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Sposob wytwarzania 1-izopulegolu z d-cytronellalu
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Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarza-
nia 1l-izopulegolu z d-cytronellalu lub jego kon-
centratu, stanowtigcego polprodukit do symntezy
1-mentolu.

Znane s3 sposoby wyltwarnzania 1-izopulegolu
polegajgce ma katalitycznej lub termicznej cykli-
zacji d-cytronellalu do mieszaniny stereoizomerycz-
nych alkoholi, zlozonej z 1-izopulegolu, d-neo-izo-
pulegolu, 1-izo-izopulegolu i d-neoizo-izopulegolu.

Katalityczng cyklizacje d-cytronellalu przepro-
wadza sie w obecnodci zelu krzemionkowego lub
sproszkowanej miedzi w temperaturze 130 — 150°C
albo w obecnosci wodorkéw miedzi, miklu, cymku,
kobaltu, zelaza, platyny, palladu, rutenu lub ich
mieszanin w aftmosferze gazu obojetnego w tem-
peraturze okolo 200°C. Termiczng za$§ cyklizacje
d-cytronellalu przeprowadza sie w temperaturze
180 —200°C w ciggu okolo 30 godzin w atmosferze
gazu obojetnego.

Wydajno$é procesu cyklizacji znanych sposobéw
oraz zawartoS$¢ w mieszaninie izomerycznych izo-
pulegoli 1-izopulegolu uzalezniona jest od rodzaju
uzytego katalizatora i warunkéw prowadzenia pro-
cesu. Wydajno$éta waha sie¢ w gramicach 56 — 67Y,.
~ Podstawowg wada znanego sposobu wytwarzania
l-izopulegolu droga katalityeznej cyklizacji d-cyt-
ronellalu jest wystepowanie duzych ilosci ubocz-
nych produktéw tworzacyich sie podlozas reakcji,
ktére obmizajg wydajno§é procesu i utrudniajg wy-
dzielenie czystego 1l-izopulegolu. Natomiast wada
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procesu termicznej cyklizacji jest koniecznosé
prowadzenia reakicji w wyisokiej temperaturze oko-
lo 200°C, oraz zachowania warunkéw beztleno-
wyich.

Celem wynalazku jest zmmniejszenie wad sposo-
béw znanych oraz otrzymanie produktu o wyso-
kiej czystosci.

Cel ten zgodmie z wynalazkiem osiggnieto w ten
sposéb, ze d-cytronellal ogrzewa sie w Srodowisku
weglowodoréw aromatycznych takich jak toluen,
ksyllen, kumenw obecnosci syntetycanych glinokrze-
mianéw o strukturwe sorbentéw kapilarnych jako
katalizatora, w temperaturze wrzenia mieszaniny,
po czym w znany sposéb oddziela sie w tempera-
turze ponizej — 60°C wykrystalizowany 1-izopulegol,
za$§ pozostale skladniki w postaci przesaczu stereo-
izomeryoznych lizopulegoli poddaje sie imomeryza-
cji do d-izopulegolu przez ogrzewanie w tempe-
raturze 180 —220°C w obecnos$ci izopulegolanu so-
dowego lub potasowego jako katalizatora w af-
mosferze gazu obojetnego.

Stosowany w tym sposobie katalizator nie de-
zalktywuje sie co zezwala na kilkakrotne uzywanie
go do reakcji. Cykiizacja d-cytronellalu sposobem
wediug wynalazku zachodzi z wydajnoscig okolo
90%, i przebiega bardziej stereospecyficznie niz
w jakimkolwiek znanym sposobie.

W sposobie wedlug wynalazku jedng cze§é wa-
gowa d-cytronellalu lub jego koncentratu ogrzewa
sie¢ w temperaturze wrzenia mieszaniny z 1—3



3 .
czesci weglowodoréw aromatycznych takich jak:
toluen, ksylen, kumen i inne w obecmosci 0,01 —0,2
czesci wagowych katalizatora, otrzymujgc miesza-
nine o sktadzie:

1-izopulegolu 71 — 72%,,
d-neo-izopulegolu 19 — 229,
1-izo-izopulegolu 6 — 7%,
d-neoizo-izopulegolu 1 — 20

Z mieszaniny tej w znany spos6b, na drodze wy-
mrazania w temperaturze ponizej — 60°C, wyodreb-

nia sie okolo 50%, 1-izopulegolu, za$ przesacz
o skladzie:
' 1-izopulegolu 45%,,
d-neo-izopulegolu 409/,
1 -izo-izopulegolu 129,
d-neoizo-izopulegolu 3%,

poddaje sie izomeryzacji w temperaturze 180 —
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—220°C w atmosferze gazu obojetnego w obecnosci:

izopulegolanu sodowego, otrzymujgc mieszanine
nzomerycznylch alkoholi o skladzie:

1-izopulegolu  73%,

neo-izopulegolu 23%,,

izo-izopulegolu 4%,
z ktérej przez ponowne wymrazanie w temperatu-
rze ponizej — 60°C, wyodrebnia si¢ 1-izopulegol.

Nizej podany przyklad ilustruje sposéb wediug

wynalazku nie ograniczajac jego zakresu.
"Przyklad. 100g 85% d-cytronellalu (n¥
=1,4495, [a]) =4,2°) zmieszano z 200¢g ksylepu,
po czym dodano 100g sproszkowanego glinokirze-
mianowego katalizatora i ogrzewano pod chlodmnlca
zwrotng w temperaturze ’ 140°Cwmagu 65 godziny.
Nastepnie oddzielono katalizator, oddestylowano
rozpuszczalnik i pozostalo$é przedestylowano, odbie-
rajac frakcje izopulegolu w temperaturze wrzenia
110 —114°C przy 35mm Hg, nd =14715 w ilosci
T44g czyli 88% w przeliczeniu na 100%, cytronel-
lalu. Otrzymang w ten sposdb. mieszaniine stereoizo-
merycznyich izopulegoli rozpuszczono w 750 ml
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etenu maftowego i oziebiono do temperatury — 65°C
i odwirowano krystaliczny osad 1-izopulegolu
w ilosci 344 g (nf =1,4704, [a]}) = —20,1°). Z prze-
sgczu po oddestylowaniu eteru maftowego otrzyma-
no 395g mieszaniny stereoizomeryicznych izopule-
goli mp’ =1,4731, [e]’ = +6,4°). Do mieszaniny
tej dodano 45g sodu i ogrzewano przez 10 godzin
w temperaturze 185°C. Nastepnie obnizono tempe-
rapure do 80°C, dodano 1000ml wody, oddzielono
warstwe ornganiczng, przemyto ja do odczynu obo-
jetnego i przedestylowamo otrzymujac 350¢g pro-
duktu o temperaturze wrzenia 111 —116°C przy
37mm Hg i (nf) =1,4630) zawterajacego 73%, 1-izo-
pulegolu, 23%, meo-izopulegolu i 4%, . izopulegolu.
Z produktu tego przez wymrazanie. w temperaturze
—65°C otrzymano 150ig 'chromatograficznie czyste-
go l-izopulegolu i 195g mieszaniny wstereoizome-
rycznych izopulegoli.

‘Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania . 1-izopulegolu z d-cytronel-
lalu Lu'b jego koncentratu, znamienny tym, zZe
d-cytronellal ogrzewa si¢ w Srodowisku weglowo-
doréw aromatycznych takich jak toluen, ksylen,
kumen w temperaburze wrzenia mieszaniny
w obecnosci syntetycznych glinokrzemianéw jako
katalizatora, przy czym na jedng cze$é wagows
d-cytronellalu przypadajg trzy czeSci wagowe we-
glowodoru aromatycznego i 0,01 — 0,2 cze$ci wago-
wych katalizatora, po czym w znamy sposéb przez

" wymrazanie oddziela sie krystaliczny l-izopulegol,

za$ pozostale skladniki w postaci przesgczu stereo-
izomerycznych izopulegoli poddaje sie izomeryza-
cji do l-izopulegolu przez ogrzewanie w tempera-
turze 180 — 220°C w obecnosci izopulegolanu sodo-
wego lub potasowego w atmosferze gazu obojetne-
go i ponowmie W znamy sposéb. przez wymrazame
oddziela s1e 1-izopulegol.

Typo L.6dZ, zam. 1265/72 — 105 egz.

Cena 1zl 10.—
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