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Sposob pripravy 2,4,4 trimetylpentén-3-onu
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy 2,4,4~trimetylpentén~
3-0nu.

PodTa PV 7270 je moZné pripravit 2,4,4-trimetylpentén-
3-8n vo vytaiku 8,7 % izomerizéciou 2,4,4-trimetylpentén=2,3~
oxidu v prostredi prebytku 3,0 %-ného vodného roztoku kyseli-
ny sirovej pri 90 °C, pridom hlavnym produktom su ~kte_noly.

Podstata spésobu pripravy 2,4,4—trimety1pentén~3-6nu izo~
merizédciou 2,4,4-trimetylpentan-2,3-oxidu za katalytického :
téinku kyseliny sirovej podla vyndlezu spodiva v tom, Ze sa
kyselina sirovd nanesie na silikagél, pridom molovy pomer 2,4,4-
trimetylpent4n-2,3-0xidu ku kyseline sirovej je 15 : 1 aZ 320:

1 s vyhodou 15 : 1 aZ 40 : 1 a izomerizécia prebieha pri teploe
te 10 az 50°C za mieSania v pritomnosti uhlovodikového rozpiie
tadla s vyhodou cyklohexanu do 100 %-nej konverzie 2,4,4~tri-
metylpentéin~2,3~o0xidu.

Katalyzator, ktorym je kyselina sirova na 8111kagé11. moZe
no po oddestilovani opdtovne pouzit pre dalgiu reakciu,

Kyselina sirovd je v reakénej stistave prakticky nerozpust-
né a tvori kvapalnu dvojfézovi sistavu, pridom jej tast ulpjew
va na steniach reakénej nddoby v zavislosti na intenzite a spo=-
sobe mied$ania. Napriek tomu sa vytaiky pri pouziti kyseliny si-
rovej priaznivé, dosahuji 77,5 % teorie 2,4,4~trimetylpenténe
3-0nu,

Zv§Senie vytaiku na 83,1 % teorie je moZno dosiahnut v
pripade viazania kyseliny sirovej na vhodn§ nosi&, napr. sili=-
kagél.
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Mnozstvo kyseliny sirovej, silikagélu a jeho zrnenie sa
riadi zasadou zachovania sypkosti katalyzatora, Osvedlila sa
koncentracia 50 % hm. kyseliny sirovej na silikagéli zrnenia
0,07 a% 0,16 mm. Takto pripraveny katalyzdtor je silne hygro-
skopicky, musi sa rychlo navazovat, preniest do vybratej ban-
ky a prevrstvit rozpiustadlom, Katalyzator neulpieva na stenach
banky a pri miedani je dobre rozptyleny v zmesi. Nedostatoéné
mnoZstvo katalyzdtora mad za ndsledok nelimerné predfienie reak-
énej doby spolu so vznikom neziaducich produktov, Je vyhodné
reakciu okamZite ukondit po tiplnej konverzii 2,4,4-trimetyl-
pentan-2,3-oxidu a zalat s izoldciou, ktorid nepritomnost 2,4,4-
trimetylpentéin=2,3-oxidu ulahéuje, V pripade pripravy vicSie~
ho mnoZstva 2,4,4-trimety1pentén~3—5nu je moZiné do reakénej
sistavy pridévat 2,4,4-trimetylpentén~2,3-oxid po &astiach.

Ako rozpi$tadlo moZno pouZit uhlovodiky, potaZne ich zme=~
si, ktoré st v reakinom prostredi dostatolne stale /osvedéil sa
cyklohexan/, ktoré sddasne sluZia na feguléciu'tepelného reZi=
mu. Rozpistadla ako voda, éter, alkoholy, karboxylové kyseliny
zniZuja vytaiky produktu a extrahuju kyselinu sirovi zo sili~
kagélu, Pou%?ity katalyzétor mierne stmavne, nestrati vSak pd-
vodnti aktivitu a zachovd si pdvodni zrnitost, tvorba Zivic,
ktora je priéinou zmeny zafarbenia katalyzétora zdvisi na tep~-
lote a pritomnosti alkenickych neéistét, ktoré polymerizuji
na povrchu katalyzétora a st prifinou zlepovania éastic kataly-
zatorae.

Priklad 1

V 250 ml Erlenmayerovej banke s magnetickym mieSadlom, ohrevom,
teplomerom, spdtnym chladidom a zariadenim na odber vzoriek sa
zmieSa 0,9 g 93 %-nej kyseliny sirovej, 60 ml cyklohexédnu a 20
g 2,4,4~trimetylpentdn=2,3=oxidu pri teplote 10 °C. za mieSania
stipne teplota na 40 °C a po 8 minitach reakénd zmes sa neutra-
lizuje vodnym roztokom hydrouhliditanu sodného, vysusi sa bez~
vodym siranom sodnym. Analyzuje sa metodou plynovej chromato=
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Vzorka obsahovala : 77,5 % hm. 2, 4, 4-trimetylpentén-3-onu
0,2 % hm, 4,4-dimetyl~2-metylénpentén-
' 3-0nu -
19,0 % hm. 2,5-izobutyl-2-izopropyl-33
‘ - dimetyl-l,3-dioxolanu a
3,3 % hm, neidentifikovanych latok,

Konverzia 2,4,4~trimetylpentén~2;3~oxidu bola uplné,

Priklad 2

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom, %e nédsadu tvori 0,1 g

silikagélu s obsahom 48 % hm. kyseliny sirovej, 60 m) cyklohex4-
nu a 20 g 2,4,4-trimetylpentéin-2,3-o0xidu pri poéiatodnej teplo=
te 20 °C, PO 52 mindtach vzorka obsahovala ‘ |

43,5 % hm, 2,4,4-trimetylpentén-2,3-oxidu

39,6 % hm. 2,4, 4-trimetylpent4n-3-nu

1,0 % hm, 2,5—izobuty1~2-izopropyl-3,3-dimety1-1,3-dioxolénu
a 15,9 % hm, neidentifikovanych latok.

- Priklad 3

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom, Ze nasadu tvori 1,0 g
silikagélu s obsahom 48 % hm. kyseliny sirovej, 60 ml cyklohexanu
a 20 g 2,4,4~trimetylpentén~8,3~oxidu pri podiatodnej teplote

20 °c, ktor4d v priebehu 2 mindt vystapila na 40 °C, ¢im bola
reakcia ukonéené.

Vzorka obsahovala :

83 % hm, 2,4,4-trimetylpentén-3?5nu

0,2 % hm, 4;4~dimety1~2-metylénpentén-3-olu

0,4 % hm, 2,SAizobuty1é2eizopropy1-3,34dimetyl—l,3-dioxolénu
a 16,3 % hm. neidentifikovanych latoks

Konverzia 2,4,4étrimety1pentén-2,3-oxidu'bola iplné,
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Spdsob pripravy 2,4,4~trimetylpentén-3-6nu izomerizaciou
2,4,4-trimetylpbntég;2,3-oxidu za katalytického Gdinku kyseli-
‘ny sirovej vyznadeny tym, Ze kyselina sirovd sa nanesie na si-
likagél, pridom mélovy pomer 2,4,4-trimetylpentén-2,3-oxidu
ku kyseline sirovej je 15 : 1 aZ 320 : 1 s vyhodou 15 : 1 aZ
40 s 1 a\izomerizécia prebieha pri teplote 10 aZ 50 %C za miesa-
nia v pritomnosti uhXovodikového rozpistadla s vyhodou cykle-
hexandnu do 100 %-nej konverzie 2,4,4~trimetylpentén-2,3~oxidu,.
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