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Sposob wytwarzania nowej pochodnej
tréjmetylocyklopentenu -
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Wvynalazek dotyczy sposobu wytwarzania nowej
pochodnej tréjmetylocyklopentenu, o wzorze przedsta-
wionym na rysunku, ktéra znajduje zastosowanie jako
skladnik kompozycji perfumeryjnych.

Sposob wedlug wynalazku polega na tym, ze 2,2,3-
tréjmetylocyklopenten-3-yloacetaldehyd poddaje sig re-
akcji Grignarda z halogenkiem allilomagnezowym, a tak
otrzymany alkohol allilowy utlenia si¢ w znany sposébdo

ketonu, po czym keton poddaje si¢ izomeryzacji wobec
katalizatoré6w zasadowych. Korzystne jest prowadzenie
procesu izomeryzacji w §rodowisku alkoholu pierwszo-
rzedowego, stosujac jako katalizator trzeciorzgdowa
aming alifatyczng.

Pochodna tréjmetylocyklopentenu, wytworzona spo-

sobem wedlug wynalazku, zaré6wno w postaci racemicz-
nej, jak i optycznié czynnej, ma trwatly, przyjemny zapach
owncowv 7z nuta poziomkowa.

Zaleta sposobu jest stosowanie fatwo dostgpnego
surowca, wytwarzanego z duza wydajnoscia z kamfory
albo alfa-pinenu. '

Przedmiot wynalazku jest objasniony w przykiadzie
wytwarzania nowej pochodnej trojmetylocyklopentenu,
(E)-1-(2,2,3-trojmetylocyklopenten -3-ylo)penten-3-onu
-2, 0 wzorze przedstawionym na rysunku.

Przyktad. Do roztworu bromku allilomagnezowego,
otrzymanegoz21,4g (0,88 mola) magnezu i 106,5 g (0,88
mola) bromku allilu, w 700 m| eteru, wkrapla si¢ powoli,
przy jednoczesnym mieszaniu, w temperaturze 20°C,
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roztwor 121,8 g (0,80 mola) 2,2,3-tréymetylocyklopen-
ten-3-yloacetaldehydu w 100 ml eteru. Mieszaning
pozostawia si¢ na 2 godziny w temperaturze 20°C, a
nastgpnie rozklada nasyconym roztworem chlorku
amonowego, oddziela fazg¢ eterowa, ekstrahuje faze
wodng etersm, a poflaczone ckstrakty przemywa
roztworem wodoroweglanu sodu. suszy siarczanem
sodowym i destyluje pod obnizonym ciénieniem. 126,3 g
(0.65 mola) otrzymanego produktu rozpuszcza sig¢ w 650
ml acetonu, po czym do roziworu tego wkrapla sig¢
roztwér 43 g (0,43 mola) trojtlenku chromu w
mieszaninie 34 ml st¢zonego kwasu siarkowego i 57 ml
wody. Wkraplanie prowadzi si¢ mieszajac i chlodzac, z
intensywnos$cia zapewniajagca temperatur¢ mieszaniny
reakcyjnej 10°C-15°C. Po zakoficzeniu wkraplania
miesza si¢ jeszcze przez 15 minut, oddestylowuje aceton
pod préznig pompki wodnej, a pozostalo$¢ ekstrahuje
eterem. Ekstraktv przemywa si¢ nasvconvm roztworem
weglanu sodowego 1 wodg, suszy siarczanem sodowym, a
surowy produkt destyluje pod obnizonym ci$nieniem.
67,3 g (0,35 mola) atrzymanego produktu rozpuszcza si¢
w 670 ml bezwodnego metanolu, dodaje 4,8 ml (0,035
mola) bezwodne;j tréjetyloaminy i pozostawia mieszani-
n¢ w temperaturze 20°C na 24 godziny. Po addestylowa-
niu metanolu, surowy produkt destyluje si¢. pod
obnizonym ci$nieniem, uzyskujgc 64 g bezbarwnego, (E)-
1-(2,2,3-tréjmetylocyklopenten-3-ylo)penten-3-onu-2.
Wiasnosci wytworzonego zwigzku przedstawia ponizsza
tabela. '



112 104

3
Temperatura
wrzenia n® IR (cm™) PMR (8. HMDS, CCly)
~C/kPa
102-105/ 1,4872 3040 m 1,06 .
3999107 130 s (C=0) 1,27 2= SHICHIC
- 1630 s (C=0) 1,87 szer. s, 3H, CH,C=,
1295 s cykl.
9205 2.16 dd, J=7Hz, J=IHz,
970 m 3H, CH=CHCH:
800 s (=CH) 5,43 s, 1H, CH,C=, cykl.

6.31 dd, J=16Hz, J=1Hz,
1H, CH=CHCH,

7,61 m, dq. J = 16Hz,
J=THz, IH,
CH=CHCH,
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nowej pochodnej trojmetylo-
cyklopentenu o wzorze przedstawionym na rysunku,
mamienny tym, ze 2,2,3-tréjmetylocyklopenten-3-ylo-
acetaldehyd poddaje sig reakcji Grignarda z halogenkiem
allilomagnezowym, a tak otrzymany alkohol utlenia sig
w znany sposob do ketonu, po czym keton poddaje si¢
izomeryzacji wobec katalizatoréw zasadowych.

2. Bposdb wedhug zastrz. 1, znamienny tym, Ze,proces

izogneryzacji prowadzi si¢ w Srodowisku alkoholu

pierwszorzgdowego, stosujac jaka katalizator trzeciorze-
dowa aming alifatyczna.
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