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(54) Zpasob pFipravy 3-methyl-2-p-chlorfenylbutyronitritu

1
Vynédlez se tykd zplsobu piipravy 3-methy1-2-p-cnlorfenylbuty}oniﬁrilu. N

3-methyl-2-p-chlorfenylbutyronitril je meziproduktem pro p¥ipravi:(*)-kysno-(3-fenoxy-
/ . .
fenyl)methylesteru (#)-3-methyl-2-(4-chlorfenyl)butanové kyseliny, ktery Je uZitedny Jako
d¥innd ldtka insekticidnich a ekaricidnich prostfedkd, a md strukturu odpovidajici vzorci
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Tato sloudenina se miZe p¥ipravit reékef 3-methyl- 2-p-chlorfenylbutyrylchloridu s m~-fenoxy-
benzaldehydkysnhydridem v pF¥{tomnosti ldtky vdzajfci kyselinu, jako de triethylemin, 3-uethy1-
-2-p=-chlorfenylbutyrylchlorid se miZe. pfipravit z 3-methyl- 2—p—chlorfenylbutyronitrilu
hydroljizou nitrilu na kyselinu a pPevedenim kyseliny na chlorid kyseliny o sobd zndmymi f
zplsoby.

Pfedmdtem vyndlezu je zplsob p¥ipravy 3-methyl-2-p-chlorfenylbutyronitrilu reakc{
p-chlorfenylacetonitrilu s isopropylmethensulfondtem za podminek katelyzy fézového pienosu
v p¥itomnosti bdze, Jako napfikléa 50% roztoku hydroxidu sodného. MiZe se pou¥it které-
hokoliv z Zetnych katalyzdtord fdzového plenosu, jako tetrabutylsméniumhydroxidu. MnoZstvi
pritomného katalyzdtoru fdzového prenosu mi¥e kolisat od 0,5 do 10 % hmotnostnich.,
Reakce se miZe provdd&t pfi teplot¥ od asi 0 oC do asi 200 °C, prednostné od asi 50 do asi
100 °C. Reak¥nf doba je od asi 0,5 hodiny do esi 48 hodin, prednostnd od 2 do 3 hodin
v zdvislosti ne reekn{ teplot#. Reakce probihd podle ndsledujiciho reakZniho schématu:
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 Zpisob podle vyndlezu mé p¥idavnou vyhodu v tom, %e isopropylmethansulfondt je vysoko-
vrouci (teplote varu asi 200 %) = nevyfaduje pouZiti tlakového zaPf{zen{ b¥hem ‘reakce, tak
Jak to jJe nutné v pripadd pouiiti ni%3fch alkylchloridd, jejichZ teplota varu je asi
35 °c.

.Zplisob podle vyndlezu je bliZe objasndn v ndsledujicim piiklaedu provedeni. P¥iklad
mé pouze ilustrativni charekter a rozssh vyndlezu v #ddném sm¥ru neomezuje.

P¥{klad
3-methyl-2-p-chlorfenylbutyronitril

Do Jednolitrové banky se umist{ 135 g (0,9 molu) p-chlorfenylacetonitrilu = 138 g
(1 mol) isopropylmethansulfondtu. Ke vzniklé sm¥si se pridd v jedné ddvce 300 ml 50% hydro-
xidu sodného & 30 ml 40% tetrabutylamoniumhydroxidu. Sm¥s se za intenzivnf{ho michéni 3 ho-
diny zeh#ivéd na parni ldzni. Pak se ke sm&si pfidaji 2 1 vody a sm&s se extrahuje 3x 200 ml
dévkami methylenchloridu. Orgenické vrstvy se spoji, vysu3{ siranem hofednatym a odpai{.
B-hethyl-2-p-ch10rfenylbutyronitril se ziskd v kventitativnim v§tsiku (186 g). Produkt
se identifikuje infrafervenym spektirem & spektrem nukledrai magnetické resonance jako
sloudenina uvedend v nadpise, JjejiZ¥ struktura odpovidd vzorci
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1. Zplaob p¥ipravy 3-methy1-2-prchlorrenylbutyronitrilu vzorce
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vysnadujici se tim, Ze se p-chlorfenylacetonitril vzorde
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nechd resgovat s isoprapylmethensulfondtem vzorce
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v pritomnosti bdze a katalyzdtoru fdzového plenosu.
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2, Zpisob podle bodl 1 nebo 2, vyznadujic{ se tim, ¥e se jako bdze pouZije 50% hydro-
xidu sodného, reak¥ni teplota je od 50 do 100 °C a jeko katalyzdtoru fézového p¥enosu se
pouZije tetrabutylemoniumhydroxidu.
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