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trans-8-Methoxy-4,8-dimethyl-1-(4-isopropyiphenyl)-1-nonen;

(c) Separieren des Intermediarproduktes von den lbrigen Reaktionsteilnehmern; und

(d) Hydrieren des cis- und trans-8-Methoxy-4,8-dimethyl-1 -(4-isopropylphenyl)-1-nonens in Anwesenheit eines
geeigneten Losungsmittels und Katalysators, um 8-Methoxy-4,8-dimethyl-1 -(4-isoprophylphenyl)-nonan zu bilden.
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Verfahren zur Herstellung von 8~Methoxy-4,8-dimethylel~(4-
isopropylphenyl)=nonan

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zur Hérstellung von 8-Methoxy-4,8~dimethyl-1-(4~isopropyl-
phenyl)-nonan, eine Verbindung, die als Insektizid zum Zwek-
ke der Bekampfung von Solenopsis geminata, einer beiBenden
amerikanischen Ameise, eingesetzt wird,

Solenopéis geminata stellt eine Plage fir die Farmer speziell
in den sidlichen US-Bundesstaaten dar, da sie Erdhiigel auf
den Feldern errichtet, welche den Nutzpflanzenanbau erschwe-
ren. Hinzu kommt die Gefahr der Schadigung von Ackergeraten
und Landmaschinen durch diese Erahﬂgel. Die Ameisen greifen
dariber hinaus auch Nutzvieh und Menschen an, die auf dem
Feld mit ihnen in Berlhrung kommen, Solenopsis geminata -
"Feuerameise" ~ tragt diesen Namen, weil ihr BiB" eine
schmerzhafte, feuerdhnliche Verbrennung hervorruft,

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

Die Vérbindung 8~-Methoxy=4,8=-dimethyl-1~(4-isopropylphenyl)-
ﬁonan wurde von der US-Regierungsbehdérde unter der US-PS '
4 002 769 patentiert und eignet sich entsprechend der Offen-
legungsschrift zur Bek&mpfung von Fliegen und Moskitos,

Wie aus der Offenlegung weiter hervorgeht, wurde diese Ver-
bindung hergestellt, indem Paraisopropylbenzylchlorid in
Anwesenheit eines Acetonitril-Ldsungsmittels mit Triphenyl~



phosphin zur Reaktion gebracht wurde, um Paraisopropyl-
benzyltripheny1phosphoniumchlorid zu bilden. Die letztge-
nannte Vérbinddng wird ihrerseits mit Natriummethoxid und
anschlieRend mit Methoxyzitronellal zur Reaktion gebracht,

um das Zwischenprodukt cis~ und trans~8-Methoxy=4,8~dimethyl=-
1~(4=~isopropylphenyl)l-nonen zu bilden, worauf diese Verbin~
dung ihrerseits wiederum hydriert wird, um so das Endpro-

dukt zu bilden,

Die Intermediédrverbindung, im folgenden mitunter als De-
hydro-MV=§78 bezeichnet, zeigt die Formel

Das Endprodukt, mitunter als MV-678 bezeichnet, weist die'

folgende Formel auf:

OCH

Im Verfahren zur Herstellung des Intermedidrproduktes ist
auch Toluen als Lésungsmittel verwendet worden,
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Ein im Verfahren zur Herstellung von 8-Methoxy-4,8~dimethyl-
1-(4-isopropylphenyl)-nonan auftretendes spezifisches Pro=-
blem liegt in der Tatsache, daR am Ende jenes Schrittes,

der die Reaktion von Para~-isopropylbenzylchlorid mit Tri-
phenylphosphin beinhaltet, ein Feststoff in der Lésung ge~-
‘bildet wird, bei dem es sich um.Para-isopropylbenzyltri-
phenylphosphoniumchlorid handelt; dieser Feststoff ist -
schwierig und afwendig zu behandeln, da er vor dem nachsten
Verfahrensschritt isoliert und von den Reaktanten geeinigt
werden muB,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung eines verbesser=-
ten Verfahrens zur Herstellung von 8-Methoxy=4,8~-dimethyl-
1-(4-isopropylphenyl)~nonan, mit dem die gewinschte Verbin-
dung auf einfache und weirtschaftliche Weise hergestellt
werden kann,

Darlequng des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein neues Ver-
fahren zur Herstellung von 8-Methoxy-4;B-dimethyl-l-(4—
isopropylphenyl)~nonan zur Verfiigung zu stellen, bei dem
das feste Intermedidrprodukt in Ldsung oder in einem
Schlamm verbleibt, cohne isoliert und gereinigt werden zu
missen und wobei die gesamte Reaktion in einem fliissigen
Medium vorgenommen wird, bis sich das Endprodukt gebildet
hat, ’

Es hat sich nun gezeigt, daB 8-Methoxy-4,8-dimethy1-1-(4-



isopropylphenyl);nonan dufch_ein Verfahren hergestellt wer=
den kann, welches sich zusammensetzt aus:

(a) dem Reagieren von Para-isopropylbenzylchlorid mit Tri-
phenylphosphin in Anwesenheit eines unter ungesattigten
oder gesattigten Alkoholen mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen
ausgewadhlten organischen Lﬁsungsmittels, um Para-iso-

- propylbenzyltriphenylphosphoniumchlorid in L&sung in dem
genannten Ldsungsmittel zu bilden;

(b) dem Reagieren des genannten Para;isopropylbenzyltri-
phenylphosphoniumchlorids in Lésungsmittelldsung zunéchst
mit Natriummethoxid und dann mit Methoxycitronellal, um
in Lésung cis- und trans-8-Methoxy-4,8-dimethyl-1-(4-iso-
propylphenyl)-l~nonen zu produzieren;

(c) dem Extrahieren des genannten 8-Methoxy-4,8-dimethyl-
1-(4~isopropylphenyl)=i-nonens aus der Losungsmittelldsung;
und

(d) dem Hydrieren des genannten cis- und trans~8~Methoxy=
4,8-dimethyl-1~-(4~isopropylphenyl)-1-nonens in Anwesenheit
eines geeigneten Ldsungsmittels und Katalysators zwecks |
Bildung des Insektizids 8-Methoxy=~4,8~dimethyl-l~(4-iso~
propylphenyl)=~nonan,

Das bevorzugte Ldsungsmittel zur Verwendung im obigen
Schritt (a) ist Methanol, Es hat sich gezeigt, daB bei Ver-
wendung des bevorzugten Methanols als LOsungsmittel das
Produkt nicht nur in Lésung verbleibt, sondern daR die Re=



aktion an sich zehnmal-schheller als der ProzeR nach bis-
herigem Verfahren abliuft, in welchem Toluen als Lésungs-
mittel verwendet wurde., Anderweitige geeignete und einzu-
setzende Ldsungsmittel sind andere Alkohole und polare .

Losungsmittel wie etwa Ethanol, Propanol, Isopropanol und-

dergleichen.

Vorzugsweise werden fur jede 0,25 Grammol eingesetzter
Wirkstoff 200 Milliliter Methanol als Losungsmittel zu~-
gesetzt, Die einsetzbare Methanolmenge ist variabel, Als
untere Grenze dirfte indes jene Menge anzusehen sein, bei
der das Produkt Para-isopropylbenzyltriphenylphosphonium=-
chlorid im Methanol gesdttigt vorliegt und auszukristalli-
sieren beginnt,

Wird Para-isopropylbenzylchlorid mit “dem Triphenylphosphin
in n-Oktan als einem L&sungsmittel zur Reaktion gebracht,

. dann ist die Reaktion normalerweise nach 25 bis 30 Stunden
vollendet, und das Produkt fallt als ein Feststoff aus und
bildet eine Schlammlésung. Der Schlamm wird sodann mit
Methanol gewaschen, um das Phosphoniumchlorid-Salz aufzu-
losen, Nach der Phasenabscheidung wird das Phosphonium=-
chlorid-Salz somit aus dem n-Oktan-Ldsungsmittel entfernt
und in das Methanol-L&sungsmittel eingebracht, Mithin be=.
steht ein kritisches Merkmal im ersten Schritt des erfin-
dungsgeméBen Verfahrens bei Verwendung eines nicht aus
Methanol bestehenden Lésungsmittels zundchst darin, daR das
- verwendete zweite LOsungsmittel =~ also etwa Methanol - im
ersten Losungsmittel ausreichend nichtmischbar ist, um eine
Phasentrennung hervorzurufen, aber gleichzeitig muR das L&~



sungsmittel imstande sein, das enttandene Produkt aufzu=-
lésen, '

Schritt‘(a) des oben dargelegten Prozesses ist bei Verwen-
dung ‘von Methanol als Lésungsmittel normalerweise innerhalb
von etwa 4 bis 5 Stunden bzw, bei Verwendung von n-Oktan

als Losungsmittel innerhalb von 25 bis 30 Stunden vollendet,
wiewohl die Zeitépanne fir die Durchfihrung der Reaktion

je nach den anderen ProzeBbedingungen und den Ausbeutefor-
derungen variabel sein wird,

Die gesamte Reaktion wird vorzugsweise bei atmosphé&rischem
Druck durchgefihrt; ist dies der Fall, dann werden die
Reaktionsteilnehmer in Schritt (a) wiinschenswerterweise ge-
nau bis zum Siedepunkt des L&sungsmittels erhitzt, der im
Falle von Methanol bei ungefdhr 65 bis 67 °c liegt.

Die Reaktion kann auch unter Druck vorgenommen werden, und
in diesem Falle kdnnen etwas hohere Temperaturen angewendet
werden, Es wird jedoch bevorzugt, de Reaktion unter atmos-
phérischem Druck vorzunehmen,

Das in Schritt (b) gebildete Intermedi&drprodukt wird von

den restlichen Reaktionsteilnehmern abgeschieden, indem
Wasserstoffperoxid zugesetzt wird, welches das verbleibende
Triphenylphosphin zu Triphenylphosphinoxid umwandelt. Sodann
wird Hexan oder ein anderes geeignetes LOsungsmittel zuge=-
setzt, um das Dehydro-Zwischenprodukt zu extrahieren, Nach
dem Waschen des Extraktes mit Methanol und Wasser zwecks
Enﬁernung'von‘Triphenylphosphinoxid wird das Hexan ausge=-

trieben.
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Nach dem Desorbieren wird Qas cis- und trans-S-Methoxy¥4,8-
dimethyl-l-(4-isopropylphenyl)-l-nonen in das spezifische
Insektizid gegen Solenopsis géminata umgewandelt, Dies er=-
folgt durch Hydrieren des Intermediédrproduktes in Anwesen-
heit eines geeigneten Lésungsmittels wie etwa Ethanol,
Methanol, Isopropanol oder Hexan sowie in Anwesenheit eines
geeigneten Katalysators, bei dem es sich gewShnlich um
5%iges Palladium auf Kohlenstoff handelt. Nach Vollendung
dieser Reaktion wird der Katalysator zuriickgewonnen, worauf
die Losung zwecks Beseitigung des Ldsungsmittels und Er-
bringung des Endproduktes desorbiert wird,

Ausfihrungsbeispiel

Dem besseren Versténdnis der vorliegenden Erfindung dienen
die folgenden Ausflhrungsbeispisle, welche die Erfindung
lediglich veranschaulichen, nicht aber eingrenzen sollen,

Ausfihrungsbeispisl 1

In einen geeigneten Rundkolben wurden 65,5 g (0,25 Mol)
Triphenylphosphin, 42,3 g (0,25 Mol) Paraisoprop?lbenzyl-
chlorid und 210 ml Methylalkohol eingebracht, Das Reaktions-
gemisch wurde bis zur RickfluBtemperatur erhitzt und unge-
fahr 5 h lang bei RickfluBtemperatur gehalten. Nach dieser
Zeitspanne wurde die Heizquelle abgeschaltet und das Pro=-
dukt isoliert, wobei sich eine Ausbeute von 252,1 g der
Loésung von Paraisopropylbenzyltriphenylphosphoniumchlorid

in Methanol ergab,

249,1 g (0,231 Mol Paraisopropyltriphenylphosphoniumchlorid)
der letztgenannten Verbindung wurden gemeinsam mit 49,68 g



(0,23 Mol Natriummethoxid) einer'25%igén Lésunglvon Natrium-
methoxid in Methanol bei 10 °C sowie 34,22 g (0,184 Mol)
Methoxycitronellal in einen zweiten Reaktionsbehalter einge-
bracht, Das ReaktionsgefB war zundchst von einem Eisbad
umgeben, anschlieRend wurde das Eisbad entfernt und den
Reaktionsteilnehmern Zeit gelassen, sich auf Zimmertempera-
tur zu erwdrmen, Nach drei Stunden wrde das Reaktionsgemisch
auf RuckfluBtemperatur erhitzt, worauf das RickfluBerhitzen
Uber etwa eine Stunde hinweg fortgesetzt wurde,

Daran anschlieBend wurde die Heizquelle abgeschaltet, worauf
" der Reaktionsldsung Zeit gelassen wurde, sich auf 30 °c
abzukiihlen, Sodann wurden 8 g einer 30%igen Wasserstoff-
peroxid-Lésung der Reaktionsldsung zugesetzt, worauf der
Behdalterinhalt 45 min lang verrihrt wurde, Nunmehr wurden
100 ml Wasser und 250 ml Hexan zugesetzt, worauf das Ver-
riithren Uber zus&dtzlich 15 min hinweg vorgenommen wurde, Dem
Behalterinhalt wurde nunmehr Zeit gelassen, sich zu setzen
und eine Phasentrennung zu entwickeln, Die Phasen separier=-
ten sich in eine waBrige und eine organische Phase, Die
organische Phase wurde mit 30 g Wasser und 75 g Methylalko-
hol gewaschen, sodann wurde den Phasen erneut Zeit gelas-
sen, sich voneinander abzusetzen, Als nichstes wurde die

organische Phase bei ungefahr 100 °C unter vollem Vakuum
und einer einstliindigen Stickstoffspilung ausgetrieben, Es

wurden anndhernd 50 g des Intermediérproduktes 8~Methoxy-
4,8-dimethyl=1=(4~isopropylphenyl)-1l-nonen gewonnen.

Sodann wurden 12,5 g des Produktes mit 1,9 g Hexan in An=-
wesenheit von 0,6 g Palladium=~Kohlenstoff-Katalysator ver-



mischt und unter 50 psia (3,5 aT) Druck mit Wasserstoff

zur Reaktion gebracht, Die L&sung wurde anschlieBend ge~
filteff, mit 250 ml Hexan gewaschen und erneut unter vollenm
Vakuum bei 90 °C mit einer Stickstoffsplilung ausgetrieben,
Bei dem dargéstellten Produkt handelte es sich um das ge-
winschte Endprodukt 8~Methoxy-4,8~dimethyl-1~(4~isopropyl-
phenyl)=-nonan,

Ausfihrungsbeispiel 2

Einem 1-l-ReaktionsgefaR wurden 78,6 g (0,3 Mol) Triphenyl-
phosphin, 250 ml Methylalkohol und 50,7 g Paraisopropyl-
benzylchlorid zugesetzt, Die Ldsung wurde auf RickfluBtem-
peratur erhitzt und 5 h lang bei dieser Temperatur belassen.
'Es wurden 327,3 g einer 40%igen Ldsung von Paraisopropyl-
benzyltriphenylphosphoniumchlorid in Methanol gewonnen;
dieser Ldsung wurden 68,4 g einer 25%igen Ldsung von Na=-
triummethoxid bei 10 °C plus 46,5 g Methoxycitronellal
ebenfalls bei 10 °C zugesetzt, Die Reaktionsteilnehmer
wurden ungefédhr 3 h lang bei Raumtemperatur verriihrt und
daran anschlieend auf RickfluBtemperatur erhitzt sowie
eine Stunde }éng bei dieser Températur gehglLten, Die Reak-
tionsteilnehmer wurden sodann auf Raumtemperatur abgekiihlt,
mit 4,5 g 30%iger Viasserstoffperoxid-L&sung versetzt und
1/2 h lang verrihrt, Daran anschlieBend wurde die Reaktions-
lésung mit 250 ml Hexan sowie 100 ml Wasser versetzt und

~ eine weitere halbe Stunde lang verriihrt. Das Reaktionsge~
misch wurde zwecks Entstehenlassen einer Phasentrennung
aufbewahrt, anschlisBend wurde die w&Brige Phase dekantiert,
Die organische Phase wurde mit 70 ml Methylalkohol und
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30 ml Wasser versetzt und wiederum 1/2 h lang verrihrt, Er-
neut wurde die waBrige Phase dekantiert, Die organische
Phase wurde sodann bei 110 °C unter vollem Vakuum desorbiert
und einer zweistiindigen Stickstoffsplilung unterzogen, Ge-
wonnen wurden 63,5 g des Intermedidrproduktes 8-Methoxy=-
4,8-dimethyl-1~(4-isopropylphenyl)~1i~nonen,

AnschlieRend wurden 50,8 g dieses Produktes durch Reaktion
‘mit 1,2 g 50%ig wassernassem 5%igem Palladium~auf-Kohlen=-
stoff-Katalysator und 10 g Ethylalkohol hydriert, Die L&~
sung wurde gefiltert, mit Ethylalkohol gewaschen und bei

100 °C unter vollem Vakuum mit einer einstiindigen Stickstoff=~
sptilung desorbiert, Das verbleibende Produkt wurde vermit-
tels geeigneter Techniken analysiert und erwies sich als das
gewinschte 8~-Methoxy-4,8-dimethyl-1~(isopropylphenyl)nonan,

Ausfihrungsbeigpiel 3

Ein S5-l-Reaktor wurde mit 655 g Triphenylphosphin, 1050 ml
Methylalkohol und 422,5 g Paraisdprcpylbenzylchlorid be-
schickt, Die Reaktionsteilnehmer wurden auf RickfluBtem-
peratur erhitzt ~ ungefdhr 65 bis 67 °C -~ und etwa 5 h lang
bei dieser Temperatur belassen, Es wurden 1856,2 g einer
50%igen Lésung von Paraisopropylbenzyltriphenylphosphonium-
chlorid in Methylalkohol gewonnen, -

AnschlieRend wurden dem Reaktionsgefal 1852 g 50%iges
Paraisopropylbenzyltriphenylphosphonidmchlorid in Methyl=- -
alkohol gemeinsam mit 464,4 g einer 25%igen Natriummethoxid-
Lésung in Methanol sowie 332,9 g Methoxycitronellal zuge-



setzt, Die Reaktanten wurden bei etwa 10 °C'zugesetzt; die-
se Temperatur wurde vermittels eines Eisbades aufrechter~
halten, Nach Beendigung des Zusetzens wurde das Eisbad ent-
fernt, | | |

Den Reaktionsteilnehmern wurde Zeit gelassen, etwa 3 h lang
bei Umgebungstemperatur miteinander zu reagieren, anschlie-
Bend wurden sie auf RickfluRtemperatur - etwa 65 °c - er-
hitzt und etwa 1 h lang bei dieser Temperatur gehalten.

AnschlieRfend wurde die Heizquelle entfernt, die Reaktions-
l6sung wurde mit 45 g einer 30%igen Wasserstoffperoxid-Lé-
sung versetzt und 30 min lang verrihrt. Sodann wurden:
1000 ml Wasser sowie 1500 ml Hexan zugesetzt, worauf die
Reaktionsteilnehmer weitere 30 min lang verrihrt wurden,

Dem Gef&Binhalt wurde nunmehr etwa eine halbe Stunde lang
Zeit gelassen, sich zu separieren, Die wiRrige Phase ent-
hielt etwa 3110 ml Material, und die organische Phase ent-
hielt 2110 ml, Die organische Phase wurde sodann mit 960 ml
Methylalkohol sowie 300 ml Wasser gewaschen und etwa eine
halbe Stunde lang verrihrt,

Den Phasen wurde sodann Zeit zum Separieren gelassen; die
Ausbeute belief sich auf 1532,6 g (1480 ml) organische
Phase, Die organische Phase wurde dann bei 100 °C unter
vollem Vakuum mit einer einstﬂhdigen Stickstoffsplilung de=-
sorbiert. Gewonnen wurden 555,4 g Dehydro-MV-678, Dieses
Material wurde bei 100 °C unter vollem Vakuum mit einer wei-
teren einstindigen Stickstoffspllung weiter desorbiert,
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Daran anschlieBend wurden 250 ml Hexan plus 250 ml Dehydro-
MV=-678 zugesetzt, worauf der:GeféBinhalt bei 100 °C .unter
vollem Vakuum mit einer zweistﬁhdigen Stickstoffspiilung
desorbiert wurde, Bei dem gewonnenen Produkt handelte es
sich um 8-Methoxy~4,8-dimethyl=-1~(4~isopropylphenyl)-1-
nonen,

Ausfihrungsbeispiel 4

Ein groBer Rundkolben wurde mit 150 ml (102,4 g) 99%ig
reinem n~-Oktan, 84,6 g Paraisopropylbenzylchlorid und
111,5 g Triphenylphosphin beschickt., Die Reaktionsldsung
wurde auf 95 bis 100 °C erhitzt und etwa 29 h lang bei
jener Temperatur gehalten, Sodann wurde die Heizquelle aus-
geschaltet, worauf das Reaktionsgemisch abgekihlt und mit
197,5 ml Methylalkohol versetzt wurde, um die suspendier=
ten Feststoffe aufzuldsen, Die Methanollésung wurde danach
zweimal mit je 50 ml Oktan gewaschen., Das Oktan wurde de~
kantiert; es vqrblieben 383,7 g einer Methylalkoholldsung
von 45 % Paraisopropylbenzyltriphenylphosphoniumchlorid
in Methanol. |

AnschlieBend wurden 190 g der obigen Methylalkohol/Phos-
phoniumchlorid-Lésung in einen Kolben tberfihrt, worauf

der Kolben zusitzlich mit 43,2 g 25%igen Natriummethoxids

in Methanolldsung bei 8 bis 10 °C und sodann 31,62 g
Methoxycitronellal ebenso bei 10 bis 13 °C beschickt wurde.
Nachdem dann die L&sung fir ungeféhr 15 min absetzen konnte,
wurde sie auf Raumtemperatur (d, h., ungeféhr 22 oC) und
daran anschlieBend auf RickfluBtemperatur erwdrmt., Die LO-
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sung wurde ungefahr 4 h lang rickfluBerhitzt, sodann wurde
die Heizquelle abgeschaltet, und die Reaktionsteilnehmer
auf Raumtemperatur gekuhlf. Ungefdhr 2 h spater wurden die
Reaktionsteilnehmer mit 1 g Wasserstoffperoxid versetzt,
worauf die LOsung verrihrt wurde. Weitere zwei Stunden
spater wurde die Reaktionsldsung mit 167,9 g Hexan und

100 ml Wasser versetzt, worauf erneut mit Verrihren begon-
nen wurde, Etwa 1,5 h spadter wurde das Verrihren einge~
stellt, und den Bestandteilen wurde Gelegenheit gegeben,
sich in zwei Phasen zu trennen, Gewonnen wurden 277,6 g
einer wéBrigen Phase sowie 233,6 g einer organischen Phase,
Die organische Phase wurde zweimal mit 75 g Methylalkohol
plus 30,1 g Wasser gewaschen, Die wiRrige Phase wurde de-
kantiert und erbrachte 221,4 g organisches Material, Die-

ses Material wurde bei 90 °C unter vollem Vakuum und einer
1,5stindigen Stickstoffspilung desorbiert., Gewonnen wurden

47,5 g 8-Methoxy-4,8~dimethyl-1-(4~isopropylphenyl)-1~nonen,
auch als Dehydro-MV-678 bekannt, |

Dem Fachmann wird klar sein, daB hinsichtlich der Verhilt-
nisse der Verbindungen zueinander, hinsichtlich der Tem-
peraturen und hinsichtlich der Zeitspannen verschiedene Ab=-
anderungen vorgenommen werden kénnen, ohne daR damit vonm
Geist und Geltungsbereich der beiliegenden Patentanspriiche
abgewichen wird,
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Erfindungsanspruch

1,

Verfahren zur lerstellung von 8-llethoxy-4,8-dimethyl—1-
(A—isopropylphenyl)—nonan, gekennzeichnet dadurch, daf
es sich zusammensetzt aus den Schritten des '

(a) Reagierens von Paraisopropylbenzylchlorid mit Tri-
phenylphosphin in Anwesenheit eines Methanol-Losungs—
mittels liber eine ausreichende Zeitspanne hinweg sowie
bei elner ausreichenden Temperatur zwecks Bildung eines
Intermedidrproduktes in Losung mit Methanol, Paraiso—
propylbenzyltriphenylphosphonizmchlorid, und

(b) Reagierens der genannten Methanol-Ldsung mit Natrium-
methoxid und anschliefend mit Methoxycitronellal, um
S-MethonyA,8—dimethyl—1—(4—1so§ropylphenyl)—1-nonen zZu
erzeugen, und

(c) Separierens des genannten Intermediirproduktes von
den iibrigen Reaktionsteilnehmern und

(d) Hydrierens des Intermedidrproduktes in Anwesenheit von
Zthanol oder Hexan sowie in Anwesenheit eines Palladium—
Kohlenstoff-Katalysators zwecks Bildung von 8-lethoxy-

4 ,8=dime thyl-1-(4=isopropylphenyl )-nonan.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da8
Schritt (a) der genannten Realktion bei einer Temperatur
von etwa 670 C durchgefihrt wird,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB fpr
alle 0,25 Grammol Wirkstoff etwa 200 ml Methanol einge—
setzt werden. |
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4, Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB das
genannte Intermedlarprodukt von den genannten ubrlgen
Reaktlonstellnehmern durch Zusetzen von WasserstOprer-
oxid zum Aeaktionsgemisch sowie durch Zusetzen von

Hexan zwecks B Ixtrahierung des Intermedidrproduktes sepa-
riert wird,
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