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Sposdb wytwarzania nowej pochodnej roimetyiocyklopentenu

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania nowej pochodnej trGimetylocyklopentenu, o wzorze
przedstawionym n2 rysunku, znajdujgcej zastosowanie jako sktadnik kompozycji perfumeryjnych.

Istota wynaiazku polega na tym, ze 1-/2,2 3-trGjmetylocyklopenten-3-ylo/propanon-2 poddaje si¢ reakgji
Wittiga-Homera z karboalkoksymetylofosfonianem dwualkilowym. W wyniku tej reakdi otrzymuje si¢ ester alki-
lowy, ktéry poddaje si¢ selektywnej redukcii grupy estrowej, korzystnie przy uzyciu kompleksowych wodorkéw
metali, po czym utlenia w znany sposob do aldehydu, a nastgpnie aldehyd poddaje si¢ reakdji z glikolem etyleno-
wym, korzystnie metods azeotropowa.

Zwigzek chemiczny, wytworzony sposobem wedhug wynalazku, zaréwno w postaci racemiczne;, jak i opty-
cznie czynnej, iz lagodny, trwaly zapach korzernno-kwiatowy. Zalety sposcbu jest stosowanie tatwo dostgpnego
surowca, ktory wytwarza si¢ z duza wydajnoscia z karifory albo alfa-pinenu.

Pizedmiot wynalazku jest objasniony w przykiadzie wytwarzania nowej pochodne] tréjmetylocyklopen-
tenn, [Ef-2-j2-metylo-3-/2,2,3-tréjmetylocyklopenten-3-ylo /propen-1-ylo/ dioksolanu-1,3, o wzorze przedstawio-
nym na rysiunku.

Przyktad. 140g (0,625 mola) karboetoksyxmtvlofosfonmnu dwuetylowego wkrapla sie do zawiesiny
15 g (0,625 mola) wodork: sodowego w 400 ml eteru absohitnego, w temperaturze 20°C, otrzymujac sodows
pochodng karboetoksymetylofosfonianu dwuetylowego. Roziwor sodowej pochodnej fosfonianu wkrapha si¢ do
wrzacego roztworu 83,1 g (0,50 mola) 1-/2,2,3-t1 jmetylocyklopenten-3-ylo/propanonu-2 w 600 mi eteru, w cig-
gu 4 godzin, a nastepnie ogrzewa mieszaning reakcyjnz do wrzenia, przez kolejne 4 godziny. Po dodaniu 200 ml
wody, produkt ekstrahuje si¢ eterem naftowym, a ekstrakly przemywa wod3 i suszy siarczanem sodowym. Suro-
wy produki sqcey sic przez ktétka kolumne z silikazelem (eluent-eter naftowy) i destyluje, uzyskujac 94,5 g estru
etylowego. Roztwdr iego estru w 100 ml eteru dodaje sie do zawiesiny 80 g (0,21 mola) wodorku litowo-glino- .
wego w 300 ml eteru, w temperaturze 20°C. B uplywie godziny mieszaning rozklada si¢ roztworem kwasnego
winianu sodowego, ekstrahuje eterem, przemywa ekstrakty nasyconym wodorowgglanem sodowym iwoda.
Otzymany surowy alkchol destyluje si¢ przez krétka kolumne otrzymmjac 75 g produktu.
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48,5 g (0,25 mola) otrzymanego zwiazku, 485 g dwutlenku manganu i 2,51 eteru naftowego miesza si¢
w temperaturze 20°C przez 6 godzin, anastepnie odsacza dwutlenek manganu i przemywa starannie eterem
naftowym. Pc usunigciu eteru naftowego otrzymuje si¢ surowy produkt, ktéry destyluje si¢ pod obnizonym
cisnieniem uzyskujac 32,3 g aldehydu. 15,4¢ (0,08 mola) otrzymanego zwiazku, 6,0 g (0,096 mola) glikolu
etylenowego, 0,3 g (16 milimoli) kwasu p-toluenosulfonowego oraz 40 ml toluenu ogrzewa si¢ do wrzenia pod
nasadka do azeotropowego usuwania wody, do momentu az woda przestaje sie zbierac.

Nastepnie roztwor przemywa si¢ nasyconym weglanem sodowym, suszy bezwodnym siarczanem sodowym
i destyluje surowy produkt pod obniZzonym cisnieniem. W wyniku tego otrzymuje si¢ 11,5 g czystego, bezbarwne-
g0 [E/-2-[2-metylo-3-/2,2,3-tréjmetylocyklopenten-3-ylo /propen-1-ylo/ dioksolanu-1,3.

Wiasnosci pochodnej trojmetylocyklopentenu, wytworzonej sposobem opisanym w przyktadzie wykonania
wynalazku, przedstawia tabela.

Tabela
Temperatura tazni 20
°C/KkPa ny | IRem™ PMR/5, TMS, C Cly/ - Uwagi
128—130/0,66610 |1,4879 | 3044m 0,78 E/Z=90:10
- 107! 2957vs 0,94 2s,6H,/CH/, C Iglc/
1464m 1,61 szer.s,3H, CH;C=cyk!.
1443m
1383m 1,71 o _
1360m 181 szer.s,3H,CH;C=CH
1131vs/C—0/|1.88—2,88 mult.,SH
1039vs/C—O/|ok.3,85 m, 4H, OCH, CH, 0
873w ok.4,85 m, 1H, =CHCHO,
817m 5,24 szer.s, 1H,=CH/cykl./
800/=CH/ [5,38 m,1H,=CHCHO,

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nowej pochodnej tréjmetylocyklopentenu, o wzorze przedstawionym na rysunku,
znamienny tym, Zze 1-/2,2,3-trGjmetylocyklopenten-3- ylo/propanon-2 poddaje si¢ reakcji Wittiga-Hor-
nera z karboalkoksymetylofosfonianem dwualkilowym, a tak otrzymany ester alkilowy poddaje si¢ selektywnej
redukcji grupy estrowej, po czym utlenia w znany sposéb do aldehydu, a nastepnie aldehyd poddaje si¢ reakcji
z glikolem etylenowym.
2.Sposéb wedhug zastrz. 1, znamienny tym, Ze w procesie redukgi grupy estrowej stosuje sig
kompleksowe wodorki metali.
3. Sposéb wedtug zastrz. I, znamienny tym, ze reakcje aldehydu z glikolem etylenowym prowa-

. dzi si¢ metoda azeotropowa.

Prac. Poligraf. UF PRL naktad 120+18
Cena 45 z1



	PL112019B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


