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(54) Zpisoh vyroby indanelat a jejich homologit

Vyndlez se tyké zplsobu vyroby indanoli a jejich
homologli. Syntéza hydroxysubstituovanych aro-
matickych systém@ mono- nebo polytopicky sub-
stituovanyech alkyly je provddéna dasto pies mezi-
produkty, zahrnujici ve své molekule x-karbony-
lovou skupinu. Jednd se piedeviim o aromatické
hydroxyketony, ale také o hydroxyaldehydy a aro-
matické hydroxykarboxylové kyseliny.

Tyto meziprodukty je nutné redukovat selektiv-
nd, pfitemZ je nahrazovina karbonylové skupina
skupinou methylenovou. Tento stupeti syntézy
lze provddét rizné vyhodnymi cestami.

Pii pripravé indanoli z odpovidajicich indanont

bylo a# dosud nutné pouZivat Gasové ndroénych
a pracnych metod klasické preparace napriklad
Clemmensenovy redukce, nebo redukéni metody
Wolf-Kiznérovy.

Proto byla pro tento udéel vyzkouSena jiz difve
popsand metoda katalytické hydrogenace a re-
dukee a-karbonylové skupiny plynnym vodikem
v rotaénim autoklévu za tlaku. Katalyzdtorem
byl sirnik molybdenidity.

Podstata zphsobu vyroby indanoli a jejich
homologti spoéivs v tom, Ze se na hydroxyindanony
plsobi plynnym vodikem za teploty 100 az 300 °C
- a tlaku 5 a% 25 MPa a za katalytického plhsobeni
sirnfku molybdeniditého, natei se po provedené
hydrogenaci indanoly od katalyzdtoru odfiltrujf.
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Je vyhodné, provadi-li se hydrogenace v pro-
sttedi organického rozpoustédla, které usnadiiuje
zpracovéni produktu i prabéh hydrogenace, zejmé-
na pii pripravé mensitho mnozZstvi litky.

Pouziti katalytické hydrogenace na sirniku mo-
lybdeniditém v porovndni s klasickymi zpisoby
redukce umoziiuje podstatné zkriceni reakéni doby
(z n&kolika hedin na nékolik minut) pti zachovani
nebo zlepfeni reakénich vytéika a pii vysdi indi-
vidualité produktu.

Postup piipravy podle vyndlezu je v daldim
blize popsén na pifkladu provedeni. '

Priklad _

V prvni fazi se piipravi a-brompropionylbromid
podle rovnie:

4 CH,CH,COOH + 5/2'Br, + P = 4 CH,CH,COBr -
++ PO(OH), + HBr GO
CH,CH,COBr + Br, = CH,CHBrCOBr + HBr (2)

Dsle nésleduje esterifikace o-, m-, a p-kresolu
x-brompropionylbromidem. Z pipravenych esterit
se katalytickym téinkem AICl; piipravi methyl-
hydroxyindanony.

Redukce karbonylové skupiny hydroxyindanont
se provedou v rotatnim autoklivu plynnym vo-
dikem v prostiedi cyklohexanu za katalytického
phsobenf sirnfku molybdeniéitého. Pocateéni tlak



vodiku byl 10,1 MPa. MnoZstvi katalyzitoru bylo
15 9% hmot., vztaZzeno na hmotnost redukované
latky. Na poZadované teploté byla reakéni smés
zahifvina 20 min. Jeji sloZeni po reakei po od-
stranéni katalyzatoru a oddestilovéni cyklohexanu
bylo uréeno plynové-chromatograficky na ndpliové
koloné s 5 9, polyfenyletheru z ploch plynové-
chromatografickych vin bez pouziti koeficienth
plameno-ioniza¢niho detektoru.

Vysledky redukce hydroxyindanont za vzniku
inadanolt jsou shrnuty v tabulce 1.

Tabulka 1’
Mno#stvi hydrogenovaného 5-methyl-7-hydroxyinda-
nonu-1 ’
; Ziskéno
1, [o}
Cis. Teplota °C 6-methyl-4-indanolu % hmotnost
1 210 35
2 230 46,0
3 250 96,0
4 290 74,4

o

Po zjisténi sloZeni reakénich smési byla k ziské-
n{ ¢istych standardnich ldtek pouZita preparativni
plynové chromatografie. Bylo pracovdno s kovo-
vymi spirdlovymi kolonami o rozmérech 4,5 X 6 mm
s naplni 15 %, vysokovroucich parafinickych oleja
+ 0,5 polyfenyletheru.

U preparovanych litek byly stanoveny v Kofle-
rové bloku body téni. Jejich hodnoty jsou shrnuty
do tabulky &. 2.

Tabulka 2
Teploty téni syntetizovanych methylindanolt
Cis. i Latka Teplota téni °C
1 5-Methyl-4-indanol 98,0
2 6-Methyl-4-indanol 80 az 81,0
3 | 7-Methyl-4-indanol 85 aZ 86,0

Kontrola syntézniho procesu byla provddéna
spektrdlnimi analytickymi metodami.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptisob vyroby indanolit a jejich homologi,
vyznadeny tim, Ze se na hydroxyindanony pisobi
plynnym vodikem za teploty 100 az 300 °C a tlaku
5 a% 25 MPa a za katalytického ptisobeni sirniku
molybdenititého, natei se po provedené hydroge-
naci indanoly od katalyzdtoru odfiltruji.

2. Zpiisob podle bodu 1, vyznaéeny tim, Ze se
hydrogenace provddi v prostiedi organického roz-
poustédla, vyhodné cyklohexanu nebo redestilo-
vaného petroletheru.
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