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Wedlug patentu Nr 23 672 przeprowa-
dza si¢ rezorcyne prawie z iloSciowa wy-
dajnoscia w dwuhydrorezorcyne przez ka-
talityczne uwodornienie w obecnosci przy-
najmniej jednego réwnowaznika zwiazku
mocno zasadowego.

Stwierdzono, ze sposéb ten nadaje sie¢
tez doskonale do przeprowadzenia C - al-
kylorezorcyny i C - aralkylorezorcyny w
odpowiednie cykloheksanodiony. Jako ka-
talizatory moga sluzyé metale grupy 8 u-
kladu okresowego. Droga ta jest szczegél-
nie dogodna przy otrzymywaniu pochod-
nych 4 - alkylowych wzglednie 4 - aralky-
lowych, poniewaz 4 - alkylorezorcyna jest

tatwo dostgpna wedlug ogoélnie stosowanej
metody Clemmensena (Berichte der Deut-
schen Chemischen Gesellschaft 46, 1913,
str. 1837), podczas gdy dotychczas znane
sposcby syntetyczne prowadza przede
wszystkim do pochodnych cykloheksano-
dionéw, ktére posiadaja podstawiona gru-
pe w pozycji 5 (Liebig’s Annalen der Che-
mie, tom 294, 1897, str. 255 — 56).

Wedlug patentu niemieckiego Nr
571 972 mozna uwodorni¢ katalitycznie fe-
nole w postaci ich soli alkalicznych, przy
czym dolaczonych zostaje 6 atoméw wo-
doru i tworza si¢ cykloheksanole nieroz-
puszczalne w zasadach.
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Q ile oprécz grupy wodorotlenowej
znajduje si¢ w rdzeniu drugi podstawnik,
to sprzyja on tworzeniu si¢ transizome-
rycznych heksahydrofenoli. Przy uwodor-
nianiu alkylorezorcyny w obecnosci silnie
zasadowo reagujacych zwiazkéw tworza
si¢ rozpuszczalne w zasadach cykloheksa-
nodiony, przy czym reakcja koriczy sig zu-
pelnie po przylaczeniu tylko dwéch ato-
méw wodoru. Oprécz tego, konieczna tem-
peratura jest przynajmniej o 100°C mniz-
sza niz w omawianym patencie.

Zwiazki otrzymane wedlug sposobu ni-
niejszego sa bardze czynne chemicznie.
Stuiy one jako pélprodukty do otrzymy-
wania preparatéw farmaceutycznych.

Przyktad I. 214 czesci wagowych 2,4-
dwuoksydwufenyloetanu (4 - fenyloetylo-
rezorcyny) i 40 czesci wagowych wodoro-
tlenku sodu rozpuszcza sie¢ w 700 czesciach
wagowych wody. Po dodaniu 5 czesci wago-
wych katalizatora miklowego otrzymanego
z mieszaniny réwnych czesci weglanu ni-
klu i ziemi okrzemkowej traktowanej przez
7 godzin wodorem w 500°C uwodornia sig
w autoklawie wodorem pod ciénieniem 15
atmosfer i w temperaturze 80°C. Gdy przy-
laczanie wodoru zostanie ukosiczone, go-
racy jeszcze roztwér odsacza sie od ka-
talizatora i straca rozciericzonym kwasem.

4 - fenyloetylodwuhydrorezorcyna two-
rzy bezbarwne krysztaly o punkcie topnie-
nia 126°C; jest ona trudno rozpuszczalna
w wodzie, latwo w roztworze sody i w roz-
puszczalnikach organicznych; jej sél wap-
niowa jest trudno rozpuszczalna w wodzie.
Wydajnosé wynosi 95% ilosci teoretycz-
nej.

Przyktad II. 192 cze$ci wagowe 4 -
heksylorezorcyny rozpuszcza sie w 400

czgsciach wagowych 10% -owego lugu so-

dowego i zadaje 2 cze$ciami wagowymi ni-
klu w postaci katalizatora niklowego o-
trzymanego wedlug Kelbera (Berichte der
Deutschen Chemischen Gesellschaft 49,

o kwasu siarkowego.

1916, str. 55, wzglednie str. 60 ustep ostat-
ni) i uwodornia wodorem pod ci$nieniem
20 atmosfer w temperaturze 90°C. Po przy-
taczeniu 1 mola wodoru reakcja jest skori-
czona. Roztwér. uwolniony od katalizato-
ra wlewa sie d'ob 1000 czesci wagowych
9% -owego kwasu octowego, przy czym wy-
dziela si¢ 4 - heksylodwuhydrorezorcyna.

4 - heksylodwuhydrorezorcyna tworzy
przy krystalizacji z rozciericzonego alko-
holu bezbarwne platki, z estru octowego
za$ — grube krysztalty o punkdie topnienia
64°C trudno rozpuszczalne w wodzie, la-
two — w roztworze sedy i rozpuszczalni-
kach organiczirych, Wydajnosé wynosi 969
ilodci teoretycznej.

Przyktad III. 152 czesci wagowe 4 -
propylorezorcyny, 29 czeéci wagowych
tlenku wapnia, 400 czesci wagowych wody
i 4 czesci wagowe katalizatora niklowego
otrzymanego z mieszaniny réwnych czesci
weglanu niklu i ziemi okrzemkowej przez
T-io godzinne traktowanie wodorem w tem-
peraturze 500°C uwodornia sie wodorem
w autoklawie w temperaturze 80°C pod
ci$nieniem 15 atmosfer. Po ukoriczeniu
przylaczania wodoru odsacza sie kataliza-
tor, a przesacz zadaje rozciericzonym kwa-
sem do reakcji stabo kwasnej na kongo.
Wypadajaca 4 - propylodwuhydrorezorcy-
ne zbiera sie i krystalizuje z rozciericzone-
go alkoholu lub estru octowego. Zwiazek
ten tworzy bezbarwne krysztaly o punkcie
topnienia 70°C . trudno rozpuszczalne w
wodzie, a tatwo rozpuszczalne w rozpu-
szczalnikach organicznych. Wydajnosé wy-
nosi 90% ilosci teoretycznej.

Przyktad IV. 192 czesci wagowe 4 -
cykloheksylorezorcyny rozpuszcza sie w
600 czesciach wagowych 7% -owego lugu
sodowego i uwodornia w sposéb wskazany
w przyktadach poprzednich. Po odsacze-
niu katalizatora rozciericza sie 600 czescia-
mi wagowymi alkoholu i wlewa si¢ mie-
szajac do 2000 czeéci wagowych 5% -owe-
Proszkowaty osad



krystalizuje si¢ po wysuszeniu z estru oc-
towego.

4 - cykloheksylodwuhydrorezorcyna
tworzy bezbarwne krysztaly o punkcie top-
nienia 149°C, trudno rozpuszcza si¢ w wo-
dzie, tatwo za§ — w rozpuszczalnikach or-
ganicznych. S6l sodowa jest latwo rozpu-
szczalna w wodzie. Wydajnosé wynosi 90%
ilosci teoretyczne;j.

Przyklad V. 138 czesci wagowych ety-
lorezorcyny i 28 czesci wagowych tlenku
wapnia wstrzasa sie razem z 400 cze$cia-
mi wagowymi wody i 1 czescia wagowa
palladu (straconego ma weglu) wraz z wo-
dorem pod cisnieniem atmosferycznym.
Przylaczanie wodoru nastepuje powoli juz
w temperaturze pokojowej, a przez ogrza-
nie do 45° — 50°C zostaje doprowadzone
do korica. Roztwér uwolniony od katali-
zatora steza sie pod zmniejszonym ci$nie-
niem do potowy objetosci i nastepnie stra-
ca rozciericzonym kwasem w temperaturze
najwyzej + 5°C.

4 - etylocykloheksanodion - 1,3 tworzy
bezbarwne krysztaly o punkcie topnienia
109°C; rozpuszcza sie on latwo w rozpu-
szczalnikach organicznych, a takie w wo-
dzie w nieznacznych ilosciach. Wydajnosé
wynosi 82% ilosci teoretycznej.

Przyklad VI. 200 czesci
benzylorezorcyny i 34 czeéci wagowe me-
tyloaminy w 800 czesciach wagowych wo-
dy zadaje sie 5 czeéciami wagowymi kata-
lizatora niklowego otrzymanego w sposéb
podany w przykladzie I i traktuje si¢ wo-

wagowych -

dorem pod; ci$énieniem 15 — 20 atmosfer w
temperaturze 80° — 90°C az do ukoricze-
nia przylaczania wodoru. Z przesaczu wy-
traca si¢ kwasem octowym 4 - benzylocy-
kloheksanodion - 1,3; tworzy on bezbarwne
krysztaly o punkcie topnienia 110°C; jest
trudno rozpuszczalny w wodzie, atwo —
w rozpuszczalnikach organicznych. Wydaj-
no$é¢ wynosi 96% ilosci teoretyczne;j.

Przyktad VII. 20 czeéci wagowych
benzylorezorcyny zadaje si¢ 8 cze$ciami
wagowymi dwuetyloaminy w 200 czesciach
wagowych wody i 0,2 czeéci wagowych pla-
tyny (straconej na weglu) i traktuje wo-
dorem w temperaturze 50°C pod cisnie-
niem 5 — 10 atmosfer. Po ukoficzeniu
przylaczania wodoru odsacza sie katali-
zator i wytraca kwasem z przesaczu utwo-
rzony benzylocykloheksanodion - 1,3. Pro-
dukt jest identyczny z produktem wedlug
przykladu VI. Wydajnos¢ wynosi 96%
ilogci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb wytwarzania dwuhydrorezor-
cyn wedlug patentu Nr 23 672, znamienny
tym, ze jako material wyjSciowy stosuje
si¢ roztwér C - alkylo- i C - aralkylorezor-
cyn.

F. Hoffmann-LaRoche & Co.
Aktiengesellschaft.
Zastepca: Inz. Cz. Raczynski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego i Ski, Warszawa.
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