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Menetelmd l—(3—bentsyylioksifenyyli)—1,l-dimetyyliheptaa—

nin valmistamiseksi

Tdmd keksintd koskee uutta ja tehokasta menetelmii
l—(3—bentsyyﬁoksifenyyli)—l,l—dimetyyliheptaanin valmistami-
seksi, joka yhdiste on arvokas vilituote valmistettaessa 2-
asemassa syklisen tai asyklisen substituentin sisdltivii 5-
(1,1-dimetyyliheptyyli)fenoleja, jotka ovat kdyttokelpoisia
analgeettisina aineina, niin kuin on kuvattu US-patentti-
julkaisuissa 4 285 867 ja 4 282 829, julkaistu 25. -‘elo-
kuuta 1981 ja 18. elokuuta 1981, vastaavasti. Tarkemmin
sanoen se kdsittdi 1—(3—bentsyylioksifenyyli)-l-kloori—l—
metyyliheptaanin metyloinnin trimetyylialumiinin avulla.
Mainittu klooriheptaanireagenssi valmistetaan klooraamalla
1-(bentsyylioksifenyyli)-l-metyyliheptan-1-oli vetykloridia
kdyttden, joka heptanoli taas valmistetaan n-heksyylimagne-
siumbromidin ja 3-bentsyylioksifenyyliasetofenonin vilisells
reaktiolla; jdlkimmdinen puolestaan valmistetaan bentsy~ .
loimalla 3-hydroksiasetofenonina.

Trialkyylialumiinien reaktiosta kloorihiilivetyjen
kanssa kertovat Miller julkaisussa J. org. Chem. 31 (1966)
908-912, Kennedy, J. org. Chem. 35 (1970) 532, sekd niissi
mainitut l&hteet. Miller toteaa, ettd halogeenihiilivetyjen
ja alkyylialumiinien vilisisti reaktioista alkyylibentsee-
nien valmistaminen alkyloimalla a- ja B~halogeeni-alkyyli~
bentseenejd on synteettiseltd kannalta lupaavin.

T&hdn keksintddn saakka 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-
1l,1-dimetyyliheptaani valmistettiin metyyli-(3-hydroksi-
bentsocaatista), kuten on kuvattu US-patenttijulkaisussa
4 285 867, julkaistu 25. elokuuta 1981. Kokonaisreaktio-
sarja kdsitti fenoliryhmidn bentsyloinnin, jolloin saatiin
metyyli (3-bentsyylioksibentsoaattia); sitid seurasi mainitun
eetteriesterin reaktio metyylimagnesiumjodidin kanssa, jol-
loin saatiin 3-bentsyylioksibentseeni—Z—propanolia. N&din

saatiin 2-(3-bentsyylioksifenyyli)-2-klooripropaania, jonka
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annettiin sitten reagoida n-heksyylimagnesiumbromidin kans-
sa, jolloin saatiin 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-dime-
tyyliheptaania.

Keksinndn mukaisesti 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-
dimetyyliheptaani valmistetaan metyloimalla 1-(3-bentsyyli-
oksifenyyli)~-1-kloori-l-metyyliheptaani -20° - 10°%:n 13m-
pbtilassa 1-3 mooliekvivalenttia trimetyylialumiinia k&ayt-
tden liuvottimena dikloorimetaania. Keksinndn mukainen me-
netelmd@ eroaa kdytetun liuottimen osalta olennaisesti edel-
14 mainitusta julkaisusta Miller, J. Org. Chem. 31-(1966)
908-912 tunnetusta menetelmdstd, jossa kdytetddn eetterid
livottimena.

Keksinn®n mukaisesti 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-
dimetyyliheptaani voidaan valmistaa paljon paremmin saan-
noin kuin mit3d aikaisemmin tunnetulla valmistusmenetelmdl-
14 saatiin. Ndin saatu tuote on my&s helpommin puhdistet-
tavissa kuin aikaisemmin kdytetylld menetelmdlld valmistet-
tu tuote.

Keksinn®dn mukainen menetelmd kuuluu viimeisessd vai-
heessa kokonaisprosessiin, jossa ensimmdisend vaiheena on
3-hydroksiasetofenolin bentsylointi. Reaktio suoritetaan
antamalla 3-hydroksiasetofenonin ja bentsyylikloridin tai
-bromidin reagoida inertissd liuottimessa l&mp&tilan olles-
sa noin 50°C:n ja liuottimen refluksoitumisl&mpdtilan va-
1i114 ja jonkin happoakseptroin ollessa ldsnd. Yleensd
3-hydroksiasetofenonin ja bentsyylikloridin tai -bromidin
annetaan reagoida ekvimolaarisissa tai suurin piirtein ek-
vimolaarisissa suhteissa; so. l:1:std 0,9:1:een. Taloudel-
lisesta syystd k&dytetddn pientd bentsyylikloridi- tai -bro-
midiylimddr3ds, jotta saatetaan kalliimman 3-hydroksiaseto-
fenonireagenssin parempi hyvédksikédyttd. Happoakseptoria
kdytetdidn ekvimolaarinen middrd kdytetyn bentsyylikloridin
tai -bromidin m&&r#&n nihden. Soveltuvia happoakseptoreja
ovat alkalimetallikarbonaatti, maa-alkalimetallikarbonaa-
tit ja anionivaihtohartsit, kuten esimerkiksi sellaiset,
jotka sisdltdvidt polystyreenipalloja, joissa polymeereihin

on liittyneind —N(C2H5)2-ryhmié.
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Reaktioihin soveltuvia liuottimia ovat asetoni,
metyylietyyliketoni, tetrahydrofuraani, bentseeni,tolueeni
ja dioksaani.

Bentsyylieetteri erotetaan reaktioseoksesta tavan-
omaisin menetelmin ja puhdistetaan alipainetislausta
kayttéden.

Bentsyyliryhmdn tehtdvdnd on suojata fenolihydrok-
syyliryhmdd. Soveltuvia suojausryhmid ovat sellaiset, jotka
eivdt hdiritse mainitun 3-(suojattu hydroksyyli)-asetofeno-
nin myShempid reaktioita, ja jotka ovat helposti poistetta-
vissa hydroksiryhmdn palauttamiseksi. Tyypillisid suo-
jausryhmid bentsyylin lisdksi ovat metyyli, etyyli ja
substituoitu bentsyyli, jossa substituentti on esimerkiksi
Cl_4-alkyyli, halogeeni (Cl, Br, F, I) ja C1_4—alkoksi.

Suojausryhmdn tarkka kemiallinen rakenne ei ole
ratkaiseva, koska sen merkitys on sen kyvyssd toimia
edelld kuvatulla tavalla.

Soveltuvien suojausryhmien toteamisen ja valitsemisen
pystyy alan asiantuntija helposti tekemd&n. Ryhmin soveltu-
vuus hydroksyylin suojaryhmdksi ja tehokkuus sellaisena
mddritetddn kdyttdmdllid ko. ryhmdd edelld kuvatussa reak-
tiosarjassa. Sen tulisi siksi olla ryhmd, joka on helppo
poistaa hydroksiryhmdn takaisin saamiseksi. Bentsyyliryh-
md, edullinen suojausryhmd, poistetaan katalyyttista
hydrogenolyysid tai happohydrolyysid kdyttden.

Kokonaisprosessin seuraava vaihe kdsittdd asetyyli-
sivuketjun pidentdmisen haluttuun pituuteen ja samanaikai-
sen, mainitun sivuketjun ketoryhmdn muuttamisen hydroksyylik-
si. Tamid on tarkoituksenmukaista suorittaa Grignard-reak-
tiolla l-n-heksyylimagnesiumbromidia k&dyttden inertisséa
livottimessa ldmp&tilan ollessa noin -10°%:sta 50°C:seen.
Soveltuvia liuottimia ovat tetrahydrofuraani, dioksaani
tai dietyylieetteri. Magnesiumia kdytetddn ylimd&drin, ta-
vallisesti korkeintaan 5 %:n ylimddrd, jotta varmistetaan
n-heksyylibromidin t&ydellisempi hyvdksikdyttd. Grignard-

reagenssin ja asetofenonijohdannaisen annetaan reagoida
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suunnilleen ekvimolaarisissa suhteissa; so. noin 1,0:1,0:sta
noin 1,10:1,0:aan. Reaktioseos hydrolysoidaan sitten k&dsit-
telemdlld vedelld alkoholin muodostamiseksi.

Ndin saatu l-(3-bentsyylioksifenyyli)-l-metyylihep-
tan-1-0li muutetaan sitten vastaavaksi 1-(3-bentsyyliok-
sifenyyli)-l-kloori~-l-metyyliheptaaniksi reaktiolla vettd
sisdltdvdn vetykloridin kanssa,jota on ylimddrin. Terti-
aarinen alkoholiryhmd korvataan helposti klooriatomilla
vksinkertaisesti sekoittamalla sitd ympdristén lampdtilas-
sa vettd sisdltidvdn vetykloridin kanssa, jotaon ylimddrin.
Moolisuhteet 10 HCl-mooliin saakka yhtd moolia kohden hyd-
roksijohdannaista ovat erityisen kdyttdkelpoisia. Suurem-
pia suhteita voidaan kdyttdd, mutta ne eivdt tarjoa mitddn
etua. Ympdristén ladmpdtilaa korkeampia tai alempia 1&mpd-

tiloja voidaan k&dyttdd, mutta yleensd niitd vdltet&ddn reak-

tioseoksen kuumentamis- tai jddhdyttdmistarpeen poistamiseksi.

Vaihtoehtoisesti hydroksiryhmd voidaan korvata bromilla tai
jodilla kdyttdmdlld vetyklorin asemesta vetybromidia tai
~jodidia. Suolahapon vesiliuos on kuitenkin edullinen mui-
den halogenointiaineiden kdyttodn ndhden yksinkertaisuuden
ja taloudellisuuden vuoksi.Kloorijohdannainen saadaan
talteen uuttamalla veteen sekoittumattomalla liuottimella.
Kloorijohdannainen metyloidaan sitten keksinndn mu-
kaisesti antamalla sen reagoida trlmetyyllalumllnln kanssa
dikloorimetaanissa. Reaktio suoritetaan noin —SG-C n ja
10°C:n v#lill3 olevassa limpdtilassa reaktioajan ollessa
15 - 25 tuntia. Kloorijohdannaisen ja trimetyylialumiinin
annetaan reagoida moolisuhteiden ollessa 1l:1:std 1:3:een.
Metyloitu tuote saadaan takaisin reaktioseoksen varovai-
sella hydrolyysilld, esimerkiksi lis&&mdlléd reaktioseos
jddhdn ja 1is&8milld samanaikaisesti vdkevédd suolahappoa.
Tuote eristet&din erottamalla orgaaninen kerros hydrolyysi-

seoksesta ja poistamalla siitd orgaaninen liuotin.
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Ndin valmistettu 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-di-
metyyliheptaani on arvokas vdlituote, erityisesti analgeet-
tisia aineita valmistettaessa. Se muutetaan bromaamalla
bromia kdyttien tunnettua menettelytapaa noudattaen 1-(3-
bentsyylioksi-4-bromifenyyli)-1,1-dimetyyliheptaaniksi,
joka tunnetaan my8s 2-bentsyylioksi-l-bromi-4-(1,1l-dimetyy-
liheptyyli)bentseenind.

Esimerkki 1

3-bentsyylioksiasetofenoni (vdlituote)

Mekaanisesti sekoitettua seosta, jossa oli 1 kg
(7,35 mol) 3-hydroksiasetofenonia, 1,035 kg (7,5 mol) vede-
téntd kaliumkarbonaattia ja 0,945 kg (7,5 mol) bentsyyli-
kloridia 4 l:ssa asetonia, refluksoitiin 24 tuntia, jonka
jdlkeen siihen lisdttiin 0,1035 kg (0,75 mol) kaliumkarbo-
naattia ja 0,0945 kg (0,75 mol) bentsyylikloridia ja jatket-
tiin refluksointia. T&mi lisdys toistettiin 72 tunnin ref-
luksoinnin jdlkeen ja refluksointia jatkettiin 96 tuntia.
Reaktioseos jddhdytettiin, suodatettiin ja suodos vékevdi-
tiin pydrShaihdutinta kdyttden. Suodosta kdsiteltiin sit-
ten 0,202 kg:lla (20 mol) trietyyliamiinia ja sekoitettiin
y6n yli. Reaktioseos laimennettiin 1 l:11a eetterid ja
suodatettiin. Suodos haihdutettiin ja j&&nnds tislattiin,
jolloin saatiin 1,429 kg (86%) otsikon mukaista yhdistettd
6ljynd.
Kp. 160°C (0,3 torria)
IR (CHC13) 1695, 1605, 1595, 1493 ja 1443 cm
PMR (cnc13)6 2,52 (s, CHy), 5,03 (s, CHy) ja 7,0-7,7 (m,Ph)

Esimerkki 2

1- (3-bentsyylioksifenyyli)-l-metyyliheptaan-1-oli

(vdlituote)

Lietteeseen, jossa oli 186 g (7,65 mol) magnesiumia
3,5 l:ssa tetrahydrofuraania, lis&ttiin 2 tunnin aikana
1,023 1 (7,29 mol) l-bromiheksaania. Muodostuneen Grignard-
liuoksen annettiin jddhtyd& 25°C:een. Liuos, jossa oli 1,098
kg (4,86 mol) 3-bentsyylioksiasetofenonia 1 l:ssa tetrahydro-

furaania, lis#ttiin Grignard-liuokseen 3 tunnin aikana.
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Reaktioldmpdtila pidettiin 12 - 18°C:ssa jddhauteen

avulla. Lisdyksen pddtyttyd reaktioseosta sekoitettiin
25°%:ssa yon yli. Liuos, jossa oli 61,5 g (3,32 mol) vettd
120 ml:ssa tetrahydrofuraania, lisdttiin reaktioseokseen

15 minuutin aikana, ja sen jdlkeen kun sekoitusta oli
jatkettu vield 20 minuuttia, lisdttiin 0,440 1 (1,1 mol)

2,5 M heksyylimagnesiumbromidia eetterissd. Reaktioseosta
sekoitettiin vield 20 tuntia, ja sitten reaktio pysdytettiin
lisddmdlld seos hitaasti seokseen, jossa oli 6 1 vettd ja
jdatd sekd 750 g (14,2 mol) ammoniumkloridia. Orgaaninen

kerros erotettiin ja vesikerrosta uutettiin 1 l:1la eetteris.

Yhdistetyt orgaaniset uutteet pestin 1 l:1la kylléétettyé

natriumkloridia, kuivattiin magnesiumsulfaatilla ja haihdu-
tettiin, jolloin saatiin 1,424 kg (94 %) otsikonmukaista
yhdistetta ©6ljynd.

PMR (CDCl,) § 0,83 (m, CH;), 1,20 (m, CHp), 1,51
(s, CH3), 1,72 (s, OH), 1,8 (m, CHz), 5,02 )s, CH,y) jJja
6,7-7,6 (m, PhH).

Esimerkki 3

1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-dimetyylihentaani
Vaihe A
Seosta, jossa oli 660 g (2,11 mol) 1-(3-bentsyyli-

. oksifenyyli)-1-metyyliheptan~-1l-olia ja 1,70 1 vdkevdd suo-

lahappoa, sekoitettiin kiivaasti 40 minuutin ajan. Reaktio-
seos laimennettiin 600 ml:1lla heksaania ja kerrokset erotet-
tiin. Orgaaninen kerros pestiin 500 ml:1lla kyllédstetty& nat-

riumbikarbonaattia, kuivattiin magnesiumsulfaatilla ja haih-

- dutettiin, jolloin saatiin 664 g (2,0 mol) 1-(3-bentsyyliok-

sifenyyli)-1l-kloori~l-metyyliheptaanivdlituotetta.

Vaihe B (keksinndn mukainen menetelmd)

Edelld saatu kloridi 660 ml:aan dikloorimetaania liu-
otettuna lisdttiin liuokseen, jossa oli 947 ml 25%:ista
trimetyylialumiinin heksaaniliuosta (3,28 M) liuotettuna
1,9 l:aan dikloorimetaania. Lisdys saatiin pddtdkseen 1,5
tunnin kuluttua, jona aikana reaktioldmpdtila pidettiin
-18°C - -20°C:ssa. Reaktioseosta sekoitettiin vield 1
tunti -15°C:ssa ja y6n yli -3%:ssa. Reaktio padtettiin
sitten 1lis&dmdlli reaktioseos hitaasti 2 l:aan jdat ja 1li-

sd8m&lld samanaikaisesti hitaaasti 540 ml vidkevdi suola-



happoa. Orgaaninen kerros erotettiin ja vesikerrosta uu-
tettiin 500 ml:1lla dikloorimetaania. Yhdistetty orgaaninen
uute pestiin 500 ml:1lla kyll&stettyd natriumbikarbonaattia,
kuvattiin magnesiumsulfaatilla ja haihdutettiin &1jyksi.

5 Epdpuhdas tuote tislattiin, jolloin saatiin 525 g (80%)
otsikon mukaista yhdistettd 81jyni.
Kp. 168-176°C (0,3 tofria)
IR (CHCl;) 1604 ja 1581 cm_
HRMS (m/e) 310,2351 (M+, C22H300:11e laskettu: 310,2289)

¢ 10 225,1304 (M+ - C6H13' C16H170:lle laskettu:

225,1275)
PMR (CDCL3) 0,82 (m, CH3), 1,17 (m, CHZ)’ 1,23 (s, CH3),
1,5 (m, CHZ)' 5,00 (s, CH2) ja 6,6-7,5 (m, PhH)

1

15 Esimerkki 4

2—bentsyy1ioksi-1—bromi—4-(1,l—dimetyyliheptyyli)-

bentseeni

—78°C:iseen liuokseeq, jossa oli 42,6 g (0,134 mol)

.0
.
..

20 l-bentsyylioksi-3-(1,1-dimetyyliheptyyli)bentseenid ja 12,2
g (0,200 mol) t-butyyliamiinia 300 ml:ssa dikloorimetaania,
lisdttiin 27,2 g (0,151 mol) bromia 100 ml:aan dikloorime-
taania liuvotettuna. Reaktioseoksen annettiin sen jdlkeen

::- limmetd 25°C:seen ja sitten se lisdttiin 500 ml:aan kyll&s-

25 tettyd natriumsulfiittia ja 500 ml:aan eetterid. Orgaaninen
kerros pestiin kahdella 500 ml:n er&llid kyllidstettyd natrium-
bikarbonaattia, kuivattiin magnesiumsulfaatilla ja haihdutet-

AC, tiin 81jyksi. Epdpuhdas tuote puhdistettiin pylvédskromato-

NP grafian avulla k&yttden adsorbenttina 500 g silikageelii ja

R 30 aluanttina eetteri-heksaani-seosta (1:9), jolloin saatiin

41,9 g (80%) otsikon mukaista yhdistettd 81jyni.

IR (CHCl;) 1587, 1570 ja 1481 cm™

MS (m/e) 390, 388 (M+), 309, 299 ja 91

PMR (CDC13) 0,80 (m, p&ddtemetyyli), 1,20 (s, gemdimetyyli),

5,05 (s, bentsyylin metyleeni), 6,8 (m, ArH) ja 7,35 (m,

ArH ja PhH) -

35
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Valmistﬁsvéihé‘A
4—Z§—bentsyylioksi-4-(l,l-dimetyyliheptyyli)fenyyli7—2f'

butanoni

Liuos, jossa oli 3,89 g (0,010 mol) l-bromi-2-
bentsyylioksi-4-(1,1-dimetyyliheptyyli)bentseenid 15 ml:ssa
tetrahydrofuraania, lisdttiin hitaasti 0,36 g:aan
(0,015 mol) magnesiummetallia (70-80 mesh). Syntynyttd
seosta refluksoitiin 20 minuuttia, Jja sitten se j&&hdy-
tettiin -10°C:seen. Lisittiin kupari(I)jodidia .
(0,115 g, 0,006 mol) ja sekoittamista jatkettiin 10 mi-
nuuttia. Saatuun seokseen lisdttiin hitaasti sellaisella
nopeudella, ettd reaktioldmpdtila voitiin pitdd alle OOC:n,
liuos, jossa oli 0,701 g (0,010 mol) metyylivinyyliketo-
nia 5 ml:ssa tetrahydrofuraania. Reaktioseosta sekoitettiin
vield 30 minuuttia (t<0°C), ja sitten se lisdttiin
100 ml:aan 1 N suolahappoa ja 100 g:aan j&ddtd. Reaktion
pysdyttdmisen Jjdlkeen reaktioseosta uutettiin kolme kertaa
150 ml:n erilld eetterid. Yhdistetty eetteriuute pestiin
kahdesti 100 ml:1la vettd, kahdesti 100 ml:1la kyll&stettyd
natriumkloridia, kuivattiin magnesiumsulfaatilla ja haihdu-
tettiin 61jyksi.0ljy puhdistettiin pylvdskromatogradian
avulla kdyttden adsorbenttina 180 g silikageelid ja eluent-
tina eetteri-sykloheksaani-seosta (1:4), jolloin saatiin
1,07 g (28 %) otsikon mukaista yhdistettd 6l1ljynd.
PMR 5cnc13TMSo,80 (m, sivuketjun paitemetyyli), 1,22
(s, gem-dimetyyli), 2,03 (s, CH3CO), 2,72 (m, kaksi metylee-
nig), 5,00 (s, bentsyylieetterin metyleeni), 6,6-6,8
(m, ArH, 6,90 (d, J=8 Hz, ArH) ja 7,22 (bs, PhH)

" Valmistusvaihe B
4—[§—bentsyy1ioksi—4—(l,l-dimetyyliheptyyli)fenyyli7—2-

butanoli

-15°C:iseen liuockseen, jossa oli 0,5 g (1,31 mmol)
4-[5—bentsyylioksi—4—(l,l—dimetyyliheptyyli)fenyyli7—2—buta—
nonia 5 ml:ssa metanolia, lisdttiin 50 mg (1,31 mmol) natri-

umboorihydridid. Reaktioseosta sekoitettiin 30 minuuttia, ja
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sitten se lisdttiin 100 ml:aan kyll&stettyd natriumklori-
dia 150 ml:ssa eetterid. Eetterikerros pestiin kerran
100 ml:1lla kyllédstettyd natriumkloridia, kuivattiin mag-
gesiumsulfaatilla ja haihdutettiin 8ljyksi. Oljy puhdis-
tettiin pylvidskromatografian avulla kdyttden adsorbenttina
100 g silikageelii ja eluenttina eetteri-sykloheksaani -se-
osta (1:1), jolloin saatiin 419 mg (84 %) otsikon mukaista
yhdistettd 61jyna.
PMR.&CDC13TMSO,8 (m, sivuketjun pddtemetyyli , 1,10
(d, J=7 Hz, karbinolimetyyli), 1,23 (s, gem~dimetyyli),
2,6-2,9 (m, kaksi metyleenid), 3,63 (sekstetti; karbino-
limetiini), 5,00 (s, bentsyylieetterin metyleeni),
6,8-7,3 (m, ArH) ja 7,30 (bs, PhH)
Valmistusvaihe C
4-[3-(l,l-dimetyyliheptyyli)—2—hydroksifenyyl;7—2—butanoli

Seosta, jossa oli 390 mg (1,02 mmol) 4-Z§—bentsyyli-
oksi-4—(l,l—dimetyyliheptyyli)fenyyl;7-2—butanolia, 360 mg
kiintedti natriumbikarbonaattia, 100 mg 10 %:ista palladium-
hiili-katalysaattoria ja 10 ml etanolia, sekoitettiin
20 minuutin ajan vetykaasulla 1 atm:n paineessa. Reaktio-
seos suodatettiin piimaan ldpi etyyliasetaattia kdyttden
ja haihdutettiin 61jyksi. 0l1jy puhdistettiin nopean pylvés-
kromatogafian avulla kdyttden adsorbenttina silikageelid
ja eluenttina eetterii, jolloin saatiin kvantitatiivisella
saannolla otsikon rnukaista yhdistettd 8ljynd.

PMR § CDC1,7 50,85 (m, sivuketjun paitemetyyli), 1,25
s, gem-dimetyyli), 1,62 (m, C-3 metyleeni), 2,6 (m, C-4
metyleeni), 3,9 (m, C-2 metiini ja kaksi 0OH:a), 6,90
(dd, J=8 ja 2 Hz, ArH), 6,86 (4, J=2 Hz, ArH) ja 7,02
(d, J=8 Hz, ArH)

IR (CHC13) 3597, 3300, 1629 ja 1575 cm

MS (m/e) 292 (M+), 274, 233, 207 ja 189

1
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Patenttivaatimus

Menetelmd 1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1,1-dimetyyli-
heptaanin valmistamiseksi, t un n e t t u siitd, ettd
l1-(3-bentsyylioksifenyyli)-1-kloori-l-metyyliheptaani me-
tyloidaan dikloorimetaanissa -20°C - +10°C:een lampbtilas-

sa 1 - 3 mooliekvivalenttia trimetyylialumiinia.
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Patentkrav

Férfarande f6r framstdllning av 1-(3-bensyloxife-
nyl)-1,l-dimetylheptan, k & nne t e c k n a t didrav, att
1-(3-bensyloxifenyl)-1l-klor-l-metylheptan metyleras i di-
klormetan vid en temperatur av -20%C - +10°C med 1 - 3

molekvivalenter trimetylaluminium.
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