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Sposob wytwarzania nitryli
B-alkoksy-¢-/3,4,5-tréjmetoksybenzylideno/propionowych

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nitryli f-alkoksy-a-/3,4,5-tr6jmetoksybenzylide-
no/ propionowych o wzorze 1, w ktérych Z ozna-
cza_ grupe alkoksylowg o 1—4 atomach wegla,
potgczonych w laficuchu prostym lub rozgalezio-
nym. ’

Dotychczas zwigzki te wytwarzano w wyniku
kondensacji aldehydu 3,4,5-tr6jmetoksybenzoesowe-
g0 z odpowiednim f-podstawionym propionitrylem
o wzorze YCH,CH,CN, w ktérym Y oznacza. grupe
alkoksylowa. Reakcje te prowadzi sie w alkoholu
metylowym w obecno$ci nadmiaru jonéw meto-
ksylowych i(brytyjski opis patentowy nr 957 797,
polski opis patentowy nr 59 247).

We wszystkich tych sposobach, jako material
wyjsciowy stosuje sie wolny B-alkoksy-propioni-
tryl oraz metylan sodowy, co nie jest korzystne,
poniewaz zachodzi konieczno§é przeprowadzenia
trudnej odrebnej syntezy B-alkoksy-propionitrylu.

Odrebna synteza B-alkoksy-propionitrylu polega-
jaca na kondensacji akrylonitrylu z odpowiednim
alkoholem polgczona jest z wieloma operacjami,
z wysoce toksycznym produktem, ktéry wydziela
sie 1 oczyszcza od nadmiaru alkoholu i nieprze-
reagowanego akrylonitrylu przez frakcjonowang de-
stylacje prézniows. Obecno§¢ za§ w procesie jonéw
metoksylowych prowadzi do izomeryzacji rodnika
alkoksylowego.
~ Jezeli proces kondensacji p-alkoksy-propionitrylu

np. P-etoksypropionitrylu z aldehydem 34,5-tréj-
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metoksybenzoesowym prowadzi sie w obecnoSci
jonéw metoksylowych, nastepuje izomeryzacja rod-
nika alkoksylowego i w wyniku reakcji otrzymuje
sie mieszaning produktéw np. nitryl B-etoksy-a-

.-/3,4,5-tr6jmetoksyﬂbe.nzylideno/pr-opionowy z nitry-

lem B-metoksy-a-/3,4,5-tré6jmetoksy/propionowym.

Obecnie stwierdzono, ze jednorodne nitryle B-
alkoksy-a-/3,4,5-tr6jmetoksybenzylideno/propionowe
o wzorze przedstawionym na rysunku mozna otrzy-
mac¢ z bardzo dobrg wydajnoscig bez potrzeby od-
rebnego wytwarzania f-alkoksypropionitrylu. f-
-alkoksypropionitryl otrzymuje sie przez konden-
sacje akrylonitrylu z odpowiednim alkoholem i nie
wydziela ze Srodowiska reakcji.

Zgodnie z wynalazkiem synteze nitrylu p-alko-
ksy-o-/3,4,5-tr6jmetoksybenzylideno/propionowego
prowadzi sie w jednym etapie lgcznie z syntezg
B-alkoksypropionitrylu w srodowisku alkoholowym
w obecnosci silnej zasady nieorganicznej, a rodzaj
uzytego alkoholu zalezy od rodzaju wprowadzonej
grupy alkoksylowej.

Szczegblnie korzystnym okazalo sie, Ze proces
syntezy nitryli P-alkoksy-a-/3,4,5-tréjmetoksyben-
zylideno/propionowych prowadzi sie nie w obec-
no$ci nadmiaru metylanu sodowego, lecz wobec
alkoholowego roztworu mocnej zasady nieorganicz-
nej, a w szczegblnoSci wodorotlenku potasowego,
przez co unika sie izomeryzacji rodnika alkoksy-
lowego oraz stosowania metalicznego sodu do wy-



twarzania metylanu sodowego, co jest korzystne
w prowadzeniu procesu w skali przemystowej.

Przyklad I. W reaktorze umieszcza sie 400 g
alkoholu metylowego, dodaje 56 g wodorotlenku
potasowego i miesza ogrzewajac do 50°C do chwili
catkowitego rozpuszczenia zasady. Otrzymany roz-
twér chlodzi sie do temperatury 20°C i dodaje
w ciggu 1 godziny 60 g akrylonitrylu. Podczas do-
dawania mieszanine reakcyjng utrzymuje sie w
temperaturze ponizej ;10°C, a nastepnie ogrzewa
do 40—45°C i miesza 35 minut. Po tym czasie do-
daje sle 196 g aldehydu 3,4,5-tr6jmetoksybenzo-
esowego i cato$¢é miesza w temperaturze 40—45°C
w ciggu 16 godzin. Po uplywie tego czasu mie-
szanine chlodzi sie do 5°C, po czym odsacza kry-
staliczny osad, ktéry przemywa sie 50 ml roz-
cieficzonego woda 1:1 metanolu.

Po wysuszeniu otrzymuje sie 230 g nitrylu f-me-
toksy-a-/3,4,5-tr6jmetoksybenzylideno-propionowe-
go o temperaturze topnienia 85—87°C, co stanowi
376/ wydajno$ci tsoretycznej.

Przyktad II. W reaktorze umieszcza si¢ 480 g
alkoholu izopropylowego i rozpuszcza 56 g wodorq-
tlenku potasowego w temperaturze 60°C.

Po ochtodzeniu do temperatury 20°C dodaje sie
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w ciggu 1 godziny 60 g akrylonitrylu w tempera-
turze nie przekraczajacej 30°C i nastepnie miesza
w temperaturze 30—35°C. Dalsze postepowénie jak
opisano w przykladzie I. Otrzymuje sie 245 g
nitrylu B-izopropoksy-o-/3,4,5-tr6jmetoksybenzyli-
deno/propionowego o temperaturze topnienia 90—
—92°C, co stanowi 85% wydajnosci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania nitryli p-alkoksy-o-/3,4,5-
-tr6jmetoksybenzylideno/propionowych o wzorze
przedstawiionym na rysunku, 'w ktérym Z oznacza
grupe alkoksylowg przez kondensacje wolnego ni-
trylu B-alkoksypropionitrylu z aldehydem 3,4,5-tr6j-
metoksybenzoesowym, znamiennym tym, ze f-alko-
ksypropionitryl ofrzymany z akrylonitrylu i od-
powiedniego alkoholu bez wydzielania i oczyszcza-
nia poddaje-sie w jednej fazie kondensacji z -alde-
hydem 3,4,5-tré6jmetoksybenzoesowym w S$rodowi-
sku alkoholowym, gdzie alkohol jest tego samego
rodzaju co wprowadzany rodnik alkoksylowy, a re-
akcje prowadzi sie w obecnosci zasady nieorga-
nicznej zwlaszcza wodorotlenku potasowego.
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