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(54) Zpiisob vyroby 2-alkylindanu

1

Predmétem vynélezu je zplsob v§roby 2-
-alkylindanu.

7 dosavadniho stavu techniky jsou znamy
postupy podle US patenti 3668241 a
3078 319, jakoZ i publikace od Bengt Wes-
slena, Zddnd z tdchto praci se v8ak netyk4
zplsobu pripravy sloulenin, jeZ 1ze vyrobit
zplisobem podle vynédlezu. Rovn&Z Z4dnéa z
téchto publikacf sama o sob& nepopisuje
souhrn jednotlivych stupii, tvoficich zpd-
sob podle vynélezu.

Zplisoby podle vyndlezu je obzviasté vy-
hodny v primyslovém méfitku pro svou
jednoduchost, nizky pocet pracovnich stup-
il a vynikajici vytdzky.

2-alkylindan®i, pfipravenych zpiisobem
podle vyndlezu, je moZno pouZit zejména
jako cennych meziprodukt pFi vyrobé pro-
tizané&tlivych 1é¢iv, jejichZ vyroba je pred-
métem &s. patentu &. 204 995.

Zptisob podle vynélezu k vyrob& 2-alkyl-
indanit obecného vzorce I
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kde

R znamend alkylovou skupinu s 1 aZ 5
atomy uhliku v pfimém nebo rozvétveném
Fetézci nebo cykloalkylovou skupinu se 3
aZ 7 atomy uhlikuy,
se vyznaduje tim, Ze se

a) kondenzule aromaticky keton obecné-
ho vzorce 11

Q
C- CHzR

1' (e
kde

R mé vy38e uvedeny vyznam,
s formaldehydem nebo prekursorem form-
aldehydu v zésaditém prostfedi v polarnim

organickém rozpoustddlie za ziskéni keto-
alkoholu obecného vzorce III

9
@—C- CH-R
CH,0H
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kde
R mé vy8e uvedeny vyznam,

nadeZ se

b) uvedeny ketoalkohol obecného vzorce
ITI cyklizuje v prostiedi kyseliny sirové ne-
bo kyseliny polyfosforeéné za ziskéni inda-
nonu obecného vzorce IV

-

kde
R m4 vy3e uvedeny vyznam, a

c) tento indanon obecného vzorce IV se
- zredukuje Clemmensenovou nebo Wolff-KiZ-
nérovou metodou nebo katalytickou hydro-
genaci za ziskdni poZadovaného 2-alkylin-
danu.

PouZiti poldrniho organického rozpous-
tédla, jako je napiiklad tetrahydrofuran, di-
methylformamid, hexamethylfosfortriamid
a dimethylsulfoxid, ve stupni a) kondenza-
ce zplisobu podle vyndlezu umoZiiuje ze-
jména zvysit vyt&Zek a snfZit — p¥i ostat-
nich nezmé&n&nych podminkdch — mnoZstvi
pouZitého vychoziho ketonu.

Vyhodnym organickym poldrnim rozpous-
tédlem je dimethylsulfoxid.

P¥i provddéni stupné a) je mo¥no pouZit
jak formaldehydu, tak i ,trioxymethylenu’,
ktery je cyklickym trimerem formaldehydu.

Zplisob podle vynélezu je obzvla§td vhod-
- ny pro pfipravu 2-alkyl-indanfi, u nich# al-
kylovym zbytkem je ethylovy nebo isopro-
pylovy zbytek. L R :

Silnou kyselinou, pouZitou ve stupni b),
miiZe byt zejména kyselina sirovd nebo ky-
~-selina polyfosfore&na. o

Redukce ve stupni c) se miaZe provadét
klasickou reakci Clemmensenovou nebo
Wolff-KiZnérovou nebo katalytickou hydro-
genaci indanonu obecného vzorce IV.

K vytvofeni zdsaditého prost¥edi ve stup-
ni a) je moZno pouZit napiiklad hydroxidu
sodného, hydroxidu draselného, alkoholéd-
tu, kvarterniho hydroxidu amonného, uhli-
gitanu atd.

Prekursorem formaldehydu se rozumi
polykondenzovand forma formaldehydu,
kterd za podminek ve stupni a) uvoliiuje
. formaldehyd, jako je tomu nap¥iklad u jiZ
v§3e uvedeného trioxymethylenu.

.~ Zpiisob podle vyndlezu je bliZe objasn&n

v ddle wuvedenych piikladech proveden,
které vSak jeho rozsah nijak neomezuiji.

Pi¥iklad 1

2-isopropyl-1-fenylpropan-3-ol-1-on
obecného vzorce III, kde R znamend iso-
propylovy zbytek -

L

4

K roztoku 1800 g isovalerofenonu a 333 g
trioxymethylenu v 550 ml dimethylsulfoxi-
du se pFikape pii teploté 20°C 184 ml nor-
méalniho ethanolického roztoku hydroxidu
draselného. Teplota reakéniho prostiedi se
postupné zvysi ze 20 na 45°C a roztok se
vylifi. Po skonfeni pridavku se reak&ni
sm&s michd po 3 hodiny, pfiemZ reakéni
teplota klesne na teplotu okoli. Smés se po-
nechd stat pfes noc, nafeZ se pridd smés
vody a ledu a reakéni smés se extrahuje e-
therem. Etherovd féze se tfikrdt promyije
vodou a pak se vysuSi siranem sodnym. E-
ther se odpa¥l za sniZeného tlaku, ¢imZ se
ziskd 2066 g 2-isopropyl-1-fenylpropan-3-ol-
-l-onu v podobé bilych krystalli o teplotd
tdni 46 aZ 48 °C. Tohoto ketoalkoholu se po-
uZije bez jakéhokoliv €ist&ni v dalSich stup-
nich, je v3ak nicmén& moZné ho pop¥ipads
pfedestilovat. Teplofa varu za tlaku 266 Pa
je 145 aZ 150 °C. VytéZek &ini 97 % teorie:

Priklad 2

2-Ethyl-1-fenylpropan-3-ol-1-on obecného
vzorce III, kde R znamend ethylovy zbytek

Postupem podle piikladu 1, aviak za po-
uZiti 200 g butyrofenonu se ziskd 232 g 2-
-ethyl-1-fenylpropan-3-ol-1-onu o teplots va-
ru v rozmezi 135 aZ 140°C za tlaku 266 Pa.
VytdZek &ini 96 % teorie.

Prfiklad 3

2-Isopropylindan-1-on obecného vzorce IV,
kde R znamend isopropylovy zbytek

100 g 2-isopropyl-1-fenylpropan-3-ol-1-
onu se prikape b&hem 15 minut za intenziv-
niho michédni, pfitemZ teplota se udrZuje
pod 60°C, ke 220 ml koncentrované kyseli-
ny sirové o hustot& 1,84. Po skonCeni pfi-

- davku se smé&s ochlad{ na teplotu pod 50°C

a v michdni se pokraduje, p¥iemZ se teplo-
ta- reakdni smési postupn# sniZi na teplotu
okoli, Pak se reakéni smés vlije na rozdr-
ceny led a extrahuje etherem.

Vytvori se zbytek, ktery zlistane suspen-
dovén v etheru. Tento zbytek se odstrani de-
kantaci a etherovd fdze se promyje postup-
né nasycenym vodnym roztokem chloridu
sodného, 5% roztokem hydroxidu sodného,
a opét nasycenym vodnym roztokem chlo-
ridu sodného.

Pak se etherova faze vysu$i a zahusti za
sniZeného tlaku. Tim se ziskd zbytek v mnoZ-
stvi 83,8 g (vytdZek 92 % teorie), ktery se
podrobi destilaci za sniZeného tlaku. Po des-
tilaci zbyva 79 g (vyt&€Zek 87 % teorie) d&is-
tého 2-isopropylindan-l-onu o teploté varu
135 °C za tlaku 1596 Pa.

Pfiklad 4

2-Ethylindan-1-on obecného vzorce IV, kde
R znamen4 ethylovy zbytek
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Postupem podle piikladu 3, avSak za po-
uZiti 100 g 2-ethyl-1-fenylpropan-3-ol-1-
-onu jako vychozi latky se ziskd 84,5 g 2-
-ethylindan-1-onu o teplot& varu 144°C za
tlaku 2394 Pa. VytdZek odpovida 94 % teo-
rie.

P¥iklad 5

2-Isopropylindan obecného vzorce I, kde R
znamend isopropylovy zbytek

S 1

Smés 520 g Zn, 52 g HgClz, 520 ml desti-
lované vody a 26 ml koncentrované kyseli-
ny chlorovodikové se michd 5 minut. Po
skondeni michani se smds dekantuje. Ke sli-
ting se pak za intenzivniho michani ptida
330 ml destilované vody a 520 ml koncen-
trované kyseliny chlorovodikové, naceZ se
zahFivd pod zp&tnym chladifem.

"Za diikkladného michédni se pak k reakni
smési prikape roztok 468 g 2-isopropylin-
dan-1-onu v 520 ml ethanolu. Reakce se ne-
cha probihat 3 hodiny pod zpétnym chladi-
tem. Poté se v malych davkéach pridd 520 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové av

zahfivani pod zpétnym chladiée&nY se pokra-
Cuje po dalsi 3 hodiny. |

Ke konci téchto 3 hodin se znovu v ma-
Iych davkach pFidd 520 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové a smés se zahfivd
pod zpétnym chladi¢em znovu po 3 hodiny.
Pak se reaktni smds ochladi, ziedi smési
vody a ledu a produkt se vyextrahuje ethe-
rem, ktery se promyje vodou, 5% roztokem
hydroxidu sodného a znovu vodou. Po vy-
sufeni siranem sodnym a odpaFeni etheru
se ziskd 463 g zbytku, ktery se podrobi
frakcionované destilaci za sniZeného tlaku.
Tim se ziskd 381,1 g 2-isopropylindanu, kte-
r§ krystaluje v podob& bilych jehlitek o
teplotd téni 42°C. Teplota varu za tlaku
1330 Pa je v rozmezi 118 aZ 120°C.

Piiklad 6

2-Ethylindan obecného vzorce I, kde R zna-
mend ethylovy zbytek

Postupem podle bodu 53, av3ak za pouZiti
119,2 g 2-ethylindan-1-onu jako vychozi lat-
ky se po destilaci za sniZeného tlaku ziskd
98,5 g 2-ethylindanu o teploté varu 97 aZ
100 °C za tlaku 1728 Pa.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpiisob vyroby 2-alkylindanu obecného
vzorce I

(1

kde

R znamend alkylovou skupinu s 1 aZ 5
atomy uhliku v pifmém nebo rozvétveném

Fetézci nebo cykloalkylovou skupinu se 3 .

az 7 atomy uhliku,
vyznadujici se tim, Ze se

kondenzuje aromaticky keton obecného
vzorce 11 '
9
C- CHzR
i (1
kde

R mé vySe uvedeny vyznam,
s formaldehydem nebo trioxymethylenem v
zdsaditém prostfedi v poldrnim organickém
rozpoustédle,
ziskany ketoalkohol obecného vzorce III

0
C- CH-R
~ CH,O0H
(1)
kde

R mé vySe uvedeny vyznam
se cyklizuje v prostfedi kyseliny sirové ne-
ho kyseliny polyfosfore€né,
nateZ se ziskany indanon obecného vzor-
ce IV

0

(1V)
kde

R maé vySe uvedeny vyznam,
zredukuje Clemmensenovou nebo Wolff-KiZ-
nérovou reakci nebo katalytickou hydroge-
naci za vzniku 2-alkylindanu obecného vzor-
ce L.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznatujici se
tim, %e jako poldrniho organického roz-
poustédla se pfi kondenzaci ketonu obec-
ného vzorce II pouZije pyridinu, tetrahyd-
rofuranu, dimethylformamidu, hexamethyl-
fosfortriamidu nebo dimethylsulfoxidu.

Severografia, n. p., zavod 7, Most
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