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Vyndlez sa tyké sposobu pripravy 2-metyl-4-/2]6;6"~trimetyl-1l-cyklohexenyl/-bu-
tén-2-alu-1, skrdteného nézvu 614-a1dehyd, vzorca I, z B-jondnu a trimetylsulféndovej
soli cez /R,S/-/E/-2-metyl-4-/2.6,6"-trimetyl-l-cyklohexenyl/-1,2-epoxy-3~buténu/epo-
xidu XI/ za podmienok medzifdzove3 kataslyzy.

CH CH3 CH CH 3 3

Podla doterajdieho stavu sa Cy 4 -eldehyd z B-jondnu ao2e pripravif viacerymi
postupmi: S.Ishikawa, T.Matsuure,C. 1937, I11.3452, Heilbron a epol J.Chem,Soc. 1942,
729,1946,1520, Inhoffen a spol. Ann.561,25,1948, Milas a spol. J.Aa.Chem.Soc.70,
1584.1948,5vajé.pat.255 097, 260 481, Isler a spol. Helv. Chim.,Acta 30,1911,1947,
Angl.pat.870 310, Cs. pat. 167 108. Nevyhodou uvedenych postupov je energeticks né-
roéncsf pri dodriiavani teplotného reiimu pri -15 °c, resp. obtiaZnd regenericia po-
uiivanych rozpiddfadiel ako pyridin, dimetylformemid a acetonitril.Podeienky medzifazovej
katalyzy sa vyuiivajd v postupoch pripravy Cl4-aldahydu z B~jonbnu a trimetylsulfénio-~
vej soli: M,Rosenberger, US.pat. 3 998 856, M.Rosenberger, US, pat. 4 044 028, Nevy-
hodou uvedsnych postupov je v prvom pripsde komplikovan pripravs trimetylsulféniove}
soli, resp. v druhom pripades potrebs pracovaf v bezvodom dimetylsulfoxide a s hydridom
sodnya ako bazou.

Uvedenéd nedostatky odstranuje opaacb pripravy 014 ~aldshydu podla tohoto vynélezu,
kde sa bez potreby nizkych teplot pripravi z dimetylsulfdtu a dimetylsulfidu v dichlér-
metdne trimetylsulfdnium metylsirsn a k takto pripravenej sulfdniovej soli sa prida
B-jondn, medzifadzovy katalyzétor /banzyltrietylamdnium chlorid, tetra-n-butylamdnium
chlorid alebo hydreogénsulfat, alebo iny katalyzdtor/ a tuhy hydroxid draselny. Vznik-
nuty dichlérmeténovy roztok epoxidu II sa tzomerizuje na C,4 -aldehyd v pritomnosti
vodno-alkoholického roztoku hydroxidu drasselného alebo sodného.

Predmet vyndlszu je v dsldom objssneny na prikladoch prevedenia bez toho, Ze by
sa na ne obmedzoval.

Prikled 1

Do 1500 ml banky opatrensj miedadlom, teplomerom a spatnym chladilom sa predlozi
200 ml dichldérmeténu, 74 ml dimetylsulfidu s S4 =l dimetylsulfatu. Reakinsd zmes sa
mieda 2 hodiny tak, aby teplota neprekrodila 32 °c. Do banky sa potom pridd 156 g
8-jondnu, 3,2 g benzyltrietylaménium pri teplotnom rozmedzi 35 a2 40 °c. ochladi sa,
vzniknuty anorganicky podiel sa odfiltruje a premyje 100 ml dichlérmetanu. Do 1500 sl
banky opatrenej miedadlom sa predlo2i ziskany dichlérmeténovy roztok, pridé sa 500 ml
metanolu alebo etanolu a 500 ml 10 $-ného vodného roztoku hydroxidu draselného alebo
sodného. Obsah banky sa mieda pri laboratdrnej teplote 5 hodin. Oddeli sa organické
vrstva a vodnd vrstva ss extrahuje 1x 100 ml dichlérmetinu a moZno ju po doplneni hydro-
xidom pou2if znovu. Zo spojenych dichlérmeténovych extraktov sa po neutralizédcii so
zriedenou kyselinou sirovou oddestiluje dichlérmetdn a dimetylsulfid a moZno ich pouzit
znovu Bas pripravu sulfdniovej soli. Zvydok ea predestiluje za zniZenédho tlaku 50 a2
100 Pa a ziskd sa 140 g 014 -~ aldshydu o obsahu 97 %.

Prikled 2

Je zhodny s prikladom 1 s tym rozdislom, e po 8 hodinovom miedani sa reakna
zmes nefiltruje ale sa pridéd 800 ml vody. Po rozpusteni anorganického podielu sa orga-
nické vrstva oddeli a vodnd vrstva sa extrahuje 1x 100 ml dichlérmeténu. Dalsi postup
je zhodny s prikladom 1.
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PREDMET WVIVINALEZU '

Sposob pripravy 2-metyl-4-/2/6,6 =trimetyl-l-cyklohexenyl/~butén-2-alu=l:vpro-
stredi dichlérmetdnu za pritomnosti medzifdzovych katalyzdtorov vdeobecného vzorca
/R/g N Ry X, kde R-metyl, otyl, propyl a butyl, Rl-netyl. etyl, propyl, butyl, ben-
zylalauryl, X-Cl, Br, HSO, OH z 4-/2,6/6 ~trimetyl-l-cyklohexsnyl/~3-butén~2-Gnu,
vyznaZujici sa tym, 2e trimetylsulfdnium metylsiran se nechd zreegovaf za u&inkuitu~
hého hydroxidu dreselného alebo hydroxidu sodného 8 4-/2,6,6 ~trimetyl-l-cyklohexenyl/-
-3=butén-2-6nom na /R,S/-/E/-2-metyl~4-/2;6,6 ~trimetyl-~l-cyklélohexenyl,/-1,2~spoxy-
3-butén, ktory sa pdosobenim vodno-metanolického alebo etanolického roztoku hydroxidu
draselného alebo sodného izomerizuje na 2-metyl-4-/276,6"-trimetyl-l-cyklohexenyl/-
-butén-2~alu-l.
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