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Vynélez se tyké zplisobu vyroby 3-fenoxy-
benzaldehydd z 3-fenoxybenzylalkohold; po-
pfipad& z 3-fenoxybemnzylchloridd.

Z DOS & 2741764 a DOS & 2704512 je
zrdmo, Ze smés’ 3-fenoxybenzylchloridu a 3-
-fenoxybenzalcliloridu lze nechat reagovat
v prvoim reakCnim stupni s amoniakemr a

formaldehydem neboc s hexamethylentetra-
minem a potom v druhém reakénimr stupni
za kyselych pedminek hydrolyzovat reakc-

v némzZ

RY a R? jsou stejné neho rozdilné a zna-
menajl vodik nebo halogen,
ktery- spoéiva: v- tom, Ze se uvedené 3-feno-

xybenzylalkoholy oxiduji' v pfitomnosti vod-

ného roztokw 2,5 aZ 10: mol kyseliny sirové,
vztazeno na 1 mol dvojchremanu alkalické-
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ni produki na 3-fenoxybenzaldehyd. V dru-
hém reakénim stupni se’ reakéni produkt z
prvniho stupné vaii v roztoku obsahujicim
vodu, kyselinu cctovou a koncentrovanou
chlorovodikovou kyselinu pod zp8tuym chla-
difem, P¥itom se vyskytujl pfi technickém
provadéni problémy s korozi

Nyni byl nalezen zpéseb vyroby 3-feno-
xybenzaldehydi =z 3-femoxybenzylalkchold
obecného vzorce I,

SCH,0H
LT

ho kovu, p¥i teplotdch od 50 do 125°C, s
vyhodou p¥Fi 80 aZ 100 °C, vodnym roztokem
dvojchromanu alkalickélio kovu, pfifemZ se
pouZiva 0,25 az.0,4 mol dvojchromanu al-
kalického kovu, vztaZeno na 1 mol benzylal-
kohola.

Postup podle vynélezu lze objasnit na
pfikladu této reakce: ~
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Halogenem pro postup podle vyndlezu
miZe byt fluor, chlor, brom nebo jod, vy-
hodné fluor nebo chior. '

3-Fenoxybenzylalkoholy pro postup podle
vynédlezu jsou zndmé a mohou se vyrédbét
vyhodn# hydrolyzou 3-fenoxybenzylchlori-
dd v rozmezi teplot od 140 do 210 °C za tla-
ku.

Postup podle vynalezu se provadl v roz-
mezi teplot od 50 do 125°C, vyhodné& od
80 do 100 °C. Postup podle vyndlezu se pro-
vadi obecné za atmosférického tlaku.

Jako priklady dvojchromanu alkalického
kovu lze uvést dvojchroman sodn? a dvoj-
chroman draselny. Samoz¥ejmé se pfi postu-
pu podle vyndlezu mohou pouZivat také
smési riznych dvojchromant.

Obecné se pro postup podle vynélezu po-
uzivd 90 aZ 130 mol, vyhodn& 105 aZ 120

mol, dvojchromanu, vztaZeno na 1 mol ben-

zylalkoholu.

Pro postup podle vyndlezu se dvojchro-
man pouZiva obecnd v 10%' aZ nasyceném
roztoku, vyhodnd ve formé 20 a% 60% roz-
toku (% hmotnostni), a to ve formé vod-
:ného reztoku.

Obsah - kyselmy sirové pFi postupu podle
-vyndlezu -miZe kolisat v Sirokych mezich.
Cini obecnd 2,5 aZ 10 mol, vyhodn& 3 aZ 7
mol, vztaZeno na 1 mol dvojchromanu.-
;Pro pestup podle vynélezu se obecnd po-
_uZiva 10 aZ 70 %, vyhodng& 20 aZ 60% (%
hmotnostni), vodné kyseliny sirové.:

Postup podle vyndlezu se provadi vyhod-
né v pritomnosti inertniho, ve vod& neroz-
pustného rozpoust8dla. Takovymi rozpous-
t8dly mohou byt napfPiklad alifatické nebo
aromatické uhlovodiky, napfiklad hexan,
isooktan, benzen, xylen nebo xyleny.

P¥i vyhodném provedem postupu podle
vynélezu se v prvnim reakénim stupni smés

3-fenoxytoluent chlorovanych v ‘postrannim.

fetdzci obecného vzorce II,

R __ R? {(1
@'0@—$~H
Ct
(i)

+ Cr‘z(SO,r)B + Nagsoh- +
+ 7 HZO

v némZ

X! znamend vodik nebo chlor a

R! a R? jsou steiné nebo rozdilné a majf
shora uvedeny vyznam,
hydrolyzuje v rozmezi teplot od 140 do 210°
Celsia za tlaku na smés obsahujici 3-fenoxy-
benzylalkoholy ‘vzorce I, kterd se potom v
druhém reakénim stupni oxiduje v pfitom-
nosti vodné kyseliny sirové v rozmezi tep-
lot od 50 do 125°C plsobenim vodného
roztoku dvojchromanu.

3-fenoxytolueny chlorované v postrannim
fetdzci jsou zndmé sloudeniny (srov. DOS

€. 2704512). Mohou se vyrab&t naptiklad

chloraci odpovidajicich 3-fenoxytoluenli v
tetrachlormethanu v pfitomnosti inicidtoru
radikdlii nebo za osvétleni. P¥i takovéto
chloraci 'se ziskd vedle 3-fenoxybenzylchlo-
ridu také 3-fenoxybenzalchlorid, nezreago-
vany 3-fenoxytoluen a poptipadé 3-fenoxy-
benzotrichlorid.

Pro postup podle vynélezu je moZné po-
uzivat tyto chioraéni smeox pmmo bez pred-
chezilho déleni.

Vyhodné se pro' postup podle vynélezu o

pouZivd 3-fenoxytoluenit chlorovanych v
postrannim Fetézci, které vznikaji tim, Ze se

-chlorace v postrannim Fetézci prerusi, kdyZ

vznikne smé&s, kterd obsahuje aZ 20 %
hmotnostnich 3-fenoxybenzalchloridu.

Hydrolyza 3-fenoxytoluend chlorovanych
v postrannim fetézci, pouZivanych podle vy-
hodného provedeni postupu podle vynélezu,
na smés obsahujici 3-fenoxybenzylalkoholy,
se muZe provddét v pfitomnosti vodnych
bazl.

Jakc vodnych bazi pro postup podle vy-
nélezu se pouZivd obecné& vodnych roztokl
a/nebo suspenzi oxidfi, hydroxidd nebo uh-
li¢itant alkalickych kovli nebo kovlt alka-
lickych zemin. Jako p¥iklady lze uvést tyto
baze: hydroxid sodny, uhli¢itan sodny, hyd-
rogenuhli¢itan sodny, hydroxid draselny, u-
hligitan draselny, hydrogenuhliitan drasel-
ny, oxid hoFefnaty, hydroxid hotfelnaty, u-
hli¢itan hofecnaty, oxid vapenaty, hydro-
xid vapenaty a uhli¢itan védpenaty. Vyhod-
nymi bézemi pro postup podle vyndlezu
jsou hydroxid sodny, uhlifitan sodny, oxid -
vapenaty a hydroxid hofe&naty.

Sloudeniny alkalickych kovii, popfFipad&

- kovii alkalickych zemin, se mohou pouZivat

jednotlivé nebo ve smési. Je také moZné
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zaCit reakci s nékterou z t&chto slouCenin
a v prabghu reakce priddvat nékterou ji-
nou z téchto slouCenin.

MneZstvi baze pro postup podle vyndlezu
miZe kolisat v Sirokych mezich. Obecné lze
pouZivat 50 aZ 150 % moldrnich, vyhodng
75 aZ 120 % moldrnich mnoZstvi bdze ekvi-
valentni obsahu chloru v postrannim Fe-
tézci v 3-fenoxybenzylchloridu,

K hydrolyze postupem podle vyndlezu se
. pouZiva obecné& 0,5 aZ 10nédsobného, vyhod-
né 1,5 aZ 4ndsobného mnoZstvi vody, vzta-
Zeno na pouZity chlorani produkt. )

P¥i vyhodném .provedeni postupu podle
vynélezu je moZné pridavat bazi nikoliv na
zagatku hydrolyzy, nybrZz teprve pozdégiji.
Tak napiiklad se pridd béaze po 50 aZ 85%
(% molarni) konverzi, vztaZeno na obsah
chloru v postrannim fetézci v 3-fenoxy-
benzylchloridu.

Je také moZné provadét hydrolyzu bez
pfidavku béze. : .

Je v3ak také moZné provadét hydrolyzu
v nékolika stupnich. Tak lze napfiklad asi
po 40 a¥ 70 % celkové konverze hydrolyzu
pferudit, vodnou fézi odstranit a dokondit
hydrolyzu za pouZiti nové vodné faze.

Hydrolyza postupem podle vynalezu se
provadi v rozmezi teplot od 140 do 210 °C,
vyhodné od 150 do 190°C. Reakce postu-
pem podle vynédlezu je obecn& ukonCena po
2 aZ 7 hodinéch.

Hydrolyza postupem podle vynélezu se
provadi pri pretlaku, obecné v rozmezi od
0,2 do 10 MPa, vyhodng& od 0,3 do 5 MPa.
Postup podle vyndlezu se provadi tfelné v
tlakové nAdob& vyhodn& v autoklavu. Po-
stup podle vynélezu se provadi vyhodné pii
tlaku reakéni smeési, ktery se v tlakové né-
dob& upravi p¥i zvolené reakéni teplotd.

Postup podle vyndlezu se miZe provadét
napfriklad timto zplisobem:

* Popfipadé se v prvnim reakénim stupni
3-fenoxytolueny ~ chlorované v postrannim
Fet&zci, voda a popiipadé bdze predloZi do
autokldvu a smés se zahPeje na reakéni tep-
lotu. Po ukonfeni reakce lze reak&ni pro-
dukt zpracovat podle znamych metod. Tak
napiiklad se vodna vrstva oddé&li od orga-
nické bdze a z organické fdze se izoluje
produkt, ktery obsahuje 3-fenoxybenzylal-
kohol. o

Tento produkt se v druhém reakénim
stupni podle vynélezu oxiduje na 3-fenoxy-
benzaldehyd.

Za tUcCelem provedeni oxidace lze 3-fene-
xybenzylalkohol michanim s vodnym roz-
- tokem chromanu emulgovat a potom se pFi-
kape kyselina sirova.

Je vSak také moZné smisit 3-fenoxyben-
zylalkohol se zFed&nou kyselinou sirovou
a potom pridat roztok chromanu.

Po ukonCeni reakce lze vznikly 3-fenoxy-
benzaldehyd extrahovat napfiklad extrakef,
vihodné inertnim, nevodnym rozpoustéd-
lem, které se popfipad& piriddva pri reakci.
Po vysuSeni extrak¢éni smési se destilac{ zis-

6
ka 3-fenoxybenzaldehyd. Je samozrejmé ta-
ké moZné izolovat aldehyd pfes odpovidaji-
ci bisulfitovy derivéat.

Je prekvapujici, Ze se postupem podle
vynalezu pomoci zndmé oxidace chroma-
nem daji z 3-fenoxybenzylalkoholu vyrobit
3-fenoxybenzaldehydy, vzhledem k tomu,
Ze z publikace Houben Weyl, sv. 7/1, str.
171 (1954) je zné&mo, Ze primdrni alkoholy,
které ve své molekule obsahuji je3té ethe-
rové skupiny, se plisobenim chromanu roz-

. kladaji. :

Postupem podle vyndlezu se mohou vy-
rabét 3-fenoxybenzaldehydy obecného vzor-
ce III, S

R! R
Lo
) P
/
H
(i)

v ndm# . .

Rl a R? jsou stejné nebo rozdilné a maji
shora uvedeny vyznam.

Vyroba 3-fenoxybenzaldehydl postupem
podle vyndlezu probihd s velkymi vyt&Zky
a bez obtiZn& zpracovatelnych vedlej§ich
produktt. S vyhodou nedochdzi pii postu-
pu podle vyndlezu k Z&adnym problémim
souvisejicim s korozi. :

3-fenoxybenzaldehyd je meziproduktem
pro vyrobu prostfedkd k ochrang rostlin
[Nachrichten aus Chemie, Technik und La-
boratorium 26, 120 (1978)1.

PFiklad 1

Hydrolyzuje se chloraéni produkt o slo-
Zeni:

nezndmé podily : 1,1 % -
3-fenoxytoluen 46,7 %
podily chlorované v jadie . 0,7 %
3-fenoxybenzylchlorid 46,9 %
neznamé podily 1,0 %
3-fenoxybenzalchlorid 3,6 %

S e

Obsah chloru v postrannim Fetszci inf
10,1 %.

150 g této chloracni smési,

37,5 g 50% hydroxidu sodného a
285 g vody .
se michd v autokldvu 3 hodiny pf¥i teplotd
180°C. Po ochlazeni se organickd faze od-
déli od vodné vrstvy a destiluje se pFes des-
tilaCni ndstavec. P¥i teploté varu aZ do 150°
Celsia/13,3 Pa se ziska 124,6 g destilatu.
Zbude 10,3 g zbytku.

Destilat m4 sloZeni:
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nezndamé podily 04 %
3-fenoxytoluen 48,9 %
podily chlorované v jadie 0,6 %
3-fenoxybenzaldehyd 4,6 %
neznamé podily 0,4 %
3-fenoxybenzylchlorid 0,2 %
3-fenoxybenzylalkohol - 449 %

P¥iklad 2

150 g chloratniho produktu o sloZeni ja-
ko v prikladu 1,

13,3 g oxidu vapenatého a
300 g vody
se michd 3 hodiny v autokldvu pri teploté
180°C. Po zpracovdni, které se provadi a-
nalogicky jako v piikladu 1, se ziska desti-
14t v mnoZstvi 124,2 g.

Ziska se 6,5 g zbytku.

SloZeni destilatu:

nezndmé podily 0,1 %
3-fenoxytoluen 51,5 %
podily chlorované v jadie 0,5 %
3-fenoxybenzaldehyd ; 3,1%
neznameé podily 0,1 %
3-fenoxybenzylchlorid 0,1 %

3-fenoxybenzylalkohol 44,6 %
Prfiklad 3

150 g. chloralni smési, kterd mé& sloZeni:

neznamé podily . 2,3%
3-fenoxytoluen 29,8 %
podily chlorované v jadfe 1,3 %
3-fenaxybenzylchlorid 55,1 %
nezndmé podily 3,0 %
3-fenoxybenzalchlorid 6,5 %

Obsah chloru v postrannim fetézci &ini
12,0 %.

10,7 g oxidu hofe&natého.a

300 g vody

. se nechd reagovat zplisobem popsanym v
prikladu 1 a potom se reak&ni smés zpra-
cuje.

Ziskany destildt mé& hmotnost 130,5 g
zbytek 55 g
SloZeni destilétu:
neznamé podily 1,2 %
3-fenoxytoluen ‘ 441 %
podily chlorované v jadfe 1,2 %
3-fenoxybenzaldehyd 3,0 %
nezndmé podily 0,6 %
3-fenoxybenzylchlorid 0,1 %
3-fenoxybenzylalkchol 49,7 %
Priklad 4
100 g chlora&ni smési o sloZeni:
nezndmé podily 1,6 %

8
p-fenoxytoluen 19,1 %
podily chlorované v jadre 1,2%
3-tenoxybenzylchlorid: 64,1 %
nezndmé podily 1,2 %
3-fenoxybenzalchlorid 12,9-%

obsah chloru v postrannim tet&zci &ini 15,9
procenta,

27,3 g uhliitanu sodného a

250 g vady

se mich& v autckldvu 3 hodiny p¥i teploté
180 °C. Po zpracovéani, jak je popséno v pfi-
kladu 1, se ziskd 77,1 g destildétu a 6,7 g
zbytku.

SlaZeni destilatu:

nezndmé podily 0,9:%
3-fenoxytoluen : 29,7 %
podily chlarované v jadre - 1,2 %
3-fenoxybenzaldehyd 11,3 %
nezndmé podily 0,6 %
3-fenoxybenzylehlorid 0,3 %
3-fenoxybenzylalkohol 55,9 %
Pifiklad 5
170 g chlora&ni smé&si.o sloZeni:

neznamé podily 0,7 %
3-fenoxy-4-fluortoluen 28,9 %
podily chloravané v jadie 0,3 %
3-fenoxy-4-fluorbenzylchlorid 63,3.%
nezndmé padily 0,5 %
3-fenoxy-4-fluarhenzalchlorid 6,3 %

obsah chloru. v postranniny Fetézci &ini: 12,4
procenta,

53 g 50% hydroxidu: sodného a

310 g vody

se v autokldvu michdé 3 hadiny p#i teploté
180°C. Po ochlazeni se orgamickéa: féze: vy-
jme toluenem a add&ii se aod: vodné vrstvy.
Po oddestilovani toluenu zhude: 149 g re-
akéniho produktu o sloZeni:

neznémé podily 0,2:%
3-fenoxy-4-fluortoluen: 39;3%
podily chlorované v jdd¥e 0,6 %
3-fenoxy-4-fluorbenzaldehyd 2,3%
neznémé podily 0,3 %
3-fenoxy-4-fluorbenzylalkohol 57,3 %

Priklad 6

Do aparatury vybavené michadlem se
piedloZi 230 g vody, 135,2 g kancentravané
kyseliny sirové a 460 g toluenu. Za intenziv-
niho michédni se p¥Fidéd 460 g smési z 3-fe-
noxybenzylalkoholw a 3-fenoxytoluenu po-
dle prikladu 4 s 55,9% obsahem: 3-fenoxy-
benzylalkoholy, . zji§ténym. plynovou chro- -
matografii, a emulze se zahfiva k varu (90°
Celsia). P¥i této teplot& se b&hem 40 minut
prikape roztok 135 g hydr&tu dvojchroma-
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nu sodného (NazCr207 X Hz20) v 92 g vody,
smés se dale mich4d 30 minut, ochladi se
a toluenova fdze se oddéli od chromovy§ch
louh@. Toluen se oddestiluje ve vakuu vod-
ni vyvévy a zbytek se destiluje ve vysokém
vakuu p#i 0,05 MPa. Ziska se 430,5 g smési
3-fenoxybenzaldehydu a 3-fenoxytoluenu s
54,6% obsahem 3-fenoxybenzaldehydu, kte-
ry byl zjist&n plynovou chromatografii.

Pfiklad 7

Do aparatury vybavené michadlem se
predloZzi 165 g vody a 132,6 g kyseliny siro-
vé. Ve zfed&né kyseliné sirové se za micha-
ni emulguje 165 g 3-fenoxybenzylalkoholu.
Emulze se zahfeje na 90 °C a p¥i této teplo-
t8 se k ni béhem 30 minut piikape roztok
87,8 g Na2Crz07 X H20 v 58,5 g vody. Re-
akéni smés se michd dale 30 minut a po-
tom se reakfni produkt extrahuje 165 g
toluenu z chromového louhu. Toluen 'se od-
paFi ve vakuu vodni vyvévy a zbytek se
destiluje ve vysokém vakuu. Ziskd se 132,2
gramu bezbarvého 3-fenoxybenzaldehydu o

tistot® 98,2 %, kterd byla zjistdna plynovou ‘

chromatografu
P¥iklad 8

294 g smési 3-fenoxy-4-fluorbenzylalko-
holu a 3-fenoxy-4-fluortoluenu podle pfikia-
du 5 s 57,3% obsahem 3-fenoxy-4-fluorben-
zylalkoholu se za michdni emulguje ve smé-
si 294 g vody a 128 g kyseliny sirové. Po-
tom se pfid4d 294 g toluenu a smés se za-
h¥iva k teploté varu azeotropni smési vody
a toluenu (90 °C). Pfi této teplotd se bshem
30 minut prikape roztok 86' g NazCr:07 X
X H20 v 57,0 g vody, sm#s se d4le miché
. 30 minut, potom se ochladi a organick4 fa-
ze se oddéli z chromového louhu. Zisk4 se
293 g organické fize s 54,8% obsahem 3-
-fenoxy-4-fluorbenzaldehydu, ktery byl zjis-
tén plynovou chromatografii.

Priklad 9

960 g chlora¢nthe produktu o sloZeni:

neznamé podily 1,5 %
3-fenoxytoluen 30,3 %
podily chlorované v jadie 0,8 %
3-fenoxybenzylchlorid 59,1 %

nezndmé podily 0,8 %
3-fenoxybenzalchlorid 7,5 %

307 g 50% hydroxidu sodného a

1758 g vody
se michd v autokldvu 3 hodiny pFi teplot&
180 °C. Po ochlazeni se pfidd 852 g toluenu,
reak¢éni smés se okyseli slab& kyselinou si-
rovou a vodné vrstva se oddéli.

V nadob& opatfené michadlem se tento
toluenovy roztok emulguje dobrym micha-
nim s
852 g vody a

10

392 g koncentrované kyseliny sirové

a zahfivad se k varu. Teplota varu je pfitom
konstantni 90 °C. Béhem 30 minut se prika-
pe roztok

260 g dvojchromanu sodného v

173 g vody .

a smés se ponechd ddle michat 30 minut.
Po ochlazeni na 50°C se vodny chromovy
louh oddgli a toluenova vrstva (roztok) se
destiluje v 60 cm laboratorni néapliiové ko-
loné. Po oddestilovdni toluenu se ziska

frakce 1 :
o teplotg varu 140 a% 157 °C/1600 Pa v
mnoZstvi 253,6 g, '

frakce 2
0 teploté varu 157 aZ 176 °C/1600 Pa v
mnozstm 24,8 g,

frakce 3
o teploté varu 176 aZ 178°C/1600 Pa v
mnoZstvi 378,2 g a

zbytek -
v mnoZstvi 159,6 g.

Frakce 1 je 3-fenoxytoluen, frakce 3 ob-
sahuje 3-fenoxybenzaldehyd v ¢&istotd 98,8
procenta.

' ¢

PFfiklad 10

150 g chlorovaného materidlu o sloZeni:

neznamé podily 0,9 %
3-fenoxytoluen 17,9 %
podily chlorované v jadre 2,1%
3-fenoxybenzylchlorid 61,3 %
nezndmé podily 1 3 %
3-fenoxybenzalchlorid 16,8 %
nezndmé podily 2,0 %

Obsah chloru v postrannim fetszci inf
15,9 %, a 480 g vody se michd v autokldvu

.3 hodiny p#i teploté 160°C. Potom se re-.

akéni smés ochladi, vodnd vrstva se oddé&-
li a organickd vrstva se michd po p¥Fidé4ni
dal3ich 480 g vody jeSté 3 hodiny pfi teplo-
té 160 °C. -

Po oddé&leni vodné vrstvy se ziskd 125 g
organické fdze o sloZeni:

nezndmé podily : 0,8 %
3-fenoxytoluen ‘ 21,2 %
podily chlorované v jadre 2,6 %
3-fenoxybenzaldehyd 12,3 %
3-fenoxybenzylchlorid 0,9 %

nezndmé podily 1,8 %
3-fenoxybenzylalkohol 60,1 %
neznamé podily 0,3 %

VztaZeno na pouZity 3-fenoxybenzylchlo-
rid €ini vyt&Zek 3-fenoxybenzylalkoholu 89
procent teoretické konverze.
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P¥iklad 11

120 g chlorovaného materidlu o sloZeni ja-
ko v prikladu 6 a

360 g vody

se michd v autoklavu pi¥i 170°C celkem 7

hodin. Po jedné hoding se Cerpadlem pii-

da 66 mi, po 2 hodinach 35 ml, po 4 hodi-

nach 35 ml a po 6 hodindch 30 ml 10%; roz-

toku hydroxidu sodného.

'Po ochlazeni se vodna vrstva oddéli a
destiluje -se, jak je popsdno v ptikladu 2.
7iskd se 98 g destilatu. Zbude 5 g zbytku.

Destilat mé sloZeni:

neznadmé podily
3-fenoxytoluen

podily chlorované v jadre 14,0 %
3-fenoxybenzaldehyd ' 14,0 %
3-fenoxybenzylchlorid 1,1 %
nezndmé podily 1,3%
3-fenoxybenzylalkohol 60,3 %
nezndmé podily 0,4 %

VztaZeno na pouZity 3-fenoxybenzylchlo-
rid &ini vytéZek 3-fenoxybenzylalkoholu 86
procent teoretické konverze.

12
Priklad 12

150 g chlorovaného materidlu o sloZeni ja-
ko v pFikladu 6 a
300 g vody
se v autoklavu michd pii teplot& 160 °C cel-
kem 7 hodin. Po 1 hodiné se &erpadlem p¥i-
vede 45 ml, po 2 hodindch 24 ml a po 6
hodindch 22 ml 20%  roztoku hydroxidu
sodného. Po ochlazeni se oddéli vodné vrst-
va, k organické fazi se piidéd dalSich 300 g
vody a smés se znovu michd 4 hodiny p¥i
160 °C. ‘
Oddélend organickd fdze se destiluje. Zis-

k& se 121 g destilatu. Zbude 7,3 g zbytku,

Destilat mé sloZeni:

o
53';;& At

neznamé podily 0,7 %
3-fenoxytoluen 21,0 %
podily chlorované v jadre 2,8 %
3-fenoxybenzaldehyd (13,3 %
3-fenoxybenzylchlorid 0,3%
neznamé podily 1,6 %
3-tenoxybenzylalkoholy 59,8 %
nezndmé podily 0,5'%

VztaZeno na pouZity 3-fenoxybenzylchlo-
rid. €ini vytéZek 3-fenoxybenzylalkoholu 86
procent teoretické konverze.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob vyroby 3-fenoxybenzaldehydd z
3-fenoxybenzylalkoholdi obecného vzorce I,

NCH, OH
(1

v némz
Rl a - R? jsou stejné nebo rozdilné a zna-
menaii vodik nebo halogen,

vyznadujicl se tim, Ze se uvedené 3-fenoxy-
benzylalkoholy oxiduji v pritomnosti vod-
ného roztoku 2,5 aZ 10 mol kyseliny sirové,

vztaZeno na:-1 mol dvejchromanu alkalické-
ho kowu, p¥i teplotdch od 50 do -125°C, s
vyhodou pi¥i 80 aZ 100 °C, vodnym roztokem
dvojchromanu. alkalického. kovu, pfifemZ:se
pouZiva - 0,25 -a¥ 0,4 mol dvojchromanu- al-
kalického -kovu;. vztaZene na 1 mol -benzyl-
alkeholu..

2. Zpisob. podle bodu: 1, vyznatujici: se
tim, Ze' se.pouZivd 10 aZ 70% Kkyseliny sf-
rové, pFiemZ % jsou min&na jako -hmot-
nostni. "

3. Zpfisob podle bodd 1 a 2, vyznalujici
se tim, Ze se pouZiva 10% aZ nasyceny vod-
ny roztok dvojchromanu alkalického kovu,

pritemZ % jsou min&na jako hmotnostni.

4. Zptsob podle: bodd-1 aZ 3, vyznaduji-
ci se tim, Ze se oxidace provaddi v inertnim,
nevodném rozpoustédle.

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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