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SPOSOB WYTWARZANTA ALKOHOLU /3 -fenyloetylowego

Przedmloten wynalazku jest sposdb wytwarzania alkoholu/3_-fenyloetylowego, ktéry jest
waznym péiproduktem w dziedzinie chemii gospodarczej. Jest on szeroko stosowanym sktadnikiem
kompozycji zapachowych o nucle kwiatowej, takiej jak réza, konwalia, hiacynt i bez., Alkohol
/3-£enyloetylowy znajduje takze zastosowanie jako sktadnik wielu aromatéw spozywczych.

Znany sposdb wytwarzania alkoholuwﬁ3-fenyloetylowego polega na reakcji uwodornienia tlen-
ku styrenu gazowym wodorem pod zwiekszonym cisnieniem i w obecnosci katalizatora. Jest to pro=-
ces periodyczny prowadzony w zawiesinie lub warunkach homofazowych. Do znanych katalizatoréw
stosowanych w tym procesie nalezg nikiel Raney‘a (opis patentowy REN nr 2 641 82?, tlenek pla-
tyny, uklady niklowo-borowe i kobaltowo-borowe, ftelocyjaninowe kompleksy kobaltu, kationowe
kompleksy rodu, karbonylki molibdenu i pallad na nosniku tlenkowym (opis patentowy RFN nr
2 206 805). Jednakze wigkszo$é tych katalizatoréw wymaga specjalnego przygotowania, a ponadto
powoduja one tworzenie sie ubocznych produktdw odtleniania tlenku styrenu - styrenu i etylo-
benzenu oraz aldehydu fenylooctowego. Obecnosié tych produktéw ubocznych uniemozliwia zastoso-
wanie alkohoh1/3-fenyloetylowego do kompozycji zapachowych, a ich usuwanie jest klopotliwe,
Niedogodnoscla powyZszego procesu jest koniecznosé stosowania gazowego wodoru i podwyzszonego
cignienia,

Sposéb wedlug wynalazku polega na uwodornieniu tlenku styrenu na drodze wymiany wodoru z
alkoholem alifatycznym zawierajgcym 1-4 atoméw wegla jako donorem wodoru, w obecnosci tlenku
magnezu jako katalizatora, w uktadzie przeptywowym, przy czym mieszanine tlenku styrenu i al-
koholu alifatycznego w stosunku molowym 1:6 do 1:1 przepuszcza sie, w temperaturze 623-673 K,
przez zloze tlenku magnezu, prazonego w temperaturze 823-1023 K w strumieniu suchego i1 odtle-
nionego azotu lub w atmosferze powietrza. W wyniku katalitycznej reakcji tlenku styrenu z al-
koholem alifatycznym powstaje selektywnie alkoh01/3 -fenyloetylowy, a stosowany Jjako donor wo-
doru alkohol alifatyczny ulega przemianie do odpowiedniego zwigzku karbonylowego - aldehydu
lub ketonu.
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Sposéb otrzymywania alkoholu /3 -fenyloetylowego wedlug wynalazku polega na odmiennym che=-
micznie procesie w pordéwnaniu do stosowanych dotychczas reakcji uwodornienia tlenku styrenu.

. Podstawg procesu jest reakcja przeniesienia wodoru pomiedzy dwoma reagentami - alkoholem (donor
wodoru) i tlenkiem styrenu (akceptor wodoru).'

Proces wedlug wynalazku mozna prowadzié w sposcéb clggly, a stosowany katalizator jest ta-
two dostepny i nie wymaga szczegélnego przygotowania. Reakcja przebiega w lagodnych warunkach
pod ciénieniem atmosferycznym i charakteryzuje sie wysoka selektywnoscig - nie tworzg sie pro-
dukty uboczne, Ponadto wyeliminowana jest koniecznos$é oddzielania katalizatora od produktu re-
akcji.

Sposéb wedlug wynalazku jest blizej objasniony w przykladach wykonania,

P r.z y k*ad I. W typowym reaktorze przepiywowym z nieruchomym zloZzem katalizators,
wyposazonym W ogrzewanie elektryczne, termopare i chlodnice umieszcza sie 50 g tlenku magnezu
o granulaéji 0,5 = 1 mm, wyprazonego wstepnie w strumieniu odtlenionego i suchego azotu w tem-
peraturzé‘1023 K. Po ustaleniu sie temperatury 623 K rozpoczyna sie podawanie, za pomocy pompy
dozujacej, roztworu tlenku styrenu w etanolu o stosunku molowym 1:2; predkos$é podawania substra-
tu vynosi'1 g roztworu . 1g'1 katalizatora . 1h'1. Skroplone produkty zbiera sie w odbieralniku,
: Otfzymuje sie roztwér o sktadzie molowym: alkohol/S -fenyloetylowy - 27,9%, tlenek styre=-
nu - 5,5%, etanol - 38,7%, aldehyd octowy - 27,9%. Konwersja tlenku styrenu wynosi 83,5% przy
selektywnodci w kierunku alkoholu/3 -fenyloetylowego réwnej 100%. Alkohol,/3-fenyloetylowy wy-
dziela sie 2z mieszaniny poreakcyjnej na drodze dwukrotne]j destylacji frakcyjnej w szklanej ko-
lumnie, wypeinionej spiralami Fenskiego, zaopatrzonej W glowice kranikowg, catkowicie skrapla-
jacq. Czysty produkt zbiera sig w postaci frakeji wrzacej w temperaturze 371-373 K pod ciénie-
niem 16,0 hPa, .

Przyk2ad II., Reakcje prowadzi sie w sposdéb opisany w przykiadzie I, przy czym sto-
sowany W procesie tlenek magnezu jest prazony w temperaturze 1023 K w atmosferze powietrza, za-
‘miast w strumiéniu suchego 1 odtlenionego azotu, natomiast stosunek molowy etanolu do tlenku
_ styrenu wynosi 3:1 zamiast 2:1, Po reakcji otrzymuje sie mieszanine produktéw o skiadzie molo-
wym: alkohol;B'-fenyloetylowy'- 24,1%, tlenek styrenu - 0,9%, etanol - 50,9%, aldehyd octowy =
24,1%, Konwersja tlenku styrenu wynosi 96,4% przy selektywnoici w kierunku alkoholu /3 -fenylo-
etylowegb réwnej 100%. Wydzielanie alkoholu /3=-fenyloetylowego z mieszaniny poreakcyjnej prowa-
dzi sie tak, jak opisano w przyktadzie I,

Przyktad III, Reakcje prowadzi sie sposobem opisanym w przyktadzie I, przy czym
w roztworze podawanym do reaktora stosunek molowy etanolu do tlenku styrenu wynosi 6:1, zamiast
2:1. Po reakcji otrzymuje si¢ mieszanineg produktéw o sktadzie: alkohol /3 <fenyloetylowy - 13,5%,
tlenek styrenu - 0,8%, alkohol etylowy - 72,5%, aldehyd octowy - 13,5%. Konwersja tlenku styre-
nu wynosi 94,4% przy selektywnosci w kierunku alkoholuA/B-fenyloetylowego réwnej 100%. Wydzie-
lanie alkoholu/S -fenyloetylowego z mieszaniny poreakcyjnej prowadzi sie tak, jak w przyktadzie I,

Przykad IV, Reakcje prowadzi sie¢ w sposéb opisany w przyktadzie III, przy czym
stosowany w procesie tlenek magnezu jest prazony wstepnie w strumieniu suchego i odtlenionego
azotu w temperaturze 823 K, zamiast w temperaturze 1023 K. Po reakcji otrzymuje sie mieszanine
produktéw o skadzie: alkohol /3 -fenyloetylowy - 7,9%, tlenek styrenu 0,7%, styren - 3,5%,
toluen - 1,5%, alkohol etylowy - 68,9%, woda = 4,9%, aldehyd octowy - 12,9%. Konwersja tlenku
styrenu wynosi 94,8% przy selektywnosci w kierunku alkoholu/3-fenyloetylowego réwnej 61,2%.
Vydzielanie alkoholu‘AS-fenyloetylowego z mieszaniny poreakcyjnej prowadzi sie tak, jak w przy-
k¥adzte 1.

Przykad V. Reakcje prowadzi sie w sposéb opisany w przyktadzie I, przy czym ja-
ko donor wodoru zamiast etanolu stosuje sie metanol., Stosunek molowy etanolu do tlenku styrenu
W roztworze podawanym do reaktora wynosi 6:1, Po reakcji otrzymuje sie mieszanine produktdow o
sktadzie: alkohol /3 -fenyloetylowy - 3,6%, tlenek styrenu - 7,3%, styren - 2,5%, metanol -
72,9%, woda = 2,2%, tlenek wegla - 5,9%, wodér - 5,9%. Konwersja tlenku styrenu wynosi 44,3%



138 756 3

przy selektywnoscli w kierunku alkoholu = -fenyloetylowego réwnej €2,0%, Wydzielanie alkoholu
/3 -fenyloetylowego z mieszaniny poreakcyjnej prowadzi sie tak, jak w przykradzie I,

Zastrzezenia patentowe

Sposdéb wytwarzania alkoholu/B -fenyloetylowego przez uwodornienie tlenku styrenu,
znamienny tym, 2e mieszaning tlenku styrenu i alkoholu alifatycznego, zawierajace-
go 1-4 atomdéw wegla, w stosunku molowym 1:6 do 1:1 przepuszcza sie w ukladzie przepiywowym, w
temperaturze 623 - 673 K, przez zloze tlenku magnezu, prazonego w temperaturze 823 - 1023 K
w strumieniu suchego i1 odtlenionego azotu lub w atmosferze powietrza,
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