektivovany je navic neselektivnl a v reak®ni
sm¥si vznikd jeko vedlej3i produkt metylester 3-fenyl-propionové kyseliny. Jeho tvorba Je
z hlediska pou%itl 3~-fenyl-!-propanolu v perfumdrském primyslu ne%édouci, nebol se od hlav-
niho produktu obtiin¥ destilalné odd¥luje a zkresluje jeho vinovou ndtu.

Uvedené problémy re3i zplsob aktivace Adkinsove kataslyzdtoru pro hydrogenolyzu 4-fe-
nyl-1,3=-dioxanu podle vyndlezu, jeho? podstata spotivé v tom, Ze se katalyzdtor aktivuje
v prost¥edf 4-fenyl-1,3-dioxanu pfimo v reaktoru, v n&mZ se provddi hydrogenolyza, pbidemZ
se aktivace provédi v teplotnim rozmezi 150 a% 250 °C a reak®nf sm¥s se rychle vyhfeje na
tuto teplotu v inertni nebo vodikové atmosféfe a vliastni ektivace se zshéji skokovym zvySe-
nim tlaku vod{ku na hodnotu 5 aZ 30 MPa za soutasného intenz{vnfho michdni. Zdkladni u&inek
spolivé v zakiivovéni katalyzdtoru, prifem? Jedin& na takto zaktivovaném katalyzdtoru pro-
bihé hydrogenolyza 4-fenyl-!,3-dioxanu s dostatednou rychlosti a selektivitou. Pro zajisté-
n{ dokonalého prdb&hu sktivace je nezbyiné dodrfet teplotni a tlakové rozmezi a zajistit-
dostatednd rychly p¥isun vodiku ke ketalyzétorovému povrchu. PFi ni¥3fch teplotdch, ni%3im
tlaku vod{ku a nedokonslém michéni probihd formovéni katelyzdtoru pomaleji a z¥ejm& jinym
zpﬁsobem, nebo¥ nesprévné zaktivovany katalyzétor nelze pievést do dostatedné aktivni a
selektivni formy. :

Vyndlez je bli¥e objasnén v nésledujic¢ich prikledech konkrétnfho provedeni.

Priklad |

Do autokldvu o objemu 300 1 bylo p¥edloZeno 150 1 4-fenyl-1,3-dioxenu a 15 kg kataly~
zdtoru na bdzi Cu0-0r203, modifikovenéno 5 % kysli¥niku manganiditého. Autokldv byl vypléch-
nut dusikem, poté vodfkem a byl v n¥m ponechén pretlak vodiku 0,5 MPa. Bylo zapodato s vy-
h¥{vénim, realizovanym uvédinim horkého oleje do plé3t¥ autokldvu. Reak®ni smés byla b&hem
pil hodiny vyhidta na 150 0c. Tlak vodiku byl skokov& zvySen na 10 MPa, michdni autokldvu
bylo nastaveno na vysokou intenzitu. Do3lo k rychlému vzristu teploty e na 200 °C a teplo-
ta byla na této hodnot& udrZovéna (obdasnym chlazenim kondenzdéiem ve vnit¥nim hadu sutoklé-
vu) po dobu 3 hodin, tlak byl udrZovén dopoudtdnim vodiku na hodnot& 10 MPa. Konec reakce
byl indikovén zastavenim poklesu tlaku v autoklévu. Kapelné reakini sm&s po zchlazeni obsa-
hovala vedle metanolu 2,4 % propylbenzenu, 96,6 % 3-fenyl-1-propanolu a ! % 4-fenyl-1,3-
-dioxanu.
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Priklad 2

Pokus byl proveden stejnym zplisobem jako v pfikladu 1, s tim rozdilem, Ze zbytkovy
tlek vodiku pied zahiivénim byl 6 MPa a reak®ni sm&s byla ze intenzivniho michédni postupn&
vyhrivédna. K aktivaci katalyzdtoru dochdzelo tak jiZ pi*i niZ3ich teplotdch a v dlisledku
toho 1 del3f dobu neZ v piikladu 1.

Po dvou hodindch byly reakni podminky upraveny ne hodnoty, uvedené v prikladu 1.
V dlsledku nesprévné provedené aktivace katalyzdtoru probfhala hydrogenolyza 4-fenyl-1,3-
-dioxanu 8 hodin a jeji prib&h byl znainé& neselektivni. Kapelnd reakini sm&s obsahovala
po zchlazeni vedle metanolu 26,8 % propylbenzenu, 56,8 % 3-fenyl-l-propanolu, 12,8 % metyl-
esteru 3-fenylpropionové kyseliny a 3,6 % nezresgovaného 4-fenyl-1,3-dioxanu.

PREDMET VYNLLEZU

Zplsob aktivace Adkinsova katalyzdtoru pro hydrogenolyzu 4-fenyl-1,3-dioxanu, vyznaiu-
Jdel se tim, %e se katalyzdtor aktivuje v prostfedi 4-fenyl-1,3-dioxanu p¥fmo v reaktoru,
v ndmZ se provddi hydrogenolyza, prilemZ se aktivace provédi v teplotnim rozmezi 150 a%
250 9C a reakdnf sm&s se rychle vyhfeje na tuto teplotu v inertni nebo vodikové atmosféie
a vlastni aktivace se zahdji skokovym zvy3enim tlaku vodiku na hodnotu 5 aZ 30 MPa za sou-
&asného intenzivntho michéni.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

