cesomovenst | POPIS VYNALEZU | 226 995

REPUBLIKA
' (19)

K AUTORSKEMU OSVEDCENI |’ =0

(61)

(23) Vystavnf priorita (51) Int. CI

(22) Pfihla%eno 02 0O :

@) pv 5?)'15?7-83 v e C 07 C 47/548

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvefejngno 29 07 83
A OBJEVY (45) Vydéno 01 Ol 86
(75) HAJEX MITAN ing.CSce.,

Autor vyndl
or vynalezu MALEX JAROSIAV dr.ing.CSc., PRAHA

(54) 7Zpisob vyroby skoPicového aldehydu

1

Predm&tem vyndlezu je zpisob vyroby skoiicového aldehydu.

Skoricovy aldehyd (3-fenyl-2-propenal) je jednou z vyznamnych surdvin parfuméiského
pzﬁmyslu. Nejzném&jsi metodou vyroby skobicového aldehydu je aldolova kondenzace benzal-
dehydu s acetaldehydem (Kirk-Othmex: Enciclopedia of Chemical Technology, Sv. 5, str.
520). SkoPicovy aldehyd lze ziskat hydroljyzou cinnamalchloridu (Kikr-Othmer: Znciclope-
aia of Chemical Technology, Sv. 5 str. 521), ktery Jje vSak na druhé strand nejsnize
dostupny chloraci skoiicového aldehydu a postup proto nema technicky vyznam. Sko¥icovy
aldehyd vznika téZ s nizkym vytéZkem (45 %) pusobenim etoxidu sodného na 1,l,3-trichlor-
3-fenylpropan (J. Cem. Soc. 1963, 3921). U&inn&j3i je soudasna kataiytické dehydrochlo-
race a hydroljyza 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu, které poskytuje skoficovy aldehyd aZ
8 90 % vyt&ikem podle Usl. autorského osvéddeni. 1,1,3-trichlor-3fenylpropan je snadno
dostupny katalytickou radikalovou adici chloroformu na styren podle 8sl. autorského
osvéddeni.

Nyni bylo nalezeno, Z#e skoficovy aldehyd lze snadno vyrobit z 1,1,3-trichlor=3-
fenylpropanu, pfi ném# se smds 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu, hydroxidu alkalického
kovu, Jako Je hydroxiq draselny nebo sodnj, a alifatického alkoholu Cj az 03, jeko
metanol, etanol, l-propanol nebo 2-propanol, v molérnim pomdru 1 : 2 a%Z 4 : 5 a%Z 50
za michédni zah¥ivad k varu po dobu 1 aZ 7 hodin, vyloudeny chlorid alkalického kovu
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ge oddéli filtreci nebo se do reakini sm¥si pfidé voda v mnoZstvi potfebném k rozpusténi
chloridu v reakdni sm¥si, vznikla smds se upravi silnou anorganickou kyselinou, nejlépe
kmselinou chlorovodikovou, na pH 1 aZ 7 a emés se k dokonéeni'reakce zahPivd po dobu 1 &%
5 hodin k varu. i

V§hodou zpisobu vyroby sko¥icového aldehydu podle vyndlezu je krom& vysoké selektivity
a témSY kvantitativnioh vytdiki produktu teZ vysoka rychlost reakce a jeji jednoduché
provedeni.

Ddle uvedené priklaly arm 2struji zpisob viroby sko¥icového aldebydu podle vynédlezu,

ani¥ by vymezovaly rozsah jeho platnosti.

Piiklad 1 .

Do sklen¥né bailky opat¥ené zpdtnym chladilem a michadlem se veadi 17 g hydroxidu
draselného, 75 ml metanolu a 22,35 g 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu a reakdni smé&s se
zah¥iva 1 a¥ 2 hodiny k varu. Vyloudeny chlorid draselny se v reakdni sm&si rozpusti
p¥idédnim 60 ml vody, piebytefny hydroxid draselny se znsutralizuje kyselinou chlorovodi-
xovou a¥ do pH 1, reak¥ni smés se zah¥ivad dalsi 1 aZ 2 hodiny k varu a z reakdni sm&si
se oddstiluje methanol. Po ochlazeni se odd&li organickéd vrstva a vodnd vrstva se extrahuje
chloroformem. Organicka vrstva spojend s extraktem se promyje zPeddnym roztokem sody a
vodou a chloroform se odpafi. Destilaci zbytku za sniZeného tlakﬁ se ziskéd 12,8 g
skoficového aldehydu (teplota varu 126 %c/1,6kPa), co odpovida vytditku 97 %.

Priklad 2

Do sklensné baiky popsané v pFikladu 1 se vsadi 10 g hydroxidu godného, 75 ml ethanolu
a 22,35 g 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu. Reakdéni smés se zahiiva 2 hbdiny k varu.
Vyloudeny chlorid sodny se v reakéni smdsi rozpusti pPidédnim 60 ml vody, pfebytedny
hydroxid sodnyvse zneutralizuje kyselinou chlorovodikovou do pH 7, reakini smés se zahii-
va 1 a¥ % hodiny k varu, zbavi ethanolu destilaci a zpracuje postupem popsenym v piikladu

1. Tim se ziskd 12,2g (92 %) sko¥icového aldehydu.

Pii{klad 3 .

Do sklendné baliky popsané v prikladu 1 se vsadi 10 g hydroxidu sodného, 75 ml l-propa-
nélu a 22,35 g 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu. Reakdni smés se za nichéni zah#ivé 2 hod.'
k varu. Phebytedny hydroxid sodny se zneutralizuje kyselinou chlorovodikovou na pH 7, rea-
kéni smés se ochladi na teplotu mistnosti, vyloudeny chlorid sodny se odfiltruje a prom;—
je 3 x po 10 ml l-propanolu. VeSkeré mateiné louhy se spoji, sm&s se zah¥ivad k varu
dalsi 3 hodiny, zbavi l-propanolu destilaci a ddle zpracuje zpracuje postupem popsanym
v prikladd 1. 2iskd se 11,9 g (90 %) skoiicového aldehydu.

Piiklad 4
Do sklenéné banky popsané v priklad¥ 1 se vsadi 10 g hydroxidu sodného, 75 ml 2-propa-
nolu a 22,35 g 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu a reakini smds se za stdlého migchéni zahfivé
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2 hodiny k varu. Prebytedny hydrOxiq sodny se zneutralizuje kyselinou chlorovodikovou

na pH 7, reak¥ni smés se ochladi na teplotu mistnosti, vyloudeny chlorid sodny se odfilt.
ruje a promyje 3 x po 10 ml 2-propanolu. VeSkeré mateiné louhy se spoji, smés se zahPivé
daldi 3 hodiny k varu, zbavi 2-propanolu destileci a déle zpracuje postupem popsanym Vv
p¥ikladu 1. Ziskd se 11,5 g (87 %) sko¥icového aldehydu. ‘

Predmdt vynidlezu

Zpusov vyroby sko¥icového aldehydu z 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu, vyznadeny tim, Ze
se smds 1,1,3-trichlor-3-fenylpropanu, hydroxidu alkalického kovu, jako je hydroxid dra-
selny nebo sodny, a alfatického alkoholu Cy az 05, jako metanol, etanol, l-propanol
nebo 2-propanoly, v molatnim pomdru 1 : 2 a% 4 : 5 a% 50 za michéni zgh?iva k varu po
dobu 1 a# 7 hodin, vyloulend chlorid alkalického kovu se oddsli filtraci nebo se do
reakini sm$si piFidé voda v mnoZstvi potFebném k rozpusténi chloridu v reakdni smési,
vzniklé smds se upravi silnou anorganickou kyselinou chlorovodikovou, na pH 1l a% 7 a

sm&s se k dokondeni reakce zah¥iva po dobu 1 a% 5 hodin k varu.
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