Синтез 2(1-метилциклоалкил)-4-метилфенолов
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Алкилфенолы широко применяются в качестве промежуточных продуктов для синтеза антиоксидантов, присадок, стабилизаторов и др. химических добавок к полиолефинам, синтетическим каучукам, маслам и топливам [1, 2].
В работе приведены результаты исследования реакции циклоалкилирования п-крезола 1-метилциклопентеном (1-МЦП) и 1-метилциклогексеном (1-МЦГ) с применением в качестве катализатора цеолита-Y, пропитанного ортофосфорной кислотой. 
Для получения 2(1-метилциклоалкил)-4-метилфенолов использованы свежепе​регнанный п-крезол, 1-метилциклопентен (МЦП) с Ткип.= 74-75°С, 
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= 0.7782, чистотой 98% и 1-метилциклогексен (МЦГ) с Ткип.= 110-111°С, 
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Катализатор готовили по известной методике [3].
С целью нахождения оптимальных условий, обеспечивающих максимальный выход 2(1-метилциклоалкил)-4-метилфенолов, изучали влияние температуры, продолжительности реакции, мольного соотношения п-крезола к 1-метилциклоалкену и количества катализатора на выход и состав продуктов реакции. 

Температуру реакции варьировали от 70 до 130ºС, продолжительность - от 2 до 6 ч, мольное соотношение п-крезола к 1-метилциклоалкену от 2:1 до 1:2 моль/моль, количество катализатора - от 5 до 15% мас (в расчете на сырье).

Найдено оптимальные условия получения 2(1-метилциклогексил)-4-метилфенола [I]: температура реакции 115оС, продолжительность опыта 4 ч, мольное соотношение п-крезол: 1-МЦГ=1:1, количество катализатора - 10% в расчете на взятый п-крезол; выход целевого продукта 82.4% (от теор.), селективность - 95.7% по целевому продукту.
Аналогичные результаты получены и для 2(1-метилциклопентил)-4-метилфенола [II] при оптимальном режиме, выход целевого продукта составляет 78.6% от теории, селективность - 93.0% по целевому продукту.

Хроматографические исследования показали, что 2(1-метилциклогексил)-4-метилфенол имеет чистоту 99.4%, а 2(1-метилциклопентил)-4-метилфенол – 98.7%.
Определены физико-химические характеристики 2(1-метилциклоалкил)-4-метилфенолов: [I]: Ткип.=167-170 ºС (1333 Па); Тпл.=45 ºС ; м.м. 204. [II]: Ткип.=141-143ºС (1333 Па); Тпл.=32 ºС ; м.м. 190.
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