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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest (2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cykloheksylideno]buta-
nian etylu znajdujgcy zastosowanie do produkcji perfum, artykutdéw spozywczych, artykutébw kosme-
tycznych.

Dotychczas nie jest znany z literatury zwigzek bedacy przedmiotem wynalazku oraz sposob jego
wytwarzania.

Istotg rozwigzania wedtug wynalazku (2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cykloheksyli-
deno]butanian etylu o wzorze 1.

Istotg rozwigzania wedtug wynalazku jest rowniez (2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cy-
kloheksylideno]butanianu etylu o wzorze 1 polegajgcy na tym, ze (2S,5R)-2-isopropylo-5-metylocyklo-
heksanon, poddaje sie reakcji redukgji z uzyciem 2-(dietoksyfosforylo)butanianu etylu jako reagenta
i tetrahydrofuranu jako $rodowiska reakcji, przy czym reakcja prowadzona jest w fazni lodowej, a po
zakonczeniu procesu odparowuje sie rozpuszczalniki, a produkt oczyszcza sie przy wykorzystaniu chro-
matografii kolumnowej.

Korzystnie przebieg reakcji kontroluje sie przy wykorzystaniu chromatografii cienkowarstwowej.

Przedmiot wynalazku zostat blizej przedstawiony w przyktadzie jego wykonania, na schemacie
reakcji i wzorem 1.

Przyktad 1

(2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cykloheksylideno]lbutanian etylu zostat otrzymany
w wyniku reakcji Hornera-Wadswortha-Emmonsa (HWE) (-)-mentonu z 2-(dietoksyfosforylo)butanianu
etylu wobec wodorkiem sodu. Do dwuszyjnej kolby okrggtodennej umieszczonej w tazni lodowej, zao-
patrzonej w mieszadto magnetyczne, chtodnice zwrotng i zabezpieczonej przed dostepem wilgoci do-
dano 0.45 g (19 mmol) wodorku sodu oraz zostat wkroplone przy jednoczesnym mieszaniu 10 ml tetra-
hydrofuranu. Nastepnie dodano 1,5 g (2,0 mmol) 2-(dietoksyfosforylo)butanianu etylu w 10 ml tetrahy-
drofuranu i cato$¢ mieszano przez 15 minut. Po tym czasie wkroplono, przy jednoczesnym mieszaniu,
roztw6r 0,5 g ketonu, bedgcego (2S,5R)-2-isopropylo-5-metylocykloheksanonem, w 20 ml tetrahydrofu-
ranu. Po odczekaniu 30 minut od zakonczenia wkraplania taznia lodowa zostata zdjeta. Reakcja prze-
biegata wedtug schematu (Fig. 1).

Reakcja byta kontrolowana za pomocg TLC i prowadzona do momentu catkowitego przereago-
wania substratu (72 h). Po zakonczeniu reakcji do mieszaniny reakcyjnej dodano 45 ml wody destylo-
wanej i catos¢ ekstrahowano trzykrotnie 30 ml porcjami heksanu. Faze organiczng wysuszono bezwod-
nym siarczanem magnezu i przesgczono. Nastepnie odparowano nadmiar rozpuszczalnika. Otrzy-
mano 0,12 g surowego produktu, ktéry nastepnie oczyszczono przy uzyciu kolumny chromatograficznej
typu ,Flash” jako eluent stosujgc heksan i octan etylu w stosunku 5:3. Uzyskano 0,10 g czystego pro-
duktu co stanowi 21% wydajnosci.

Wz6r sumaryczny: C1sH280>

Masa molowa: 252,21

[oc]%‘* =-33.69 (c = 1.0, CH3OH), n%" =1.5080

HRMS: (TOFMS ES+) obliczone dla [C16H2602] 253.2168, znaleziono 253.1568.

H NMR: (601 MHz, CDCls, &, ppm) 0.80 (d, J = 3.8 Hz, 1H przy C-4), 1.07 (d, J = 4.3 Hz, 6H przy
C-8, C-9), 1.11 (d, J = 4.3 Hz, 3H przy C-10), 1.20 (dd, J =14.2 Hz i J = 7.0 Hz, 3H przy C-15), 1.32
(t, J=7.1 Hz, 3H przy C-14), 1.44—1.47 (m, 1H przy C-3), 1.61-1.65 (m, 1H przyC-6), 1.66-1.71 (m, 1H przy
C-4),1.82-1.89 (m, 1H przy C-2), 2.14-2.07 (m, 1H przy C-6) , 2.61 (dd, J=14.1 Hzi J=3.3 Hz, 1H przy
C-7),2.72 (dq, J =16.3 Hz, J = 5.4 Hz, 2H przy C-16), 4.46-4.35 (m, 2H przy C-13)

3C NMR: (151 MHz, CDCls, &, ppm) 15.29 (C-14), 15.72 (C-15), 20.54 (C-9), 22.21 (C-10), 22.75
(C-16), 28,39 (C-3), 28.89 (C-7), 31.24 (C-5), 32.47 (C-4), 35.93 (C-6), 46.63 (C-2), 60.38 (C-13), 135.45
(C-11), 144.62 (C-6), 168.82 (C-12).

Zastrzezenia patentowe
1. (2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cykloheksylideno]butanian etylu o wzorze 1.

2. Spos6b wytwarzania (2E)-2-[(2S,5R)-5-metylo-2-(propan-2-ylo)cykloheksylideno]butanianu
etylu o wzorze 1, znamienny tym, ze (2S,5R)-2-isopropylo-5-metylocykloheksanon, poddaje
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sie reakcji redukgji z uzyciem 2-(dietoksyfosforylo)butanianu etylu jako reagenta i tetrahydro-
furanu jako srodowiska reakgcji, przy czym reakcja prowadzona jest w tazni lodowej, a po za-
konczeniu procesu odparowuje sie rozpuszczalniki, a produkt oczyszcza sie przy wykorzysta-
niu chromatografii kolumnowe;j.

. Spos6b wedtug zastrz. 2, znamienny tym, ze przebieg reakcji kontroluje sie przy wykorzysta-
niu chromatografii cienkowarstwowe;j.
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