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Sposéb - wytwarzania (E)-1-cyjano-2,6-dwumetyloheptenu-3

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania (E)-1l-cyjano-2,6-dwumetyloheptenu-3, ktdry jest
nowym zwiagzkiem chemicznym, o wzorze przedstawionym na rysunku. Zwiazek ten znajduje zastosowa-
nie jako skladnik kompozycji perfumeryjnych.

Sposdb wedlug wynalazku polega na tym, ze (E)-3,7-dwumetylookten-4-ol-1 utlenia si¢ do alde-
hydu, ktérv przeprowadza si¢ w nitryl jednym ze znanych sposobdéw.

Zwiagzek chemiczny, wytworzony sposobem wedlug wynalazku, ma przyjemny, $wiezy zapach
cytrusowo-kwiatowy z wybitng nutg cytrusowa.

Przedmiot wynalazku jest objasniony w przykladach wytwarzania (E)-1-cyjano-2,6-dwumetylohep-
tenu-3, o wzorze przedstawionym na rysunku, w ktorym syntez¢ zwiazku prowadzi si¢ w trzech etapach.

z wydzieleniem oksymu, oraz w dwdch etapach, bez wydzielania oksymu.

Przyktad I. Do zawiesiny 32,5 g (0,15 mola) chlorochromianu pirydynowego i 2,5 g (0,03 mola)
bezwodnego octanu sodu w 200 ml bezwodnego chlorku metylenu dodaje si¢ szybko 15,6 g (0,1 mola)
(E)-3,7-dwumetylookten-4-olu-1 i miesza calo§é¢ przez godzing. Nast¢pnie odpedza si¢ chlorek metylenu,
a produkt reakcji luguje z pozostaloéci eterem naftowym. Roztwér eterowy saczy si¢ przez Florisil. Po
oddestylowaniu rozpuszczalnika, pozostalo§¢ destyluje si¢ pod zmniejszonym cisnieniem, otrzymujac
11,5 g (0,075 mola) czystego (E)-3,7-dwumetylookten4-alu-1. Aldehyd ten rozpuszcza si¢ w 100 ml
alkoholu metylowego i dodaje 11,5 g (0,16 mola) chlorowodorku hydroksylaminy oraz 23 g krystali-
cznego octanu sodu, w postaci utartej w mozdzierzu pasty. Mieszaning ogrzewa si¢ przez godzing pod
chlodnica zwrotng, a nast¢pnie rozcieficza wodg i produkt ekstrahuje eterem etylowym. Roztwory prze-
mywa si¢ nasyconym roztworem weglanu sodu i suszy bezwodnym siarczanem magnezu. Po odpedzeniu
rozpuszczalnika otrzymuje si¢ 12,1 g oksymu w postaci gestej oleistej cieczy. Oksvm rozpuszcza si¢ w
100 ml bezwodnika kwasu octowego i wraz z 0,5 g bezwodnego octanu sodu ogrzewa si¢ pod chiodnica
zwrotng przez 3 godziny. Mieszaning reakcyjng wlewa si¢ do 100 g lodu i 400 ml wody, a produkt
ckstrahuje si¢ eterem etylowym. Roztwér eterowy przemywa si¢ nasyconym roztworem wodorowegglanu
sodu i suszy bezwodnym siarczancm magnezu. Surowy produkt poddaje si¢ destylacji pod obnizonym
ci$nieniem, otrzymujac 8,5 g czystego (E)-l-cyjano-2,6-dwumetyloheptenu-3, o nastgpujacych statych
fizycznych i spektralnych: temperatura wrzenia 92-93°C/1,066 kPa; no” = 1, 4393: PMR(CCLié); 1,2(d, J=
. =T7Hz, 6H, —CH/CHy/,); 1,42(d, J=7Hz, 3H. —CH/CHy/—); 5, 62(m, 2H, —CI—I =CH—): IR[cm™],

3030 (w), 2250(m), 970 (s).
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Przyktad Il. Siosujyc zawiesing 32,5 g chlorochromianu pirydyniowego 1 2,5 g bezwodnego
octanu sodu w 200 ml chiorku metylenu. oraz 15.6 g (E)-3,7-dwumetylookien-4-olu-1, postgpuje si¢
identycznic jak opisane w przyvkladzie pierwszym, do momentu wytworzenia surowego  (E)-3.7-
dwumetylookten-4-aiu-1. Nastgpnic 12.3 ¢ (0.08 mola) tego aldehydu z 7 g (0,1 mola) chlorowodorku
hydroksyloaminy. 10 g mrowcezanu sodu i 120 ml kwasu mrowkowego, ogrzewa sig przez godzing pod
chiodnicyg zwroting. Po ochlodzeniu, mieszaning reakcyjng rozcienicza si¢ wodg, a produkt ekstrahuje z
roztworu wodnego cterem ctylowym. Roztwor cterowy przemywa si¢ nasyconym roztworem wodoro-
weglanu sodu i suszy bezwodnym siarczancm magnezu. Po odpgdzeniu rozpuszczalnika, pozostatosc
destyluje si¢ pod obnizonym cisnieniem, otrzymujac 7,3 czystego (E)-1-<cyjano-2,6-dwumetyloheptenu-3.

Zastrzezenie patentowe
Sposdb wytwarzania (E)-1-cyjano-2,6-dwumetyloheptenu-3, o wzorze przedstawionym na rysunku,

mamienny tym, Zze (E)-3,7-dwumetylookten-4-ol-1 utlenia si¢ do aldehydu, ktéry przeprowadza si¢ w
nitryl jednym ze znanych sposobow.
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