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(54) zplisob p¥{pravy chlorovanych fenylalkoxypropand

zZpisob piipravy chlorovanych fenylalko-
xypropanti obecného vzorce I, kde R je C; a¥
C4 alkyl nebo isoalkyl a X je atom vodiku
nebo chloru spo&ivajflci v tom, %e reakéni
sm&s obsahujfcf{ na 1 mol chlorovaného fenyl-
propanu obecného vzorce II, kde X md shora
uvedeny vyznam, 5 a%¥ 50 mold alifatického
alkoholu obecného vzorce III, kde R md
shora uvedeny vyznam, se zah¥f{vd samotnd
nebo s vyhodou v p¥ftomnosti 2 aZ 15 moldr-
nfch % chloridl zinku, %eleza/II/, Zeleza
/111/, hliniku, cinu/II/, cinu/IV/, ceru-
/I11/, ceru/IV/, antimonu /III/, antimonu-
/V/, &i rubidia jako katalyzdtoru na 100 aZ
160 ©C za norm&lniho nebo zvySendého tlaku
aZ do 2 MPa.
vét¥ina vy¥e uvedenych chlorovangch fe-

nylalkoxypropanfi jsou nové litky, vyznalu-
“jLfcf se p¥ijemnou vini a mohou byt vyznam-
nymi organickymi meziprodukty.
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Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy chlorovﬁnfch fenylalkoxypropanti. Chlorované fenylall.o-
xypropany mohou byt cennymi organickymi mezigrodukty. Z této skupiny ldtek jsou dosud zndmy
jen 1,l—dichlor—3—metoky-3-fenylpropan a 1,1, -trichlor-3-metoxy-3~fenylpropan, které vzni-
kajf ve vyt&¥cich 33, resp. 20 % radik&lovou g&icf.ghloroformu, resp. tetrachlormetanu na
styren v prost¥edf methanolu za katalyzy chloridem %elezitym a chloridem m&dnatym /J. Chem.
Soc., 1963, 1887, 3921/.

<

Pfedmétem vyndlezu je zplsob p¥f{pravy chlorovanych fenylalkoxypropahﬁ obecného vzorce I,
CGHSCH/OR/CHZCXCl2 /1/

kde R je C1 a¥ C4 alkyl nebo isoalkyl a X je atom vodfku nebo chloru, spo&fvajicf v tom, %e
reakéni sm&€s obsahujicf na 1 mol chlorovaného fenylpropanu obecného vzorce II,

C6H5CHC1CH2CXC12 /11/
kde X m{ shora uvedeny vyznam, 5 a¥ 50 mold alifatického alkoholu obecného vzorce III,

ROH /I11/

kde R md shora uvedeny vyznam, se zah¥{ivd ;amdtné nebo s vjhodbu v pf{tomnosti 2 a¥ 15 mo-

ldrni{ch % chloridd zinku, Zeleza/II/, %¥eleza/III/, hlinfku, cinu/II/, cinu/IV/, ceru/III/,

ceru/IV/, antimonu/III/, antimonu/V/, &i rubidia jako katalyzdtord na 100 a¥ 160 ©¢ za nor-
mdlnfho nebo zvySeného tlaku a% do 20 MPa.

Vychozi chlorované fenylpropany obecného vzorce II, jako je 1,1,3—trichlor—3—fenylpro-'
pan a 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropan, jsou snadno dostupné katalytickou radikglovou adict
chloroformu /¥s. autorské osv&denf &. 226 974/, resp. tetrachlormetanu /&s. autorské osv&d-
Ceni &. 209 347/ na styren.

Reakce chlorovanych fenylpropand s alkoholy podle vyndlezu probthd i v nep¥ftomnosti
katalyzdtord, v p¥ftomnosti chloridi n&kterych kovd jako katalyz&tord lze ji v3ak vyznamné
urychlit.

V¥hodou zptsobu p¥ipravy chlorovanych alkoxyfenylpropani podle vynilezu je jeho jedno-
duchost, jednozna&ny chemicky prib&h, snadnd izolace a 70 a¥ 92% vytd%ky produktd. Nap¥fklad
reakef 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropanu /1 mol/ s n-propanolem /20 mol/ katalyzovanou chlo- .
ridem zine&natym /0,05 mol/ se po 5 hodindch p¥i 140 Oc z1sk4 1,1,l—trichlor-3—n-p£opoxy—3—
-fenylpropan v 90% vyt&%ku. Podle jiného p¥fkladu lze zah¥{ivédnim 1,1,3-trichlor-3-fenylpro-
panu /1 mol/ s ethanolem /15 mol/ v p¥{ftomnosti chloridu zine&natého /0,05 mol/ po dobu
7 hodin p¥i 140 °c pfipravit'1,1—dichlor-3—ethoxy-3-fenylpropan a jeho vyt&Zek odpovidd 84 %.
Krom& vySe zmfné&ného 1,1l-dichlor-3-methoxy-3-fenylpropanu a 1,1,1-trichlor-3~methoxy-
—-3-fenylpropanu ziskanych jinym zpisobem jsou chlorované alkoxyfenylpropany obecného vzorce I
p¥ipravené podle vyndlezu novymi l&tkami. Uvedené p¥iklady blf¥e popisuji zplisob p¥fpravy
chlorovanych alkoxyfenylpropanu obecného vzorce I podle vyndlezu, ani% by omezovaly nebo
vymezovaly jeho platnosti.

PY¥{f{klad 1

Do sklenéné silnosténné ampule se vlo#¥{ 5,16 g /0,02 mol/ 1,1,1,3~tetrachlor-3-fenyl-
propanu, 12,8 g /0,4 mol/ methanolu a 0,136 g /0,001 mol/ chloridu zinednatého, ampule se za-
tavi a jejf obsah se za vibradnfho mfchdni zah¥fv4 p¥i 140 °C po dobu 5 hodin. Po ochlazenf
se z reak®ni{ smési oddestiluje p¥ebytedny methanol, zahu¥t&ny zbytek se z¥ed{ vodou, orga-
nickd fdze se oddé&lf a vodnd fdze se extrahuje dvakrdt 15 ml chloroformu. Organickd fidze a
extrakty se spojf, chloroform se oddestiluje za normdlnfho tlaku, zbytek se destiluje za snf-

Zeného tlaku a zfsk4 se 4,0 g /88 %/ 1,1,1-trichlor-3-methoxy-3-fenylpropanu s bodem varu
119 a¥ 122 °c/1,87 kPa.
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P¥i{klad 2

Do sklen&né silnost&nné ampule se vlio%f 4,47 g /0,02 mol/ 1,1,3-trichlor-3-fenylpropa-
nu, 12,8 g /0,4 mol/ methanolu a 0,272 g /0,002 mol/ chloridu zine&natého, ampule se zatavi
a jeji obsah se za vibra&niho michdnf{ zah¥fvd 5 hodin p¥i 140 Oc. Reakénf smés se zpracuje
podle p¥fkladu 1 a z{fsk4 se 3,85 g /79 %/ 1,1-dichlor-3-methoxy~-3-fenylpropanu s bodem varu
119 a% 120 °c/2,0 kpa.

P¥{klady 3 a Z 6

Do sklenéné silnosténné ampule se vnese 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropan, alifaticky
alkohol obecného vzorce III a chlorid zinednaty v moldrnfm pom&ru uvedeném v tabulce A, ampu-
le se zatavl a jejf{ obsah se zah¥{vd za vibra&nfho mfchdn{ na 140 °c po dobu uvedenou v ta-
bulce A. Reak&ni sm&s se zpracuje podle p¥fkladu 1 a z{skd se 1,1,l-trichlor-3-alkoxy-3-fe-
nylpropan obecného vzorce I, kde X je atom chloru, ve vyt&¥ku uvedeném v tabulce A.

Tabulka A
P¥{klad Alkohol Moldrni pomér+/ Doba VytéZek
ROH reakce %
h
3 ethanol 1:17,5:0,05 5 90
4 n-propanol ' 1:20:0,05 5 %0
5 2-propanol 1:20:0,05 10 85
6 n-butanol 1:10:0,05 10 88

+/ Moldrnf pomér 1,1,1,3-tetrachlor-3-fenylpropan : alkohol : katalyztor
P¥{f{klady 7 at 17

Do sklen&né silnost&nné ampule se vnese 1,1,3-trichlor-3-fenylpropan, alifaticky alkohol
Obecného vzorce III a katalyzdtor v moldrnim pom&ru uvedeném v tabulce B, ampule se zatav{ a
jej{ obsah se za vibra&ntho michgni zah¥{v4 na teplotu a po dobu uvedenou v tabulce B. Reak&-
n{ smds se zpracuje podle p¥fkladu 1 a zfsk4 se 1,l-dichlor-3-alkoxy-3~fenylpropan obecného
vzorce I, kde X je atom vodfku, ve vytd%ku uvedeném v tabulce B.

Tabulka B
Pifklad Alkohol Katalyzdtor Moldrn{ pomér+/ Teplota Doba VytéZek

oc reakce %
7 ethanol ZnCl2 1 : 15 : 0,05 140 7 84
8 n-propanol ZnCl2 1 :17 : 0,02 140 9 82
9 2~propanol chl2 1 : 20 : 0,05 140 15 79
10 n-butanol ZnCl2 1 :15 : 0,05 140 15 75
11 methanol Fecl3 1 : 20 : 0,05 140 11 92
12 methanol AlCl3 1 : 530,02 140 5 70
13 methanol SnCl2 1:10 : 0,05 120 7 82
14 methanol CeCl3 1 : 20 : 0,05 140 5 70
15 methanol Sbcl3 1 : 20 : 0,05 140 .5 75
16 methanol RBCL 1 : 20 : 0,05 140 5 . 73
17 methanol bez kataly- 1 :20:0 140 10 90

zdtoru

+/ Moldrn{i pom&r 1,1,3~trichlor-3-fenylpropan : alkohol : katalyzdtor
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PREDMET VYNALEGZU
zplsob pf{pravy chlorovanych fenylalkoxypropani obecného vzorce I,
C6H5CH/OR/CH2CXC12 ) /1/

kde R je C, a% Cy alkyl nebo isoalkyl a X je atom vodiku nebo chloru, vyzna&eny tim, ¥e reak&-
ni sm&s obsahujfci na 1 mol chlorovaného fenylpropanu obecného vzorce II,

C¢HgCHCLCH,CXC1, /11/

kde X md& shora uvedeny vyznam, 5 a%¥ 50 mold alifatického alkoholu obecného vzorce III,

ROH /I11/
kde R md shora uvedeny vyznam, se zah¥fvd samotnd nebo s vyhodou v p¥f{tomnosti 2 a¥ 15 mol&r-
nfch % chloridd zinku, %eleza/II/, ¥eleza/III/, hlinfku, cfnu/II/, cinu/IV/, ceru/IIl/,

ceru/IV/, antimonu/III/, antimonu/V/, &1 rubidia jako katalyzdtord na 100 a% 160 ¢ za normdl-
nfho nebo zvySeného tlaku a¥ do 2 MPa.

Severografia, n.-p., MOST ‘ Cena 2,40 Kés



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

