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Sposéb wytwarzania octanu tréjchlorometylofenylokarbinylu

1

Przedmiotem wynalazku jest sposdéb wytwarza-
nia“ octanu tréjchlorometylofenylokarbinylu, sto-
sowanego do sporzadzania kompozycji zapacho-
wych.

Jak wiadomo, najwazniejszg wlasciwoscig sklad-
nik6w kompozycji zapachowych jest charaktery-
styczny, swoisty zapach. Zanieczyszczenia obcymi
zapachami, nawet przy zachowaniu innych para-
metréw jakoSciowych, dyskwalifikujg §rodek jako
surowiec do celéw perfumeryjnych.

Znany spos6b wytwarzania octanu trdjchloro-
metylofenylokarbinylu do celé6w perfumeryjnych
polega na ogrzewaniu pod chtodnicg zwrotng tréj-
chlorometylofenylokarbinolu z bezwodnikiem kwa-
su octowego, a nastepnie odpedzeniu powstalego
kwasu octowego i nadmiaru bezwodnika kwasu
octowego poczatkowo pod normalnym, a nastep-
nie zmniejszonym ciSnieniem. Otrzymany produkt
koncowy zobojetnia sie wodnym roztworem sody
i krystalizuje z alkoholu etylowego.

Calkowite usuniecie kwasu i bezwodnika octo-
wego, obok innych -domieszek jest zasadniczym
warunkiem uzyskania produktu odpowiedniego do
celow perfumeryjnych. Nawet S$lady tych zwigz-
kow pogarszaja zapach i uniemozliwiajg zastoso-
wanie octanu tréjchlorometylofenylokarbinylu w
kompozycjach zapachowych.

Opisany spos6b mie zapewnia bezposrednio cal-
kowitego usuniecia bezwodnika i kwasu octowe-
go, wobec czego stosowane sg dodatkowe opera-
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cje, polegajagce na zobojetnianiu w $Srodowisku
wodnym, przemywaniu produktu, suszeniu i kry-
stalizacji z alkoholu. Zmmiejsza si¢ przez to wy-
dajno$é i powieksza koszty produkcji.

Wynalazek eliminuje wymienione niedogodno$ci,
umozliwiajgc otrzymywanie bezpo$rednio produk-
tu o wlaSciwoSciach odpowiednich do celéw per-
fumeryjnych bez dodatkowych operacji zwigza-
nych z oczyszczaniem. ’

W tym celu wedlug wynalazku reakcje tréjchlo-
rometylofenylokarbinolu z bezwodnikiem kwasu
octowego prowadzi si¢ w temperaturze okolo 120°
w ciggu okolo 4 godzin z réwnoczesnym odpro-
wadzaniem ze $§rodowiska reakcji powstajacego
kwasu octowego. Po zakonczeniu acetylacji nie-
przereagowany bezwodnik kwasu octowego usuwa
sie przez destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem,
schtadza do temperatury okoto 70°, dodaje mnizszy
alkohol alifatyczny, zwtlaszcza etanol w ilo§ci oko-
to 1:1 w stosunku do uzytego trdjchlorometylofe-
nylokarbinolu i ogrzewa pod chlodnicg zwrotng
w ciggu okolo 3 godzin w celu zestryfikowania
pozostalego w produkcie bezwodnika octowego. Po
zakonczeniu estryfikacji mieszanine poreakcyjng
powoli chtodzi sie, przy czym z roztworu alkoho-
lowego krystalizuje octan tréjchlorometylofenylo-
karbinylu, ktéry po przemyciu alkoholem etylo-
wym i wysuszeniu nadaje sie¢ do stosowania w
kompozycjach zapachowych. Zamiast alkoholu
etylowego, do estryfikacji resztek bezwodnika
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i kwasu octowego mozna stosowaé inne alkohole
np. metanol, propanol, butanol itd.

Otrzymany sposobem wedlug wynalazku pro-
dukt nie ma szkodliwego zapachu, gdyz jak wia-
domo estry alkoholi alifatycznych kwasu octowe-
go, zwlaszcza ester etylowy, odznaczajg sie przy-
jemnym zapachem, przy tym zwigzki te sg latwo
lotne i ulatniajg sie z produktu podczas suszenia.
Sposdb wedlug wynalazku wyjasnia nastepujacy
przyklad.

Przyklad. Dol mola tréjchlorometylofenylo-
karbinolu dodaje sie 1,1 mola bezwodnika kwasu
octowego i mieszajac ogrzewa w temperaturze okoto
120°C w ciggu 4 godzin przy ré6wnoczesnym usu-
waniu ze Srodowiska reakcji kwasu octowego,
tworzgcego sie podczas reakcji. Po zakonczeniu
acetylacji przerywa sie ogrzewanie, wigcza powoli
pompe prézniowg i odpedza nadmiar bezwodnika
octowego. Po schlodzeniu masy reakcyjnej do tem-
peratury okolo 70°C dodaje sie 200 ml alkoholu
etylowego lub innego alkoholu alifatycznego np.
metanolu, propanolu itd. i ogrzewa pod chlodnicg
zwrotng w ciggu 3 godzin. Nastepnie przerywa sie
ogrzewanie i powoli ochladza. Z roztworu wykry-
stalizowuje octan tréjchlorometylofenylokarbinylu.
Po przemyciu krysztaléw alkoholem otrzymuje
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si¢ okolo 237 g bialego, z odcieniem zéltawym,
krystalicznego produktu o temperaturze topnienia
87 — 88°C i czystosci zapachowej do celéw perfu-
meryjnych. Wydajno§¢ procesu okoto 909,

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania octanu tréjchlorometylofeny-
lokarbinylu przez reakcje tréjchlorometylofenylo-
karbinylu z bezwodnikiem kwasu octowego, zna-
mienny tym; ze reakcje trdjchlorometylofenylo-
karbinylu z nadmiarem bezwodnika kwasu octo-
wego prowadzi sie w temperaturze okoto 120°C
w ciggu 4 godzin przy réwnoczesnym odprowa-
dzaniu ze Srodowiska reakcji powstajgcego kwasu
octowego, po czym po zakonczeniu acetylacji i od-
destylowaniu bezwodnika octowego, resztki nie-
odpedzonego bezwodnika pozostale w produkcie
reakéji estryfikuje sie w temperaturze okoto 70°C,
nizszym alkoholem alifatycznym, zwlaszcza etano-
lem i z mieszaniny reakcyjnej po oziebieniu wy-
krystalizowuje sie octan tréjchlorometylofenylo-
karbinylu, ktéry ewentualnie uwalnia sie od utwo-
rzonego estru przez suszenie w podwyzszonej tem-
peraturze.
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