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Vyndlez se 1vkd zpfisobu vyroby alkoxydi-
hydroderiva:tt citronellalu obecného vzor-
cel

kde

R znali methyl nebo éthylskupinu.

Uvedené sioudeniny majl pouZiti v kos-
metictém primyslu ¢ pil vyrob8 nékterych
juvenoiduich h rmoadl. Jejich piiprava je
popséna v DOS 2 282 740. Podle uvedeného
patentu spoliva vyroba v reakci ciironella-
lu s dimethyl- popfipadé diethylaminy za
vzaiku p¥isludnych enamind, déle adici al-
kobholu na dvojaou wvazbu enzminu v pri-
tomnosti kyseliny sirové a koneéné v roz-
kladu enaminu piiddnim alkalizaéniho &i-
nidla, napfiklad NaOH do kyselé reakéni
smési. Izolace Zddanych alkoxydihydrocitro-
nellalil se provadi destilaci.
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Nevyhody tchoto postupu jsou nésledu-
jici: dimethyl- a diethylaminy jsou latky s
vysckou tenzi par a svym zapachem cbtéZu-
ji pracovni prestfedi, neutralizace Kkyselé
reakni smési pFiddnim alkalizaéniho &i-
nidla vede ke vzniku pomérnd znadéného
mnoZstvi neZéddoucich acetall a takto ziska-
ny surovy produkt cbsahuje velké mnoZstvi
netistot, které potom ztéZuji destilaci. Na-
vic, pfi tomto zplisobu neutralizace lze jen
obtiZzné udrZet nizkou teplotu reakéni smé-
si a wyluCujici se siran sodny znaéné zhor-
Suje michatelnost.

Nyni bylo zjiSténo, Ze lepSich wysledkii
co do afinku se dosdhne, jestliZze se k p¥i-
pravé enaminu pouZije diethanolamin, je-
hoZ tevze je zcela minimélni. Omezen{ vzni-
ku neZadoucich sacetald se dosdhne postu-
pem, kdy se kyseld reakni smés postupné
piidédva do smési organickéhs rozpoustédla,
s v§hodou toluenu nebo hkexann, vody a le-
du a takového nadbviku alkaliraéniho &i-
nidla, aby se stdls b&hem ddvkovani reakd-
ni smési udrZovelo pH na hodnotd >8.

Zphisob vyroby alkoxydihvdroderivati cit-
ronellalu obecnélo vzorce 1
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>/
RO ¢:HO
(1)

R zna&i methyl- nebo ethylskupinu, spo-
¢iva podle vynélezu v tom, Ze se neché rea-
govat citronellal s N,N-diethanolaminem za
vzniku enaminu vzorce II

/CHZCH?_OH
CH-N

| AN
CHZCHP_OH

kde

{(17)

kde

R mé dfive uvedeny vyznam. Vedleijsi 14t-
ky nealdehydického charakteru se extra-
huji do organického rozpoustddla s vyho-
dou toluenu nebg hexanu a vedlej$ich latek
zbaveny alkoxydihydrocitronellal se rozlo¥i
v piitomnosti organického rozpoustédla pa-
sobenim silné alkélie, s vyhodou hydroxidu
sodného. Uvedenym postupem se ziské pro-
dukt, ktery podle plynové chromatografie
obsahuje 90 aZ 95 % alkoxydihydrocitronel-
lalu.

V néasledujicim prikladu je postup podle
vynélezu ilustrovdn, dily znadi dily hmot-
nostni, procenta procenta hmotnostni.

P¥iklad

18,6 d diethanolaminu se smisi s 10 d bez-
vodého uhli¢itanu draselného. PFi teplotd
45 aZ 50 °C se pfidd 25 d citronellalu, pak
se sm8s michd 2 hodiny. Vznikly enamin se
zbavi vlhkého uhliitanu draselného filtra-
ci. Zbyly pevny podil se rozmichd s 20 d
toluenu a znovu provede filtrace. Spojené
filtraty se pri teplot® pod 5 °C piidaji do
smési 90 d methanolu a 55 d 100% Kkyseli-
ny siryvé. Smés se nechd michat 15 hodin.
Potom se reaké&ni smés pfidd do smési ledu
(100 d), 50 d toluenu a 25 d 50% hydro-
xidu sodného.

4

ten se nechd reagovat se smési 96 aZ 100%
kyseliny sirové a alkoholu R—OH, kde R
méa vySe uvedeny vyznam a vznikly enamin
alkoxydihydrocitronellalu se rozloZi na al-
koxydihydrocitronellal obecného vzorce 1
postupnym pfidavdnim kyselé reakéni smi-
si za chlazeni na teplotu v rozmezi 0 aZ 30
stupiii Celsia do smési organického roz-
poustédla, s vyhodou hexanu nebo toluenu,
vody a alkaliza&niho ¢inidla v mnoZstvi za-
jiStujicim pH reakéni smési >8, pFicenZ
chlazenl moZno s vyhodou provést pfimym
vhazovdnim ledu do alkalické reakéni smé-
si.

Odstranéni zna&ného mnoZstvi vedlejsich
latek se dosdhne tak, Ze se alkoxydihydro-
citronellal, obsaZeny v surovém reakénim
ného prevede na adi¢ni slouceninu obecné-
ho vzorce III

_OH

-
N

RO
SO, Na-

(111)

Potom se pH smési upravi na hodnotu 9
pridanim 50% Kkyseliny sirové. Po rozdsle-
ni vrstev se spodni, vodnd vrstva wodpusti,
k horni se pFidd 60 d vody 2 10 d 50% Kky-
seliny sirové. Po rozmichdni se sm&s neché
ustat a spodni vrstva se odpusti. K horni
vrstvé se pFidda 60 d vody a 64 d 30% roz-
nechd michat 320 minut, pak se nechéd ustat
a spodui vrstva se pievede do jiné reak&ni
néddoby. Prid4 se k ni 100 d toluenu a 19 kg
50% hydroxidu sodného, pH musi byt vys-
§1 neZ 11. Smé&s se 30 minut mich4, pak se
nechd ustdt a spodni vrstva se odpusti.

Horni vrstva se extrahuje 2x 50 d 10%
chloridem sodnym a nakonec se toluenavy
roztok produktu vysu$i 5 d bezvodého si-
ranu sodného a toluen se odpaii, Ziskd se
20 d surovéhg produktu, ktery podle stano-
veni pomoci plynové chromatografie obsa-
huje 90 % methoxydihydrocitronellalu.

Hlavni neéistotou je hydroxydihydrocitro-
nellal, (8 %). Po rektifikaci se ziskd 13,5 d
methoxydihydrocitronellalu o &istoté vy8si,
nez je 96 %. Vyté¥ek izolovaného produk-
tu je 42,8 % teorie, poc¢itano na citronel-
lal.

Z toluenového roztoku se po odd8leni
hydrogensirifitanového aduktu III odpafi
toluen. Ziskd se 4 d smé&si obsahujici 15 %
methoxydihydrocitronellalu a 20 daldich la-
tek.
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PREDMET VYNALEZU

Zplisob wyroby alkoxydihydroderivat
citronellalu obecného vzorce I

kO™ J cHo

(r)

kde

R zna€i methyl- nebo ethylskupinu, vy-
znaCeny tim, Ze se nechd reagovat citronel-
lal s N,N-diethanolaminem za vzniku ena-
minu vzorce II

/cHacr4aOr4
GH—N\
| CHch?_OH
(11)

ten se nechéa zreagovat se smési 96 aZ 100%
kyseliny sirové a alkoholu R—OH, kde R
md vysSe uvedeny vyznam a vznikly enamin
alkoxydihydrocitronellalu se rozloZi na al-
koxydihydrocitroneilal obecného vzorce I

postupuym priddnim kyselé reak&ni smési
za chlazeni na teplotu v rozmezi 0 aZ 30 °C
dc smési organického rozpoustédla, s vy-
hodou hexanu nebo toluenu, vody a alka-
liza¢niho ¢inidla v mnoZstvi zajiStujicim pH
reakéni smési >8, pFitemZ chlazeni moZ-
no provadét pfimym vhazovanim ledu do
alkalické reak¢ni smési a na vznikly suro-
vy alkoxydihydrocitronellal v roztoku orga-
nického rozpoustédla se plisobi popFipadé
vodnym roztokem hydrogensifi€itanu sod-
ného za vzniku ve vodé rozpustného hydro-

111
SO.Na.
\OH
(1r1)
kde

R mé drive uvedeny vyznam, organické
rozpoustédlo s nefistotami nealdehydického
charakteru se odd8li, pFida se isté organic-
ké rozpeustédlo a adukt III se rozloZi pliso-
benim alkaliza&niho &inidla, s vyhodou hyd-
roxidu sodného, p¥i pH wodné vrstvy =10,
na alkoxydihydrocitronellal, ktery se ex-
trahuje do crganického rozpoustédla.
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