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Eljaras szubsztitualt fenil-propil-halogenidek eldéllitdsara

1

A taldlmidny tdrgya Gj eljdrds szubsztitualt fenil-
-propil-halogenidek elG4llitasara fenil-propil-haloge-
nideknek alkoholokkal, alkil-halogenidekkel vagy ole-
finckkel, savas katalizator jelenlétében vald reagil-
tatdsaval. 5

A szubsztitult fenil-propil-halogenidek értékes ki-
indulasi vegyilletek szubsztitualt morfolinok vagy
piperidinek elallitdsdhoz, - amelyek gombadlészerck
hatéanyagaiként alkalmazhaték. A szakirodalombol
ismert eljaras alkil-aromas vegyiileteknek aromds ve- 10
gyiiletekbdl és olefinekbdl erdsen savas katalizdtorok,
példaul kénsav vagy foszforsav jelenlétében valo el6-
éllitasa [Georg A. Olah: Friedel-Crafts and Related
Reactions. II. kotet, 1—288. oldal (1964)]. Péld4ul, ha
toluolt izobutilénnel alkileznek, jo kitermeléssel p-terc~ 15
-butil-toluol 4llithaté els. Ha a toluolt hossza alkil-
lancot tartalmazé alkil-aromds vegyiiletekkel helyette-
sitik, példaul etilbenzollal, propilbenzollal, akkor a
reakcié 1ényegesen lassiibb [R. N. Volkor, S. V. Zav-
gorodnij: Dokl. Akad. Nauk S.S.S.R., 133, 843 (1960)]. 20
Egyetlen szakirodalmi adat ismert, amely labilis, ha-
logénezett oldallinc aromés vegyiileteknek a szokésos
reakciokoriilmények kozotti alkilezését irja le [Y.
Monteils, Bull. Soc. Chim., France, 636 (1951)], de a
kitermelés nem kielégits. 25

Megallapitottuk, hogy az I ltalanos képletii fenil-
-propil-halogenidek — ebben a képletben
R! hidrogénatomot vagy 1—10 szénatomos alifis
¢soportot, 30
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R? hidrogén- vagy fluoratomot, 1~-3 szénatomos alkil-
csoportof vagy metoxicsoportot,

R 2—8 szénatomos alifas csoportot, 5—7 szénatomos
ciklo- vagy bicikloalifds csoportot vagy 3-—10
szénatomos halogén-alkilcsoportot,

R* és R’ egymastol fiiggetleniil hidrogén-, klgr- vagy
bromatomot vagy nitro- vagy acetilcsoportot és
X klor- vagy bromatomot jelent —

egyszerfien és jo kitermeléssel Allithatok elé Ggy, hogy
egy I Altalanos képletii fenil-halogenidet — ebben a
képletben R, R2 és X a fenti jelentésfick — savas kata-
lizator jelenlétében egy R3OH dltalanos képletli alko-
hollal vagy egy R?Hal 4italdnos képletQ aikil-haloge-
niddel — R? jelentése a fenti és Hal halogénatomot
jelent — vagy egy R*'H altaldnos képletii olefinnel -
ebben a képletben R3’ jelentése 2—8 szénatomos alkenil
csoport, 5—7 szénatomos cikloalkén- vagy biciklo-
alkéncsoport — reagiltatunk, és kivant esetben a ka-
pott olyan I 4ltalanos képletd vegyiiletet, amelynek
képletében R* vagy R® hidrogénatom, halogénezziik,
nitraljuk vagy acetilezziik.

A taldlminy szerinti eljardssal elddllitott szubszti-
tualt fenil-propil-halogenidek példdul — adott esetben
szubsztitualt — morfolinokkal vagy piperidinekkel
olyan vegyiiletekké alakithatok 4t, amelyek mint gomba-
Slészerek hatoanyagai gombdk elleni védekezésre hasz-
nathatok (2 656 747 és 2 752 135 szami német szovet-
ségi koztarsasagi nyilvanossdgrahozatali iratok).

A fenti eljarassal eldallitott vegyiletek koziil kilo-
nosen a III altalanos képletii fenil-propil-halogenidek
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alkalmasak gombadldszerek hatdanyagainak eldalli-
tasara. A 111 ltalanos képletben

R! hidrogénatomot vagy 1—10 szénatomos alifds
csoportot,

hidrogénatomot, [—3 szénatomos alkilcsoportot,
fluoratomot vagy metoxicsoportot,

28 szénatomos alifas csoportot, 5—7 szénato-
mos ciklo- vagy bicikloalifas csoportot vagy 3-—10
szénatomos halogén-alkilcsoportot.

é&s R5 egymastol fiiggetleniil hidrogén-, klor- vagy
bromatomot vagy nitro- vagy acetilcsoportot és
X  klératomot vagy bromatomot jelent, azzal a meg-
szoritdssal, hogy

3—10 szénatomos halogénalkil-csoportot jelent,
ha R2, R4 &s R? is hidrogénatomot jelentenek.

Példaul  3-[p-(1-klor-metil-1-metil-etil)-fenil)-2-metil-
-propilklorid és cisz-2,6-dimetil-morfolin reagéaltatasaval
N-[3-(p-1-ki6ér-metil-1-metil-etil-fenil)-2-metii}-propil-
-2,6-cisz-dimetil-morfolin allithat6 elé a kovetkez6 el-
jarasvaltozat szerint:

24 g 3-p-(1-kl6r-metil-1-metil-etil-fenil)-2-metil-pro~
pil-klorid és 32 g cisz-2,6-dimetil-morfolin keverékét 4
Ora hosszat 150 °C-on melegitjiikk. A nyers terméket
kloroformban feloldjuk., az oldatot vizzel tGbbszor
mossuk, natriumszulfaton szaritjuk, az oldoszert el-
parologtatjuk, és a maradékot ledesztillaljuk. 21 g
N-[3-(p-1-klor-metil-1-metil-etil-fenil)-2-metil}-propil-
-2,6-cisz-dimetil-morfolint kapunk. Forraspontja 0,1
Torr nyomdson 165—166 °C.

R! péiddul hidrogénatomot, metil-, etil-, propil-,
izopropil-, 1-metil-propil-, 2-metil-propil-, butil-, pen-
til- vagy hexilcsoportot jelent. R2 példaul hidrogén-
vagy fluoratomot, metil-, etil-, propil- vagy metoxi-
csoportot jelent.

R3 példaul terc-butil-, terc-amil-, 1-etil-1-metil-
-propil-, 1,l-dietil-propil-, 1,1-dietil-butil-, 1.1-di-
metil-pentil-, ciklopentil-, ciklohexil-, cikloheptil~, nor-
bornil-, 1-kiérmetil-1-metil-etil- vagy 3-ki6r-1,1-dimetil-
-propil-csoportot jelent.

A taldlméany szerinti eljards kiinduldsi vegyiilete
olyan II altaldanos képletii fenilpropil-halogenid —
ebben a képletben R!, R? és X jelentése a fentiekkel
megegyez6 —, amely az [A] reakcidegyenlet szerint,
altalanosan ismert reakciokkal allithaté elé (lasd tob-
bek kézott G. Baddeley és R. Williamson, J. Chem.
Soc. 1956, 4651).

Kiinduldsi vegyiiletek az R3‘H altaldnos képletii
olefinek is, ahol R¥ jelentése a fenti. Tlyenek példaul az
etilén, n-pentén-(1), n-hexén-(1), n-heptén-(1), n-oktén-
-(1), propilén-(1), n-butén~(1); a bevezetSben emlitett
alkének, amelyek 2-, 3- vagy 4-helyzetben metil-, etil-,
n-propil-, izopropil-, n-butil-, izobutil-, szek-butil-,
terc-butil-csoporttal vannak szubsztitudlva; a 2,3-
~dimetil-n-butén, 3,3-dimetil-n-butén, 4,4-dimetil-hexén,
2,3-dimetil-hexén, 2,4-dimetil-hexén, 2,5-dimetil-hexén,
3,3-dimetil-hexén, 3,4-dimetil-hexén, 2-metil-3-etil-pen-
tén, 3-metil-3-etil-pentén, 2.4.4-trimetil-pentén, 2,3,3-
-trimetil-pentén, 2,3,4-trimetil-pentén; olyan analdg al-
kének, amelyek molekuldjaban a kettés kotés 2- vagy
3-helyzetii; olyan eldgazd szénldncii alkének, amelyek
keverékként izobutilén vagy n-butén dimerizdldsakor
(oktének) keletkeznek; ciklusos és biciklusos olefinek,
fgy cikloheptének, ciklohexének, ciklopentének, nor-
bornén, valamint a halogénezett olefinek, igy a vinil-
~bromid, allil-klorid, allil-bromid, 1,3-diklér-propén,
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metil-allil-klorid, krotil-klorid, 1.3-diklor-2-metil-1-pro.
pén. 2-metil-allil-klorid, 2-klér-metil-allil-klorid és 5
4-klor—2-metil-butén-1.

Eldnyds vegyiiletek a norbornén, a ciklopentén,
ciklohexén. cikloheptén, izobutilén, I-heptén ¢és 5
metallilklorid.

A kiindulasi vegyiiletek R3Hal 4ltalénos képletj
halogenidek is lehetnek, példaul a kdvetkezo vegyiile.
tek: etil-bromid. n-propil-klorid. n-propil-bromid, izo-
propil-klorid, izopropil-bromid, n-butil-klorid, szek.
-butil-klorid. izobutil-klorid, terc-butil-klorid, izoamil.
-klorid. terc-amil-klorid, terc-amil-bromid, neopentil-
-klorid, 1.1-dietil-etil-klorid, 1,1-dietil-propil-klorid, 1,1.
-dimetil-butil-klorid. 1.1-dimetil-pentil-klorid, 1,3.
-diklor-1.1-dimetil-propéan, ciklopentil-klorid, 2-klér-
~2-metil-pentén. 3-klor-3-metil-pentdn, ciklohexil-klo-
rid, 3-ki6r-2-metil-hexén, 3-klor-3-etil-pentan, 2,4-di-
metil-2-kior-pentan, 3-metil-ciklohexil-klorid, 4-kiér-
-4-metil-heptan, 2-klor-2,5-dimetil-hexan, 3-klor-3-etil-
-hexédn, 1.3-diklér-1.1-dimetil-propdn és 1,2,3-triklér-
-1.1-dimetil-propdn. El6nyssek a terc-butil-klorid, terc-
-amil-kforid, 1.I-dimetil-etil-klorid, 1,1-dietil-propil-
-klorid. 1.1-dimetil-butil-klorid, 1,1-dimetil-pentil-klo-
rid és 1.3-dik16r-1,1-dimetil-propan.

Ugyanigy R30H A4ltalanos képleti alkoholokat is
alkalmazhatunk kiindoldsi vegyiiletként, példanl a
kovetkezOket: metanol, etanol, n-propil-alkohol, izo-
propil-alkohol, n-butanol, szek-butanol, izobutanol,
terc-butanol. n-amilalkohol, 2-pentanol, 3-metil-2-
butanol, terc-amilalkohol, neopentilalkohol, ciklo-
butilkarbinol, 2-metil-2-pentanol, 2,3-dimetil-2-butanol,
ciklohexanol, ciklopentil-karbinol, ciklohexil-karbinol,
2-metil-2-heptanol, 2,3-dimetil-2-hexanol, 2,4-dimetil-2-
-hexanol, 3-etil-2-metil-2-pentanol, 2,3,3-trimetil-2-pen-
tanol, 2,4.4-trimetil-2-pentanol.

Elényosek a terc-butanol és a terc-amilalkohol.

Alkalmas savas katalizitorok példaul: AICI;, AlBry,
FeCl,, TiCl,, ZrCl,, VCl,, ZnCly, ZnCl,. ALG;, ZnCh.
Si0,, BF,; BF,;.2H,0, BF;.H,S0,; BF;.H3P0,
HBr. H,;80,, HF. FSO,H, HF, FSO3H, P,0;s, pol-
foszforsav, Si0,.AlL,0; CH,SO;H vagy homologjai,
CISO,H, HCIO,. toluolszulfonsav, szerves szulfon-
savas kationcserélok. Flénybsek a hidrogénfluorid,
kénsav, vas(Ill)-klorid és a kristalyos bértrifiuorid.

A reakcichoz a savas katalizitort a fenil-propil-
halogenid kiinduldsi vegyiilethez viszonyitva 5—100
stly%,-ban alkalmazzuk.

A reakcidt példaul —10° és +250 °C kozotti hém’éf'
sékleten, elénydsen 5° &s 50 °C kozott végezziik, lég-
kéri vagy ennél nagyobb nyomason. A reakcié a [Bl
reakcidegyenlet szerint jatszodik le. )

A reakciot példaul a kovetkezSképpen hajthatjuk
végre:

A katalizitor és a halogenid keverékéhez, adott esel-
ben egy olddszerrel egyiitt, hozzdadjuk az alkilezfis{em
A reakcid befejezGdése utan a katalizatort elvalasztjuk:
és a nyers terméket adott esetben szerves oldgszerben
feloldjuk, vizzel mossuk, és ledesztillaljuk. ,

Alkalmas szerves olddszerek példaul a triklormetan,
dikléretan, ligroin, ciklohexén, diklérmetdn, szénd-
szulfid, nitrobenzol, klorbenzol és diklorbenzol.

A kapott alkil-szubsztitualt fenil-prOpﬂ'halogemdek
adott esetben tovabbi reakcisfokozatokban 2 I
reakcidegyenlet szerint — ebben a reakciéegyenletben
R!, RZ R3, R*, R5 és X jelentése a fenti — halogén~
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nitro- vagy acetilszirmazékokka alakithaték at. A ha-
logénezést példaul a szokasos moédon egy halogén-
vegyiilettel és vasporral vald reagaltatissal végezziik.
A nitralast példaul a szokasos médon kénsav és salét-
romsav elegyével végezzitk. Az acetilezést példaul G.
Baddelay szerint (J. Chem. Soc., 1956, 4647) végezziik.

Az aldbbi példak kozelebbrdl szemléltetik a talalmany
szerinti eljarast. A hémérsékleti adatokat °C-ban ad-
juk meg.

1. példa
3-(4-terc-Butil-fenil)-propilkiorid

62 sr 3-fenil-propilklorid és 13 sr 96%;-0s kénsav ke-
verékébe 10°-on 23 sr izobutilént vezetiink. Szobah6-
mérsékleten (20 °C) 3 6ra hosszat tovabb keverjiik,
majd a nyers terméket triklormetanban feloldjuk, jeges
vizzel alaposan atmossuk, natriumkarbondton szarit-
juk, és ledesztillaljuk.

57 sr 3-(4-terc-butil-fenil)-propilkloridot kapunk.
Forraspontja 0,2 Torr nyomdson 108—110°. Kiter-
melés: 655, (3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva).

2. példa
3-(4-Ciklopentil-fenil)-propilbromid

30 sr p-fenil-propilbromid és 20 sr 96%-0s kénsav
keverékéhez 10°-on 10 sr ciklopentént csepegtetiink.
A reakcidkeveréket szobahdémérsékleten (20°) 14 dra
hosszat tovabb keverjiik. A nyers terméket triklérme-
tanban feloldjuk, jeges vizzel alaposan mossuk, natrium-
karbonéaton szaritjuk, és ledesztillaljuk.

25 sr 3-(4-ciklopentil-fenil)-propilbromidot kapunk.
Forraspontja 0,5 Torr nyomason 160—163°. Kitermelés:
60%, (3-fenil-propilbromidra vonatkoztatva).

3. példa
3-(4-Ciklohexil-fenil)-propilbromid

40 sr 3-fenil-propilbromid és 20 sr 9674-os kénsav
elegyéhez 10°on 17 sr ciklohexént csepegtetiink. Szo-
bahSmérsékleten 14 6ra hosszat tovabb keverjilk a
reakcidkeveréket, a nyers terméket triklérmetdnban
feloldjuk, jeges vizzel alaposan atmossuk, nétrium-
karbondton szaritjuk, és ledesztillaljuk.

35 sr 3-(4-ciklohexil-fenil)-propilbromidot kapunk.

4. példa
3-(4-Ciklohexil-fenil)-propilklorid

31 sr 3-fenil-propilklorid és 20 sr 96);-0s kénsav
elegyéhez 10°-on 16,5 sr ciklohexént csepegtetiink.
A reakciokeveréket szobahGmérsékleten 14 6ra hosszat
tovabb keverjitk. A nyers terméket triklormetan ¢s
jeges viz elegyében feloldjuk, jeges vizzel alaposan at-
mossuk, natriumkarbondton megszaritjuk, és ledesz-
tillaljuk.
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27 sr 3-(4-ciklohexil-fenil)-propilkloridot kapunk.
Forraspontja 0,2 Torr nyomason 126—130°, Kiterme-
Iés: 5794 (3-fenil-propilkloridra szamitva),

5. példa
3-(4-Norbornil-fenil)-propilklorid

46 st 3-fenil-propilklorid és 30 sr 96%.%-0s kénsav ele-
gyéhez 10°-on 28 sr olvasztott norbornént csepegtetiink.
A reakciokeveréket szobahSmérsékleten tovabbi 14
ora hosszat keverjiik. A nyers terméket triklérmetanban
feloldjuk, jeges vizzel alaposan &tmossuk, natriumkar-
bondton megszaritjuk, és ledesztilliljuk.

61 sr 3-(4-norbornil-fenil)-propilkloridot kapunk.
Forraspontja 0,1 Torr nyomason 160—164°, Kiterme-
Iés: 819, (3-fenilpropilkloridra szamitva).

6. példa
2-Metil-3-(4-norbornil-fenil)-propilklorid

42 st 2-metil-3-fenil-propilklorid és 22 sr 96%,-08
kénsav elegyéhez, 10°-on 24 sr olvasztolt norbornént
csepegtetiink. A reakciokeveréket szobahomérsékleten
14 6ra hosszat keverjiik. A nyers terméket triklormetan-
ban feloldjuk, jeges vizzel alaposan atmossuk, nétrium-
karbondt felett megszaritjuk, és ledesztillaljuk.

50 sr 2-metil-3-(4-norbornil-fenil)-propitkloridot ka-
punk. Forraspontja 0,1 Torr myomdson 128—130 °.
Kitermelés: 76%; (2-metil-3-fenil-propilkioridra sza-
mitva).

7. példa
3-(4-Ciklohexil-fenil)-2-metil-propilkiorid

67 sr 2-metil-3-fenil-propilklorid és 40 sr 96%-0s
kénsav elegyéhez 10°-on 33 sr ciklohexént csepegtetiink.
A reakciokeveréket szobahOmérsékleten 14 ora hosszat
keverjiik. A nyers terméket triklérmetanban feloldjuk,
jeges vizzel alaposan Atmossuk, ndtriumkarbondton
széritjuk, és ledesztillaljuk. 70 sr 3-(4-ciklohexil-fenil)-
-2-metil-propilkloridot kapunk. Forraspontja 0,1 Torr
nyomdson 130—132°. Kitermelés: 707, (2-metil-3-
-fenil-propilkioridra szamitva).

8. példa

3-(4-Heptil-fenil}-2-metil-propikklorid

42 sr 2-metil-3-fenil-propilklorid és 20 sr 96%;-0s
kénsav elegyéhez 10°-on 25 sr heptén-1-et csepegtetiink.
A reakcickeveréket tovabbi 14 6ra hosszat keverjik.
A nyers terméket kloroformban feloldjuk, jeges vizzel
mossuk, natriumkarbondton megszaritjuk, és ledesz-
tillaljuk.

50 sflyrész  3-(4-heptil-fenil)-2-metil-propilkloridot
kapunk. Forraspontja 0,1 Torr nyomdason 114—117°,
Kitermelés: 75% (2-metil-3-fenil-propilkloridra vonat-
koztatva).
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9. példa

3-p-(1-Klor-metil-1-metil-etil)-fenil-2-metit-propil-
klorid

17 salyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid és 10 saly-
tész 96%%-0s kénsav elegyéhez 10°-on 9 silyrész 2-metil-
-allil-kloridot csepegtetiink. A reakciokeveréket szoba-
hémérsékleten 14 6ra hosszat tovabb keverjiik, a nyers
terméket kloroformban feloldjuk, vizzel mossuk, nat-
riumkarbonaton megszaritjuk, és ledesztillaljuk. 14
stlyrész 3-p-(1-klor-metil-1-metil-etil)-fenil-2-metil-pro-
pilkloridot kapunk. Forrispontja 0,1 Torr nyoméason
129—131°. Kitermelés: 53% (2-metil-3-fenil-propil-
kloridra vonatkoztatva).

10. példa

2-Metil-3-(p-terc-butil-fenil)-propilklorid eloallitasa 2-
-metil-3-fenil-propilklorid alkilezésével, kiillonboz6
eljdrasvaltozatok szerint

A) Tomeény kénsavval és izobutilénnel

84 stlyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid és 12,8 sily-
rész 96%-0s kénsav elegyébe 10°-on 31 silyrész izo-
butilént vezetiink. A reakcidkeveréket tovabbi 3 ora
hosszat keverjitk, majd hagyjuk, hogy szobahdmérsék-
letre (20°) melegedjen, a kénsavas fazist elvalasztjuk,
&s a szerves fazist 100 térfogatrész 20%%-0s ndtrium-
hidroxid-oldattal mossuk. A fazisok jobb elvilaszta-
siahoz a reakciokeverékhez 50 térfogatrész acetont
adunk, majd a szerves fazist elvalasztjuk, és ledesz-
tillaljuk.

16 sdlyrész  2-metil-3-fenil-propilkloridot (forras-
pontja 16 Torr nyomdson 105°) &s 75 silyrész 2-metil-
-3-(p-terc-butil-fenil)-propilkloridot (forraspontja 0,02
Torr nyomason 80—81°) kapunk.

Az atalakulds 81%;-0s, a kitermelés 82,5 (az atala-
kult 2-metil-3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva).

B) Vizmentes vas(IID)-kloriddal &s izobutilénnel

84 silyrész 2-metil-3-fenil-propilkloridhoz  10°-on
20,3 silyrész finomszemcséjii vizmentes vas(UII)-klori-
dot adunk. A reakcidkeverékbe 10°-on 31 silyrész
izobutilént vezetiink, majd a bevezetés befejezése utin
még tovabbi 3 6ra hosszat 10°-on keverjiik. A reakcio-
keveréket szobahémérsékletre hagyjuk felmelegedai,
majd keverés &és hiités kozben 100 térfogatrész vizet
adunk hozza, és a szilard anyagot kisziirjiik. A sziire-
dék egy vizes és egy szerves fazisbdl all. A szerves fa-
zist elvalasztjuk, és ledesztillaljuk.

5 stlyrész 2-metil-3-fenil-propilkloridot (forraspontja
16 Torr nyomason 105°) és 74,5 silyrész 2-metil-3-
-(p-terc-butil-fenil)-propilkloridot (forraspontja 0,02
Torr nyomason 80—81°) kapunk.

Az italakulds 9474-0s, a kitermelés 70%, (az atala-
kult 2-metil-3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva).

C) Bortrifluoriddal és terc-butilkloriddal

84 stlyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid és 50 ml
BF;.2 H,0 elegvébe szobahdmérsékleten 30 percen 4t
bortrifluoridot vezetiink. Ezutdn szobahOmérsékleten
56 sulyrész terc-butilkloridot csepegtetiink a reakcio-
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keverékhez, majd 4 6ra hosszat visszafolyatds kézhep
forraljuk. Lehilés utdn a nyers terméket vizbe tesszii
&s kloroformmal extrahdljuk. A szerves fazist elvélaszt:
juk, vizzel mossuk, natriumkarbondton sziritjuk, g
ledesztillaljuk. 30 salyrész 2-metil-3-fenil-propilkloridot
(forraspontja 16 Torr nyomason 105°) és 45 silyrég
2-metil-3-(p-terc-butil-fenil)-propilkloridot (forraspont-
ja 0,02 Torr nyomdson 80—81°) kapunk.

Az dtalakulas 64%4-0s, a kitermelés 63%, az 4tals-
kult 2-metil-3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva.

D) Hidrogénfluoriddal és izobutilénnel

68 shlyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid &s 3 silyrész
hidrogénfluorid elegyébe 0°-on 20 silyrész izobutént
vezetiink. A reakciokeveréket 12 6ra hosszat szobahj-
mérsékleten keverjilkk. A nyersterméket vizzel mossuk,
natriumkarbondton szaritjuk, és ledesztillaljuk,

36 shlyrész 2-metil-3-fenil-propilkloridot (forraspont-
ja 16 Torr nyomason 105°) és 32 shlyrész 2-metil-3-
-(p-terc-butil-fenil)-propilkloridot (forraspont 0,02 Toir
nyomason 80—81°) kapunk.

Az atalakulas 47%;-0s, a Kitermelés 75%;, az 4talakult
2-metil-3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva.

E) Vas(Il)-kloriddal és terc-butilkloriddal

100 salyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid és 8,1 stly-
rész finomszemcséjd, vizmentes vas(IIl)-klorid ele-
gyéhez 30°-on 61 sulyrész terc-butilkloridot csepeg-
tetiink. A reakcidkeveréket szobahdmérsékleten 14
Ora hosszat keverjitk. A nyers terméket jeges vizbe
Ontjiik, és kloroformmal tébbszor extrahaljuk, a klo-
roformos oldatot elvalasztjuk, natriumkarbonaton
megszaritjuk, és ledesztillaljuk.

42 shlyrész 2-metil-3-fenil-propilkloridot (forrés-
pontja 16 Torr nyomason 105°) &s 55 stlyrész 2-metil-
-3-(p-terc-butil-fenil)-propilkloridot (forraspontja 0,02
Torr nyomdson 80—=82°) kapunk.

Az atalakulas 58%%-0s, a kitermel8s 7124, az atalakult
2-metil-3-fenil-propilkloridra vonatkoztatva.

11. példa
3-(5-terc-Butil-2-metoxi-fenil)-2-metil-propilklorid

234 salyrész 3-(2-metoxi-fenil)-2-metil-propilklorid
és 194 solyrész vizmentes vas(III)-klorid elegyéhez
30°%on 122 silyrész terc-butilkloridot csepegtetiing(-
A reakcidkeveréket el8szor 8 6ra hosszat 50°-on, majd
14 6ra hosszat szobahSmérsékleten keverjiik. A nyers-
terméket jeges vizbe oOntjiik, kloroformban feloldjuk.
vizzel t6bbszér mossuk, natriumkarbonaton megszarit-
juk, az oldészert elpérologtatjuk, és a maradékot -
desztillaljuk. ‘

110 silyrész 3-(5-terc-butil-z-metoxi-fenil)-z-metll-
-propil-kloridot kapunk. Forraspontja 0,1 Torr nyo-
mason 105-—108°.

12, példa

3-(5-terc-Butil-2-metil-fenil)-2-metil-propilklorid & ?‘
-(d-terc-butil-2-metil-fenil)-2-metil-propilklorid
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200 salyrész 3-(2-metil-fenil)-2-metil-propilklorid és
98 sulyrész 967/-0s kénsav elegyébe 10°-on 62 siilyrész
izobutilént vezetiink. A reakciokeveréket még 3 ora
hosszat 10°-on keverjiik, majd hagyjuk, hogy szobahc’i-
mérsékletre melegedjen, elvalasztjuk a kénsavas f4zist,
és a szerves fazist 100 térfogatrész 20%-0s ndtrium-
hidroxid-oldattal mossuk. A jobb faziselvalasztis eld-
segitésére 50 térfogatrész acetont is adunk hozzi. Ez-
utdn a szerves fézist elvdlasztjuk, és ledesztilliljuk.

A kapott keverék 3-(5-terc-butil-2-metil-fenil)-2-me-
til-propilkloridbol és 3-(4-terc-butil-2-metil-fenil)-2-me-
til-propilkloridbél all. Forraspontja 0,1 Torr nyoma-
son 106°.

13. példa
3-[p-(1-Metil-1-etil-propil)-fenil]-2-metil-propilklorid

510 salyrész 2-metil-3-fenil-propilklorid & 49 stly-
rész vizmentes vas(III)-klorid e¢legyébe 30°on 365
stlyrész 1-metil-1-etil-propilkloridot csepegtetiink. A re-
akcidkeveréket eldszor 8 ora hosszat 50°-on, majd 14
6ra hosszat szobahdmérsékleten (20°-on) keverjiik.
A nyers terméket jeges vizbe Onfjiik, kloroformban fel-
oldjuk, vizzel t5bbszér dtmossuk, nitrinmkarbondton
megszaritjuk, majd az oldészert elparologtatjuk, és a
maradékot ledesztillaljuk.

420 saltyrész 3-[p-(1-metil-1-etil-propil)-fenil]-2-metil -
-propilkloridot kapunk. Forraspontja 0,1 Torr nyo-
méason 125°.

14. péida
3-(p-terc-Butil-o-bréom-fenil)-2-metil-propilklorid

23 stlyrész 3-(p-terc-butil-fenil)-2-metil-propilklorid
és 0,5 stlyrész vaspor keverékéhez 16 silyrész bromot
csepegtetiink, és ekdzben a reakciGhémérséklet 35°-ra
emelkedik. Ezutdn a reakciokeveréket még 17 éra hosz-
szat keverjiik, kloroformban feloldjuk, és az oldatot
vizzel, vizes natriumhidrogénkarbondt-oldattal, majd
ismét vizzel mossuk, natriumszulfiton megszaritjuk,
az oldoszert elparologtatjuk, és a maradékot ledesz-
tillaljuk.

20 salyrész 3-(p-terc-butil-o-brom-fenil)-2-metil-pro-
pilkloridot kapunlni. Forraspontja 0,1 Torr nyomason
111—115°.

15. példa

3-(p-terc-Butil-o-klor-fenil)-2-metil-propilklorid és 3-
(p-terc-butil-m-klér-fenil)-2-metil-propilklorid

320 salyrész 3-(p-terc-butil-fenil)-2-metil-propilklorid
&s 2 salyrész vaspor keverékébe 30—35%-on 101 suly-
rész klorgazt vezetiink. A reakci6kevertket még 1 ora
hosszat keverijiik, és a nyers terméket jeges vizbe Ont-
jlik. A szerves fazist vizzel, vizes natriumhidrogénkarbo-
nit-oldattal, majd ismét vizzel mossuk, natriumszulfa-
ton megszaritjuk, az oldészert elparologtatjuk, €s a
maradékot ledesztillaljuk.
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300 silyrész 3-(p-terc-butil-o-klor-fenil)-2-metil-pro-
pil-kloridbol és 3-(p-terc-butil-m-klor-fenil)-2-metil-pro-
pilkloridbél 4ll6 keveréket kapunk. Forrispontja 0,1
Torr nyomason 106—111°.

16. példa

3-(p-terc-Amil-o-klér-fenil)-2-metil-propilklorid &s 3-
-(p-terc-amil-m-kl6r-fenil)}—2-metil-propilklorid

177 sblyrész 3-(p-terc-amil-fenil)-2-metil-propilklorid
és 1 shlyrész vaspor keverékébe 30~-35°-on 63 sily-
rész klorgazt vezetiink. A reakcidkeveréket szobahi-
mérsékleten még 14 6ra hosszat keverjiik, majd kloro-
formban feloldjuk, vizzel, 10%5-0s natriumhidroxid-
oldattal &s ismét vizzel mossuk, natriumszulfiton meg-
szaritjuk, és az oldoszert elparologtatjuk, majd a mara-
dékot ledesztillaljuk.

110 salyrész 3-(p-terc-amil-o-kl6r-fenil)-2-metil-pro-
pilkloridbdl és 3-(p-terc-amil-m-klér-fenil)-2-metil-pro-
pilkloridbdl allé keveréket kapunk. Forrdspontja 0,1
Torr nyomison 118—120°.

17. példa
3~(p-terc-Butil-o-nitro-fenil)-2-metil-propilklorid

448 silyrész 3-(p-terc-butii-fenil)-2-metil-propilklo-
ridhoz jeges hiltés kozben 440 salyrész, 200 shlyrész
tomény salétromsavbol és 240 shlyrész tomény kénsav-
bél 4ll6 nitralo savat csepegtetiink. A reakciokeveréket
ezutan szobahSmérsékleten 3 éra hosszat keverjik, és
a nyersterméket jégre Ontjitk, dietiléterrel extrahaljuk,
vizzel, vizes natriumhidrogénkarbonat-oldattal ¢s ismét
vizzel mossuk, natriumszulfiton megszaritjuk, az oldo-
szert elparologtatjuk, & a maradékot Iedesztillaljuk.

413 stlyrész 3-(p-terc-butil-o-nitro-fenil)-2-metil-pro-
pilkloridot kapunk. Forraspontja 0,1 Torr nyomdson
138—140°.

18. példa
2-Metil-3-(o-acetil-p-terc-butil-fenil)-propilkiorid

60 g 3-(p-terc-butil-fenil)-2-metil-propilklorid 50 ml
metilénkloriddal késziilt oldatahoz 20-on 63 g acetil-
klorid és 53 g aluminiumklorid 300 ml metilénkloriddal
keésziilt oldatat csepegtetjitk. Ezutdn a reakciokeveréket
szobahémérsékleten még 10 percig keverjiik, majd jeges
vizbe ontjitk, metilénkloriddal extrahaljuk, vizzel t&bb-
szor stmossuk, és natriumszuifaton szaritjuk. Az oldo-
szert elparologtatjuk, és a maradékot Jedesztillaljuk.

30 g 2-metil-3-(o-acetil-p-terc-butil-fenil)-propilklori-
dot kapunk. Forraspontja 0,1 Torr nyomason 134°,

19. példa

3—(p-terc-ButiI-o-klér-fenii)-z-metil-propilbromid (.1 }
és 3-(p-terc-buti[-m-klér-fenil)-z-metii‘propilbromrd

@
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A cim szerinti vegytileteket a 15. példdval analog
modon allitjuk elS. A kapott keverék forrdspontja 0,2
Torr nyomdson 120—123°, &sszetétele: 709, (1) ve-
gytilet és 309, (2) vegyiilet.

12
23. példa

2-(p-terc-Amil-fenil)-propilkiorid

5 A cim szerinti vegyiiletet a 10. példa E) szakaszaval
analog mddon allitjuk eld. Forraspontja 0,1 Torr nyo-
20. péida mdson 114—115°,
3-[p-(3,1-Dimetil-butil)-fenil}-2-metil-propilklorid 10 Szabadalmi igénypont
A cim szerinti vegyiiletet a 10. példa E) szakaszaval Eljaras az I altalinos képleti fenil-propil-halogenidek
analég modon Aallitjuk el8. Forraspontja 0,1 Torr elallitasara — ebben a képletben
nyomason 116—118°, R! hidrogénatomot vagy 1—10 szénatomos alifis
15 csoportot,
R? thidrogén- vagy fluoratomot, 1—3 szénatomos alkil-
21. példa vagy metoxicsoportot,
R? 2—8 szénatomos alifas csoportot, 5—7 szénatomos
. ciklo- vagy bicikloalifis csoportot vagy 3—
3’_&) ~(1~'Etil-1—metil—proPil)-o~kl_6r -feni.l]-z-metfl-pr o 20 szénatomfz halogén-alkilcsopgrtot jelerg))tl, v
pilklorid és 3-[p-(1-etil-1-metil-propil) -m-klér-fenil)- R* és RS egymadstol fiiggetleniil hidrogén-, kl6r- vagy
-2-metil-propilklorid bromatomot vagy nitro- vagy acetilcsoportot je-
lent, és
A cim szerinti vegyiileteket a 10. példa E) szakaszival X  kl6r- vagy bromatomot jelent —
anal6ég modon allitjuk els. Forraspontja 0,1 Torr nyo- 25 azzal jellemezve, hogy egy II altaldnos képleti fenil-
mdson 135—138°. -propil-halogenidet — ebben a képletben RY, R?és X a
fenti jelentéstiek — savas katalizitor jelenlétében egy
R3OH altaldnos képletii alkohollal vagy egy R*Hal
22, példa &ltalanos képlet( alkil-halogeniddel — ebben a két kép-
30 letben R3 a fenti jelentésii, és Hal halogénatomot jelent
e — vagy egy R3'H &ltalanos képletii olefinnel — ebben
3-(p-Metoxi-o-terc-amil-fenil)-2-metil-propilklorid & a képzizé,tbsz R¥ jeilentésrel 2—8pszénatomos alkenilcso-
3-(p-metoxi-m-terc-amil-fenil)-2-metil-propilklorid port, 5—7 szénatomos cikloalkén- vagy bicikloalkén-
csoport — reagaltatunk, és a kapott olyan I dltalanos
A cim szerinti vegyileteket a 10. példa E) szakaszaval 35 képletii vegyiiletet, amelynek képletében R* vagy R hid-
analog modon allitjuk els: Forrdspontja 0,1 Torr nyo- rogénatomot jelent, kivant esetben halogénezziik, nit-
mdason 123—125°, ' : raljuk vagy acetilezziik.
3 db rajz
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