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{64) Zpusob ptipravy smési allylbenzenu a 3-fenyipropanalu

. Vynéleg se tykd pfipravy sm¥si allylbenze-
nu a 3-fenylpropanalu katalytickym Stépenim
4=-fenyl-1,3-dioxanu na ka gdtorech na bdszi
841 pfi teplot¥ 240 aX 300 "C, 3~Fenylpro-
penal nachézi poufitf{ v parfumdfském a far-

mauceutickém primyslu. Lbensen je mezi-~
produktem pro vyrobu Ffady farsaucetickych
prepardtl.
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Vyndlez se tyké zplsobu p¥ipravy smési allylbenzenu s 3-fenylpropsnalu. 3-Fenylpropa=
nel nachdzi pouziti preéevsim v parfunéiském a farmaceutickém primyslu. Allylbenzen nachd-
z1 pouzitf jako meziprodukt pro synthézu fermaceutickych prepardti. .

- Allylbenzen se vyrdbi prevéind Friedel-Craftsovou reskc{ z benzenu a allylalkoholu,
co? je popsdno napfikled v pracech Hustona a Segera v J. Amer. Chem. Soc. 48, 1957 (1926),
Simonse & Archens v J. Amer. Chem. Soc. 61, 1521 (1939), Kenna a Sowy v J. Amer. Chem.
Soc. 59, 470 (1937), nebo reakci fenylmsgnesiumbromidu & alkylbromidem, jak popisujl
Ochiasi Masahito & Arimoto liasao v Tetrahedron Lett. 22, 4491 (1981).

Tyto reekce jsou obti¥né, resultuje pfi nich velké mnoZstvi pevnych odpadd, jsou nd-
ro¥né i na zefizeni. Hydroformylace styrenu, provéddéné napfiklaed podle francouzského pa-
tentu 2 015 475, vede ke smdsi &~ a O-fenylpropenald, resp. pfi{sludnfch alkohold, vy¥adu-
je prdci za vysokého tlaku a poulivé drahych katelyzdtord.

Nevyhody vySe popsanych zpisobl vyroby allylbenzénu a 3=fenylpropanalu prakticky
odstraﬁude zpisob jejich p¥ipravy podle tohoto ﬁynélezu,‘jghoz pqqspatgAgggggyé.v tom, Ze
se 4-fenyl=1,3-dioxan podrobi katalytickému Zt3peni na ketelyzdtorech ne bézi oxidu mé&ng-v
tého, zine¥natého, hlinitého a chromitého, piipadnd jejich sm¥si pri teplotd 240 az 300 °c.
Vyroba allylbenzenu a 3-fenylpropenalu p¥imo ze 4~-fenyl-1,3-dioxenu mé vyhodu v tom, z; JQV

jednoatupﬁové. 3-fenylpropanal se ze sm¥si izoluje destilaci.

Vyndlez je bliZe objasndn v ndsledujfcich p¥ikladech konkrétniho provedeni.

P¥F¥iklad 1

Reaktor byl tvofen sklennou trubkou /7 x 450 ma/, umf sténou ve vzdusném plésti, vy-
hi*{vaném elektrickou spirdlou. Teplota byla regulovéné pomoct ¥idiciho termo¥dldnku Fe-Ko
regulétorem Term 80, mdrny termo¥lének /rovnd% Fe-ko/ byl umistén na st3nd reaktoru ve
sthedu katalytického lofe. Teplota kolisala v rozmezi + 1 °C.

Nad katalytickym loZem byla umist¥na vrstva sklendnfch kuliBek, na kterych dochézelo
k odpaten{ a predehtdti 4-fenyl-i,3-dioxenu. Ten byl do reaktoru nastiikovén linedrnim
ddvkovaliem. Pied tim byla provedena redukce katelyzdtoru pfi 220 °c, nedprve | h sm¥s{ 90 %
dusiku & 10 % vodf{ku, poté 1 h smési 80 # dusiku a 20 % vodiku & nakonec 1 h Eistym vodikem
pri celkovém prdtoku plynu 240 ml/min.

Poté byle teplota bhem 15 min zvy¥ena na 260 Oc, pFi niZ byl katelyzdtor redukovén jes-
t$ 30 minut. Pak bylo zepolato s nast¥ikovénim 4-fenyl-i,3-dioxanu /pritok obvykle F =
= 0,9375 ml/hod/. Reak&ni smds byla zachycovéna ve vymrafovéku. Po ustdleni refimu byly
odebirdny vzorky a analyzovény plynovou chromatografii.‘

S pou¥itim ketalyzdtoru Leuna 1950, obsshujiciho CuO, Zn0 a A1203 byla St&penim 4-£f-
nyl-1,3-dioxanu pii 260 9C a Z%asovém parametru W/F = 2,88 /gKAT/gFD/.h zigkédna smés, obsa-
hujfei 42,9 % hmot. nezreagovaného 4-fenyl-1,3-dioxanu, 25,9 % hmot. 3-fenyl-propenslu,
8,3 % hmot. 3-fenyl~i-propanclu & 22,9 % hmot. allylbenzenu.

P¥r¥{klad 2

Za stejnfch podminek jako v prikladu 1 byl pro'lttpeni pou¥it katalysétor BASF - ¥ -
1154, obsehujfct m8d /sloXeni katalyzétoru vyrobce neuddvéd/. Reskini sm¥s obsahovala
48,7 % hmot. nezreagovaného 4-fenyl=1,3-dioxanu, 20 % hmot. 3-fenylpropanalu, 9,4 % hmot.
3-fenyl-i-propanolu a 21,9 % hmot. allylbenzenu.
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Priklad 3

Za stejnych podmfnek jako v p¥ikladu | byl pro 3tdpeni pouZit katalyzétor wéd na kite-
melin¥ /vyrobce Usines de Melle/. Reak¥ni sm&s obsahovala 52,8 % hmot. nezreagoveného
4-fenyl-1,3-dioxanu, 22,5 % hmot. 3-fenylpropanalu, 5 % hmot. 3-fenyl-1-~propanolu, 3,5 %
hmot. allylbenzenu a 16,2 % hmot. styrenu.

Pr{iklad ¢4

Za stejnych podminek jako v p¥fkladu 1 byl pro St&peni pou%it katalyzétor Harshaw
Cu 0203, obsshujfcf 80 % hmot. Cu0 a 20 % hmot. Cr203. V§td%ek allylbenzenu byl 61 % hmot.,
10 % hmot. 3~-fenylpropanelu a 28 % hmot. 3-fenylpropanolu.
Pri{klad 5 ~

Ze stejnych podminek jako v p¥{kladu 1| byl pro 8t&peni pouZit katalyzétor BASF - X 310

sloZeny z Cu0, Zn0, A1203, Cr203. Byl ziskén allylbenzen v 99 % hmot. vytssku, ddle
0,5 % hmot. 3-fenylpropanalu a 0,5 % 3~fenylpropanolu. '

PREDMET VvINLLEZU

Zpisob pripi'avy sm§si allylbenzenu a 3-fenylpropenelu, vyzna¥ujici se tim, Ze se
4-fenyl~1,3-dioxan podrobi katalytickému ¥t&peni ne katalyzétorech na bdzi oxidu wddnatého,
zineZnatého, hlinitého.a chromitého, pFipedn$ jejich sm&si p¥i teplotd 240 a% 300 %.
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