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1 2
Inventia se referd la un procedeu de obtinerea 5 expunerea la temperatura camerei pand la termi-
drimenolului, intermediar care este util in sinteza narea reactiei, mersul reactiei fiind monitorizat prin
compusilor biologic activi §i a compusilor cu cromatografie in strat subtire.
proprietiti odorante si aromatizante. Procedeul Revendicdri: 1
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Descriere:

Inventia se referd la un procedeu de sinteza a compusului chiral natural drimenol — intermediar important
si valoros pentru obtinerea compusilor biologic activi folositi in farmacologie si a celor odoranti folositi in
parfumerie — din 11-monoacetatul driman-8a,11-diolului.

Este cunoscut procedeul de preparare a acetatului drimenolului (2) din 11-monoacetatul driman-8a,
11-diolului (1) la tratarea acestuia cu tetraclorurd de staniu in solutie de clorurad de metilen la temperatura de
- 19°C [1]. La saponificare cu bazi alcoolicd acetatul drimenolului (2) trece in drimenol (3) [2]. Dezavantajele
acestui procedeu de preparare a drimenolului (3) din 11-monoacetatul driman-8a,11-diolului (1) constau in
necesitatea de a realiza sinteza in doud etape, randamentul mic (24,6%) la deshidratarea 11-monoacetatul
driman-8a,11-diolului (1) si utilizarea compusilor toxici de staniu.

OAc OAc OH
"//OH SHC14/CH2C12 KOH/EtOH
24.6% A,100%
1 ) 3)

Problema pe care o rezolvd inventia solicitatd constd in perfectionarea procedeului de sintezd a
drimenolului (3) din 11-monoacetatul driman-8a,11-diolului (1) prin reducerea numarului de etape la sinteza,
eliminarea compusului toxic de staniu i marirea randamentului drimenolului.

S-a elaborat un procedeu mai eficient i mai simplu de preparare a drimenolului (3) din 11-monoacetatul
driman-8a,11-diolului (1) intr-o singurd etapd care constd in tratarea la temperatura camerei a 11-
monoacetatului driman-8o,11-diolului (1) cu o solutie de 30% de acid sulfuric concentrat in etanol (luate in
raportul 1 g : 10 ml), controlandu-se mersul reactiei prin metoda cromatograficd in strat subtire.

Produsul reactiei se obtine prin diluarea mediului reactional cu apd, neutralizarea solutiei obtinute prin
addugare de bicarbonat cristalin, extractia cu eter dietilic §i spalarea extractului cu apd pand la neutralizare,
uscarea lui cu sulfat anhidru de sodiu, filtrarea §i evaporarea solventului. Produsul obtinut se cromatografiazi
pe coloani cu silicagel, randamentul fiind de 52-56%.

OAc OH

oy H2SO04(30%)EOH
56%

<
Y

1 3)

Avantajele inventiei in raport cu solutia cea mai apropiata:
Realizarea sintezei intr-o singurd etapd;
Cresterea randamentului drimenolului de doud ori;
Excluderea reagentului toxic de deshidratare;
Obtinerea compusului in stare cristalind;
Simplificarea relativa a procedeului prin excluderea mediului anhidru de reactie, care in cazul SnCly
este strict necesar.

Exemplu de realizare a inventiei.

11-monoacetatul driman-8a,11-diolului (1) (116 mg; 0,411 mmol) se dizolva in 1,2 ml solutie de 30% de
acid sulfuric in alcool etilic si solutia obtinutd se mentine la temperatura camerei pand la terminarea reactiei
(controlul prin metoda cromatograficd in strat subtire, durata 21 ore). Solutia se toarnd in 12 ml apa si se
neutralizeaza la agitare, addugand in portii mici bicarbonat de sodiu cristalin. Amestecul se extrage cu eter
(25 ml x 3), apoi extractul se spala cu apa (30 ml x 3), se usucd cu sulfat de sodiu anhidru, se filtreaza si
eterul se distileaza. Reziduul (90 mg) se dizolva intr-o cantitate minimi de hexan si se cromatografiaza pe
coloand cu 3 g silicagel Chemapol L, 40/100. Cu amestec de hexan-eter se dilueaza 51 mg (56%) drimenol
(3), p-t. 96-96,5°C (din hexan).
IR (CCly): 3650, 3380, 1450, 1430, 1370, 1020, 980, 950, 830.
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4

'H RMN (CDCL): 0,86 (s, 3H, C,-CHs), 0,89 (s, 6H, Cy- si Cio- CHy), 1,79 (s, 3H, Cg-CHs), 3,55-4,05 (m,
2H, CHy-0), 5,55 (t, H, C-H).

(57) Revendicare:

Procedeu de obtinere a drimenolului din 11-monoacetatul driman-8c, 11-diolului, earacterizat prin
aceea ¢ii 11-monoacetatul driman-8c, 11-diolului se trateazd cu solutie de acid sulfuric 30% in etanol, se
expune la temperatura camerei pdnd ciAnd se termind reactia, mersul reactiei fiind monitorizat prin
cromatografie in strat subtire.
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2. Buag IL.®., Kpeirrans I'.B., Jlasypeesckuii ['.B. Kypuan obureti xumuu, 1967, tom. 37, Beim. 10,
c. 2187-2190
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