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Sposéb wytwarzania
(E)-4-(trans-6,6-dimetylobicyklo{3,1,0]-heks-3-ylo)-3-buten-2-onu

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania (E)-4-(trans-6,6-dimetylobicyklo[3,1,0]heks-3-vlo)}3-buten-
2-onu, o wzorze przedstawionym na rysunku, ktory jest nowym zwiazkiem chemicznym, znajdujacym
zastosowanie jako skladnik kompozycji perfumeryjnych.

Sposob wedlug wynalazku polega na tym, ze surowiec wyjéciowy w postaci trans-6,6-dimetylobicyklo-
13,1,0lheksano -3-metanolu poddaje si¢ selektywnemu utlenianiu, a tak wytworzony aldehyd poddaje sie
reakcji Wittiga z acetonylidenotrifenylofosforanem. Korzystne jest prowadzenie procesu utleniania metoda
Coreya za pomoca chlorochromianu pirydyniowego.

Zwigzek chemiczny wytworzony sposobem wedlug wynalazku ma przyjemny zapach. zblizony do
zapachu B-jononu z wyrazng nutg drzewna. Zaleta sposobu wedlug wynalazku jest stosowanie taniego
surowca wyjsciowego, ktory wytwarzany jest prosta metoda z 3-karenu.

Przedmiot wynalazku jest objasniony w przykladzie wytwarzania (E)-4-(trans-6,6-dimetylobicyklo-
[3,1,0]heks-3-ylo)-3-buten-2-onu.

Do zawiesiny 7,6 g (35,4 mmola) chlorochromianu pirydyniowego i 0,65 g (8 mmoli) bezwodnego octanu
sodowego w S50ml chlorku metylenu dodaje si¢ jednorazowo 3,3g (23,Smmola) trans-6,6-
dimetylobicyklo[3,1,0] heksano-3-metanolu i calo$¢ miesza si¢ przez 2 godziny w temperaturze pokojowej.
Nastepnie odparowuje si¢ na zimno chlorek metylenu, na wyparce rotacyjnej, a do pozostalosci dodaje sig
100 ml eteru naftowego i zawiesing sgczy si¢ przez celit. Po oddestylowaniu eteru naftowego otrzymuje si¢
2,25 g trans-6,6-dimetylobicyklo[3,1,0}heksano-3-karboaldehydu o czystosci 92%, 2g (14,5 mmola) tego
aldehydu, 9,5g (30 mmoli) acetonylidenotrifenylofosforanu i 100 ml chlorku metylenu miesza si¢ ze sobg i
ogrzewa do wrzenia przez 3godziny, kontrolujac przebieg reakcji metodg chromatografii cienkowarstwowej.
Nast¢pnie na wyparce rotacyjnej usuwa si¢ rozpuszczalnik, a do pozostalosci dodaje S0 ml eteru naftowego.
Wytracony tlenek trifenylofosfiny odsacza si¢ i przemywa dwukrotnie eterem naftowym, po czym potgczone
przesgcze zaggszcza sig¢ na wyparce rotacyjnej. Surowy produkt poddaje si¢ chromatografii kolumnowej na
silikazelu (eluent: eter naftowy — eter etylowy 20:1), otrzymujac lg czystego (E)-4-(trans-6,6-
dimetylobicyklo[3, 1,0Theks-3-ylo)3-buten-2-onu o nastgpujacych wlasnosciach fizycznych i spektralnych:
temperatura wrzenia: 376-377K (266,64 Pa np2®=1,4958; NMR (8, CCl4);1.26i 1,29 (/CH /3. 25, 6H); 2.13
(CHCHCH; cykl., d, J=7Hz, 4H); 2,42 (CH;CO, s, 3H); 2,63-3,08 (CH,CHCH; cykl., m, 1H)::6.0]
(CHCH=CHC, d, J=16 Hz, 1H); 6,83 (CHCH=CH, d/d, J=16/8Hz, IH; IR [cm™']; 1675vs (C=0); 1625 m
(C=C); 975s, (CH=CH).



2 120946

Zastrzezenia patentowe

I. Sposob wytwarzania (E)-4-(trans-6,6-dimetylobicyklo-|3.1.0]Jheks-3-ylo)}3-buten-2-onu. o wrorz
preedstawionym  na rysunku, znamienmy tym, Zze trans-6.6-dimetylobicyklo[3.1.0]heksuno-3-metanol
poddaje si¢ selektywnemu utlenianiu, po c¢zvm otrzymany aldehyd poddaje si¢ reakeji Wittiga 2
acetonyvlidenotritenylofosforanem. '

2. Sposob wedhug zastrz. |, znamienny tym. Ze selektywne utlenianie prowadz si¢ metodg Coreva presy
uzxzciu chlorochromianu pirydyniowego.
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