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Sposéb wytwarzania /7E/-6,10-dwumetyloundekadién-1 ,7-olu4

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania /7E/-6,10-dwumetyloundekadien- 1,7-olu4, ktéry jest nowym
zwigzkiem chemicznym, o wzorze przedstawionym na rysunku. Zwigzek ten znajduje zastosowanie jako sktadnik
kompozycji perfumeryjnych.

Spos6b wedtug wynalazku polega na tym, ze /E/-3,7-dwumetylookten-4-ol-1 utlenia si¢ do aldehydu, ktéry
poddaje si¢ reakcji Grignarda z halogenkiem allilomagnezowym.

Zwigzek chemiczny, wytworzony sposobem wedlug wynalazku ma trwaly, przyjemny zapach kwiatowy.

Przedmiot wynalazku jest objasniony w przyktadzie wytwarzania /7E/-6,10- dwumetyloundekadien-1,7
-olu-4, o wzorze przedstawionym na rysunku.

Przyktad. Do zawiesiny 162,5 g (0,75 mola) chlorochromianu pirydyniowego i 12,5 g (0,15 mola)
bezwodnego octanu sodu w 1000 ml bezwodnego chlorku metylenu, dodaje si¢ roztwor 78 g (0,5 mola) /E/-3,7-
dwumetylookten-4-olu-1 w 100 ml chlorku metylenu i miesza przez godzing¢. Nastgpnie odpedza si¢ chlorek
metylenu, a z pozostatosci tuguje produkt eterem naftowym. Roztwoér eterowy saczy si¢ przez Florisil, odpedza
eter, po czym pozostatos¢ destyluje pod obnizonym cisnieniem. W wyniku tego otrzymuje si¢ 61,7 g czystego
[E/-3,7-dwumetylookten-4-alu-1. Aldehyd ten, w ilosci 0,4 mola, rozpuszcza si¢ w 100 ml eteru etylowego. Roz-
twér aldehydu wkrapla si¢ do roztworu bromku allilomagnezowego, otrzymanego z 12 g (0,5 mola) magnezu
i61g (0,5 mola) bromku allilu w 500 ml eteru. Podczas wkraplania, cato$é intensywnie miesza si¢ i chlodzi
woda z lodem, apo zakoriczeniu wkraplania roztworu aldehydu, mieszaning reakcyjng miesza si¢ jeszcze przez 2
godziny. .

Nastepnie mieszaning t¢ dodaje si¢ do nasyconego roztworu chlorku amonu, a produkt ekstrahuje eterem
etylowym. Roztwory eterowe przemywa si¢ kolejno nasyconym roztworem wodorowgglanu sodu i nasyconym
roztworem chlorku sodu, po czym suszy bezwodnym siarczanem magnezu. Po odpedzeniu rozpuszczalnika,
pozostato$¢ destyluje si¢ pod obnizonym cisnieniem.

W wyniku destylacji otrzymuje si¢ 66,6g /7E/-6,10-dwumetyloundekadien-_1,7-olu4, o nastgpujacych
statych fizycznych i spektralnych: temperatura wrzenia 59°C—60°C /266Pa; ni = 1,4563; PMR(CCls5)
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1,15/dJ=7Hz, 6H, —CH(CH;),/, 1,22/dJ=THz, 3H, —CH(CH;)~/—, 2,47/s,1H,—OH/, 3,8/m,1H, —CH(OH)-/,

g

5,25/m,2H, - CH=CH, /. 5.5/m.2H,-CH=CH~/, 5,95/m,1H, ~CH=CH, /; IR[ecm™"] 3350(s), 3080(m), 1640(m).
1360(s). 1090(s), 995(s), 970(s), 915(s)

Zastrzezenie patentowe
Sposcéb wytwarzania /7E/-6,10-dwume tyloundekadien-1 7-olu-4, o wzorze przedstawionym na rysunku.

znamienny tym, ze /E/-3,7-dwumetylookten-4-ol-1 utlenia si¢ do aldehydu, ktéry nastepnie poddaje
sie reakcji Grignarda z halogenkiem allilomagnezowym.
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Prac. Poligraf. UP PRL. Naktad 120 egz.
Cena 100 zt
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