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Sposéb wytwarzania /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-onu

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-
onu, ktdry jest nowym zwigzkiem chemicznym o wzorze przedstawionym na rysunku i znajduje
zastosowanie jako skladnik zapachowy kompozycji perfumeryjnych.

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-hepten poddaje
sie reakcji Grignarda z halogenkiem allilomagnezowym, po czym otrzymang mieszaning izomery-
cznych ketonéw poddaje si¢ izomeryzacji katalizatorami zasadowymi, korzystnie aminami trzecio-
rzedowymi w $rodowisku alkoholi pierwszorzgdowych. W alternatywnym rozwigzaniu sposobu
wedtug wynalazku /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-hepten poddaje sig reakcji Grignarda z halogen-
kiem l-propenylomagnezowym.

Zwiazek chemiczny wytworzony sposobem wedlug wynalazku ma trwaly, przyjemny zapach
owocowy z nuta poziomkowa.

Przedmiot wynalazku jest objasniony w przyktadach wytwarzania /2E, 8E/-6,10-dimetylo-
2,8-undekadien-4-onu z /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-heptenu i bromku allilomagnezowego oraz
bromku l-propenylomagnezowego.

Przyktad I. Do roztworu bromku allilomagnezowego, wytworzonego z 4,2 g magnezu i
21,0 g bromku allilu, w 350 ml bezwodnego eteru etylowego wkrapla si¢ powoli 10,5g /4E/-1-
cyjano-2,6-dimetylo-4-heptenu rozpuszczonego w 20 ml eteru etylowego. Mieszaning reakcyjna
wkrapla si¢ do mieszaniny 300 g lodu i 150 ml kwasu octowego, po czym oddziela si¢ warstwg
eterowa, a warstwg wodna ekstrahuje sig eterem etylowym. Polaczone roztwory eterowe przemywa
si¢ nasyconym roztworem wodorowg¢glanu sodowego, a nastgpnie nasyconym roztworem chlorku
sodowego, po czym suszy si¢ siarczanem magnezowym. Po odpedzeniu eteru otrzymuje si¢ miesza-
nin¢ ketonéw B, y — i a, B — nienasyconych, ktdra rozpuszcza si¢ w 100 ml bezwodnego alkoholu
metylowego i dodaje 1 ml bezwodnej tréjetyloaminy. Cato$¢ pozostawia sig¢ na 24 godziny, po czym
odpedza metanol i tréjetyloaming, a pozostato$¢ destyluje pod obnizonym ci§nieniem. Otrzymuje
si¢ 12,3g czystego ketonu, co stanowi 91% wydajnosci w stosunku do zwigzku wyjsciowego.
Otrzymany keton, /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-on, charakteryzuje si¢ nast¢pujacymi
stalymi fizycznymi i spektralnymi: temperatura wrzenia 345,5-346K/0,7hPa; n*’p=1,4633;



2 126 837

PMR|3, ppm]): 1,15(d, J=7Hz, 3H,-CH(CH3)-), 1,25(d, J=7Hz,6H, (CH3).CH-), 2,12(m,
J=7Hr, J=1, 5Hz, 3H, -CH=CH-CH3), 5,5(m, 2H, -CH=CH-), 6,17(m, J=16Hz, J=1, 5Hz,
1H, -Ci1=CH-CH3), 6,85(m,J =16 Hz, J = 7Hz, IH, -CH=CH-CH ); IR[cm '] : 1690(s), 1670(s),
1630(s), 970{s).

Przyktad II. Do roztworu bromku I-propenylomagnezowego, wytworzonego z 2,4 g mag-
nezu i 12,1 ¢ I-bromopropenu, w 100ml bezwodnego tetrahydrofuranu, wkrapla si¢ powoli,
mieszajac roztwor, 7,5 g /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-heptenu i pozostawia cato$é na 24 godziny.
Nastepnie micszaning reakcyjna wlewa si¢ do mieszaniny 100 g lodu i 50 ml kwasu octowego.
Produkt ckstrahuje si¢ cterem etylowym, a ekstrakty etylowe przemywa si¢ nasyconym wodoro-
weglanem sodowym, a nastgpnie nasyconym roztworem chlorku sodowego, po czym suszy bez-
wodnym siarczanem magnezowym. Po oddestylowaniu eteru pozostalo$¢ destyluje si¢ pod
obnizonym ci$nieniem, otrzymujac 8,1 g /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-onu, co sta-
nowi 83% wydajnosci, o statych fizycznych i spektralnych identycznych jak podano w przyktadzie

- pierwszym.

Zastrzezienia patentowe

1. Sposéb wytwarzania /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-onu, o wzorze przedsta-
wionym na rysunku, znamienny tym, ze /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-heptan poddaje si¢ reakcji
Grignarda z halogenkiem allilomagnezowym, a tak wytworzona mieszaning izomerycznych keto-
now poddaje si¢ izomeryzacji katalizatorami zasadowymi. -

2. Sposéb wedltug zastrz. 1, znamienny tym, Ze izomeryzacj¢ prowadzi si¢ przy uzyciu amin
trzeciorzgdowych w §rodowisku alkoholi pierwszorzgdowych.

3. Sposéb wytwarzania /2E, 8E/-6,10-dimetylo-2,8-undekadien-4-onu, o wzorze przedsta-
wionym na rysunku, znamienny tym, ze /4E/-1-cyjano-2,6-dimetylo-4-heptan poddaje si¢ reakcji
Grignarda z halogenkiem ]-propenylomagnezowym.

Pracownia Poligraficzna UP PRL. Naktad 100 egz.
Cena 100 zt
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