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Spdsob selgktivnej.hydrogenécie 3,74dimetyl—9~/2’,6’,6’-trimetyl—l’-cyklohexén-
-1?-yl/-2,7-nonedién~4-in~1,6-diolu ne 3,7-dimetyl-9-/2?,6,6°'~trimetyl-1’-cy~"
klohexén—l’—yl/-2,4,7-nonatrién-l,6fdiel o |

1
Vynédlez se tyka gpdsobu selektivnej hydrogenacle 3, 7-d1metyl-9 /2,6 6t ~trimetyl-1'-

-cyklohexen-l’-yl/-2 7-nonadién-4~in~-1,6~diolu vzorca I na 3, 7-dimetyl—9 ~/2,6,6"-trime=
tyl—l’-cyklohexén—l’-yl/-2 4, 7-nonatrién-l,6-~diocl vzorca 11

_H>
katalyzdtor

1/

CHj ' _
Doposial sa tato hydrogenacla priemyselne prevédza pouz1t1m katalyzatora palddia na

uhllcltane vapenatom, otréveného octanom olovnatym a chinolinom. /Lindlar H., Helv.Chlm.
‘Acta, 35,446, 1952/. Pouzmtle tohoto katalyzatora je velmi nakladne a vyZaduje regeneraciu
palddia. Preto boli hladané nové katalyzdtory na bdze dostupnejsich kovov, ako je Zelezo,

zinok, nikel, avdak ani v jednom pripa&e nebol ndjdeny kgxalyzétor! pouZiteIny pre vyssie

206798 .



Auvedenu selektivnu hydrogendciu. ) ’ .

Selektivnu -hydrogéndciu zluceniny vzorca I na zluceninu vzorce II' je moZné podIa vy—
ndlezu uskutocn;ﬁ tak, Ze sa hydrogenacia robi s katalyzétorom,,pripravenym z octanu nikel-
‘natého pdsobenim natrlumborhydridu v proetredl alkoholu s 1 aZ 3-at6mami'uhlika, vo vode
-alebo v zmesi vody a alkoholu s 1 &% 3 atomami uhlike, v molérnoﬁ pomere nétriumbSrhydridu
k octanu gikelnafému 0,5:1 e% 4:1, popripade v pritomnosti uhliditanu vépenatého,.a prida-
nim roztoku octanu olovnetdho vo vode, v molérnom pomere octanu olovnatého k octanu nikel-
netému 1:7 a% 1:13, v prostredi alkoholov s 1 a%¥ 3 atomami uhlika alebo v benzine.>

Predmet vyndlezu objashujd 3 priklady bez toho, Ze by sa na ne vylu¥ne obmedzovali.

s

Priklad 1

Do 2 litrového skleneného sutokldvu sa nesaje 3, 11 g /12,5 mmol/ octanu nikelnatého
rozpusteného v 200 ml 99,8 %-ného etanolu & autokldv sa preplachne 2-krdt dusikom, 3- krét
vodikom & nakoniec se vyevaekuuje. Za intenzivneho mieSania sa nasaje 0,98 g /25mmol/ né-
triumborhydrldu v 100 m1v99,8 %-ného etanqlu, Po platich mindtach sa k roztoku pridd 0,55 g
/1,45 mmol/ octanu olovnatého v 20vml vody..K pripra#enému katalyzdtoru sa pridd 120 4
/400 mmo;/ zligeniny vzoréﬁ I v 130 m1.99,8 %~-ného etanolu. Hydrogeqécia sa robl pri tla~
ku &odika 13,33 kPa. Po-spotrebpvani 1 ekvivalentu vodike éoklesne Jeho odber na 1/30 po-
diatodného odberu a hydrogendcia sa ukon¥i, Po odfiltrovent katelyzétora sa oddestiluje
rozpdé#adlo‘a ziska sa odparok, obsahujicli 85 % zli8eniny wmorea II.

~ Prikled 2

Postupuje sa podla prikledu 1 s tym rozdielom,'ZE'k roztoku ocfanu‘nikelnamého sa
‘pridd 14 g uhliditanu vépenatého. Po skondeni hydrogendcie sa autokldv vypléchne‘dqsikom
e ketalyzdtor sa nechd 1 hodinu sedimentovat. Potom sa vrstva hydrogendtu nad katalyzd-
torom vytladi dusikom, rozpiitadlo sa oddestiluje & ziska se ‘odparok obsahujﬁpi,SB.% zli~
3eniny vzorca II. Ku katalyzdtoru v autékléve,sa pridé &algivfoztok zLﬁéeniny vzorca I &

hydrogendcia sa opakuje. - , !

Priklad 3

Postupuje sa podla prikladu 1 alebo 2 s tym rozdielom, %e pripraveny katalyzdtor sa
dekantuje 3-kréf benzinom. Ku katalyzdtoru sa pridd 120 g zld8eniny vzorca I /400 ol /

v 500 ml benzinu. Ziska sa zlidenina vzorca II vo vytaZku 83 a% 85 %, .

PREDMET'VYNKLEZU

Spésob selektivnej hydrogenécié 3,7~dimetyl-9-/2",6" 6'-trimetyl-l’-cyklohexén¥l'
~yl/=2, 7-nonad1en-4 in-1, 6-diolu ne 3, 7-dimetyl-9 /2"6' 6'-trimetyl 1'=cyklohexén=1’~yl/~

-2,4, 7—nonatrlen-l 6—d101, vyznaéuau01 sa tym, ze s8 hydrogenacia rob1 <] katalyzatorom,



pripravenym z octanu nikelnatého pasobenim‘nétriumbérhydfidu'v prostigdiAalkoholu s l'ai
3 atémami ahlika, vo vode alebo v zmesi vody a alkoholu s 1 a% 3 atomami uhlike, v moldr--
nom pomere nétfiumﬁérhydridu k octanu nikelnatému 0,5£1>aé 431, popripade'v pritomnosti .

* uhliditenu vépenatého, a pridanim roztoku octanu olovnatého vo vode, v molérnom pomeie

octanu olovnatého ku octanu nikelnatému 1:7 a¥ 1:13, v prostredf alkoholov s 1 &% 3 atdma-
mi uhlike alebo v benzine.
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