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) zpisob pEfpravy derivatd nonanu
nebo nonenu obecného vzorce I

(1)

OCH3

ve kterém p¥eruovand B4ra znamend pri-
padnou dvojnou vazbu, pfi kterém .v prvni
f4zi reaguje p-isopropylbenzylchlorid

s trifenylfosfinem v p¥f{tomnosti metanolu
jako rozpou$t&dla za vzniku roztoku
p—isopropylbenzyltrifenylfosfoniumchloridu
v metanolu, pfidem? tento roztok reaguje
ve druhé fézi s metoxidem sodnym a poté

s metoxycitronelalem za vzniku 8-metoxy-
-4,8~dimetyl-1-/4~isopropylfenyl/-1-nonenu,
ktery se potom p¥ipadné hydrogenuje.
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Vyndlez se tyk4 zplsobu p¥fpravy derivdtd nonanu nebo nonenu, konkrétn& 8-metoxy-4,8-
-dimetyl~1-/4~isopropylfenyl/nonanu nebo 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/nonenu.
Uvedenych sloudenin se pou?fivd jako insekticidnich prost¥edkd za tdelem kontrolovdn! zvlait-
niho druhu mravencd.

Mravenci, ktef{ zplsobuji Etfpnutim zapdleni bodnutého mista /ohnivi mravenci/, p¥edsta-
vuji pro farmédfe znanou obtiZ, zvld§té v oblastech severnfich stdtid, nebol buduji na polich,
kde se p&stujf kulturni plodiny, ndsypy, které zna&n¥& znesnadhuji obd&livini pidy a tdchto
plodin. Krom& toho, stroje a zafizeni, pfeji¥d&jici pfes tyto n&sypy riskujf podkozeni
a znifeni. Tito mravenci rovn&% napadaji lidskd obydl{i a 1lidi na polich, ktery se s t&mito
mravenci dostdvajf do styku. Ohnivi mravenci se tak nazyvajf proto, %e p¥i ¥tipnuti se
vytvo¥{ bolestivé zapdlené misto na mist& tohoto bodnutf.

Uvedend sloulenina, to znamend 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenylfnonan, je
chrdn&néd patentem Spojenych stdtl americkgch &. 4 002 769, p¥ilem¥ se v tomto patentu
uvddi, ¥e tato sloudenina je vhodnd ke kontrolovdni much a kom&rd. Jak je rovn&% uvedeno
v tomto patentu, p¥ipravuje se tato sloudenina reakc!{ para~isopropylbenzylchloridu
s trifenylfosfinem v pf¥itomnosti acetonitrilu jako rozpouit&dla, p¥idem? se z{sk& para~
isopropylbenzyl trifenylfosfoniumchlorid. Tato uvedend slouSenina ddle reaguje s metoxidem
sodnym a potom dédle s metoxycitronelalem za vzniku meziproduktu, to znamend cis- a trans-
8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/~l~nonenu, ktery se potom hydrogenuje na kone&ny
produkt.

Slou¥enina, kterd je meziproduktem v tomto postupu, se oznaduje v tomto textu jako
MV-678, pfifemZ tato sloudenina md obecny vzorec 1I

S (I7)
OCH,

Kone&ny produkt tohoto shora uvedeného postupu, ktery se n&kdy oznaduje jako MV 678,

’/\/KOCHa -

mé ndsledujici obecny vzorec III

V postupu pifpravy meziproduktu byl rovnéZ pouZit toluen jako rozpoudtédlo.

Specificky problém, ktery se vyskytuje v tomto postupu p¥ipravy 8-metoxy-4,8-dimetyl-
-1-/4-isopropylfenyl/nonanu, spoivd v tom, %e na konci stupnd odpovidajfc{i reakci para-
isopropylbenzylchloridu s trifenylfosfinem se vytvd¥{i v roztoku pevni l4tka, p¥ifem? touto
pevnou ldtkou je para-isopropylbenzyl trifenylfosfoniumchlorid, a tuto pevnou l&tku je
obti%né a ndkladné zpracovat, nebof mus{ byt izolovdna a vy&ifténa od ostatnich reak&nich
sloZek pfed ndsledujicim stupném postupu.

Uvedeny vyznam md tedy za cil navrhnout novy a ekonomiZt&jsi{ postup p¥ipravy derivdtd
nonanu nebo nonenu, tzn. 8rmetoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/nonanu neﬂo 8-metoxy~
-4,8-dimetyl-1~-/4-isopropylfenyl/nonenu, p¥i kterém by pevny meziprodukt zlistdval v roztoku,
nebo by zlstdval v kaSovité form&, aniZ by bylo nutno tento meziprodukt izolovat a &istit,
pfifem? celd reakce by byla provedena v kapalném prost¥edi a¥ do vzniku kone&ndého produktu.

Podstata zplsobu p¥ipravy derivatl nonanu nebo nonenu obecného vzorce I
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(1)

ve které pferudovand Gara znamend p¥ipadnou dvojnou vazbu, podle uvedeného vyndlezu spolivé
v tom, Ze se nechd v prvni fézi reagovat p-isopropylbenzylchlorid s trifenylfosfinem

v pfitomnosti metanolu jako rozpoustédla po dobu v rozmezi od 4 do 5 hodin a p¥i teploté

v rozmez{ od 60 do 70 °C za atmosf%gického tlaku, za vzniku roztoku p-isopropylbenzyl-
trifenylfosfoniumchloridu v metanolu, p¥ilemZ se tento roztok uvede ve druhé fdzi do reakce
s metoxidem sodnym a poté s metoxycitronelalem za vzniku 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-iso-
propylfenyl/-l-nonenu, ktery se potom ve t¥eti fdzi odd€l{i od zbytkovych reakénich sloZek,
prigemZ potom p¥ipadné& nésleduje hydrogenace tohoto produktu v pfitomnosti etanolu nebo
hexanu a katalyzdtoru, kterym je paladium na aktivnim uhli.

V ptipadé postupu podle vyndlezu, kdy se vyhodn& pouZije metanolu jako rozpoudté&dla,
produkt nejenom zdstdva v roztoku, ale reakce jako takovéd je pfibliZné& desetkrdt rychlej-
%1 ne% postup podle dosavadniho stavu techniky, ve kterych se pouZivd toluenu jako roz-
poudté&dla. Jinymi vhodnymi rozpoudt&dly, kterych je moZno pouZit v tomto postupu jsou
dals{ alkoholy a poldrni rozpou$tédla, jako je nap¥iklad etanol, propanol a podobné&.

Ve vyhodném provedeni postupu podle vyndlezu se postupuje tak, Ze se prvni stupen
uvedeného postupu provadi p¥i teplot& v rozmezi od 65 do 67 °c za atmosférického tlaku.

P¥i provad&ni tohoto postupu se vyhodné& pouZije 200 mililitrd metanolu na kaZdych
0,25 grammold p-isopropylbenzylchloridu a trifenylfosfinu.

Uvedeny 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/-l-nonen, ziskany ve druhé fé&zi
postupu se odd&lf od uvedenych zbytkovych reakénich sloZek ve vyhodném provedeni p¥idavkem
peroxidu vodiku k reak&ni sm&si a hexanu.

Ve vyhodném provedeni podle vyndlezu, jak ji%Z bylo uvedeno, se na kaZdych 0,25 gram-
molt 4&inné 14tky, tzn. p-isopropylbenzylchloridu a trifenylfosfinu, p¥iddva 200 mililitrd
metanolu jako rozpouité&dla. MnoZstvi metanolu, které je moZno pouiit v tomto postupu
je obecn& rizné. Oviem je samozfejmé, Ze spodni hranice mnoZstvi metanolu odpovidd takovému
mno¥stvi, ve kterém je produkt, to znamend para-isopropylbenzyltrifenylfosfoniumchlorid,
nasyceny v tomto metanolu a polin& krystalovat.

V p¥ipad&, %e para-isopropylbenzylchlorid se uvddi do reakce s trifenylfosfinem
v n-oktanu jako rozpousté&dle, dokon&i se reakce b&Zn& po 25 aZ 30 hodindch, pfidemZ se
produkt vysrd%i ve form& pevné latky a vytva¥i se kaSovity roztok. Tento kaSovity roztok
se potom promyvd metanolem za Glelem rozpudt&ni fosfoniumchloridové soli. Po fézovém od-
d8leni se fosfoniumchloridovd sil odd&li od n-oktanu jako rozpous$tddla a pY¥idid se do
metanolu ve form& rozpoudtédla. % vy¥e uvedeného vyplyvé, Ze rozhodujicim znakem tohoto
prvniho stupn& postupu podle vyndlezu, ve kterém je pouZito jiné rozpou$t&dlo neZ metanol,
je to, %e druhé pouzité rozpousté&dlo, jako nap¥iklad metanol, musi{ byt dostate’né& nemisi-
telné v tomto uvedeném prvnim pou?itém rozpouit&dle za Glelem dosaZeni fézového oddéleni,
ale soudasnd mus{ byt toto rozpouitddlo schopné rozpoustét vznikly produkt.

Prvni stupen postupu podle vyndlezu, ktery je popsén vy3e, se b&Zné dokon&i v inter-
valu asi 4 a¥ 5 hodin, v p¥fpadé, %e se jako rozpoudtédla pouZije metanolu, a v intervalu
od 25 do 30 hodin v pfipad&, kdy se jako rozpous$tédla pouZije n-oktanu, i kdyZ doba
k provedeni reakce je proménlivd v zédvislosti na ostatnich podminkdch postupu a v zdvislosti
na poZadavcich na vyté&Zek.
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Reakce podle vyndlezu se ve vyhodném provedeni prov4d{ za atmosférického tlaku, p¥idem%
jestliZe se postup provddi za tohoto atmosférického tlaku, potom se reakdni sloZky v prvnim
stupni vhodné zah¥ejf na bod varu uvedeného rozpou¥té&dla, cof je v p¥fpad® metanolu p¥i-
bliznd 65 a% 67 °c.

Reakci podle uvedeného vyndlezu je moZno rovnd% provést za tlaku, p¥i%emf v tomto
pfipadé se pouZije pon&kud vy3s{ teploty. Ve vyhodném provedeni postupu podle uvedeného
vyndlezu se oviem reakce provadd{ za atmosférického tlaku.

Meziprodukt ziskany ve druhém stupni se odd&1l{ od zbyvajicich reak&nfch slofek p¥i-
ddnim peroxidu vodiku, ktery pfevede zbyvajici trifenylfosfin na trifenylfosfinoxid. Potom
se k dehydrogenovanému meziproduktu p¥id4 hexan nebo jiné vhodné rozpoudtddlo. Po promyti
extraktu metanolem a vodou za udfelem odstran&ni trifenylfosfinoxidu se hexan odstrani

vypuzovanim.

Po provedeni vypuzovdni se pfipadné cis- a trans-8-metoxy-~4,8-dimetyl-1-/4-isopropyl-
fenyl/-l1-nonen pf¥evede na specificky insekticidni prost¥edek pro ohnivé mravence hydrogenaci
v p¥{itomnosti vhodného rozpouité&dla, jako je nap¥fklad etanol, metanol, isopropanol nebo
hexan, v pfitomnosti vhodného katalyz&toru, obvykle 5% paladia na uhli. Po dokondeni této
reakce se zp&tn& regeneruje katalyzdtor a roztok se podrobi stripovdnf za udelem odstran&ni
rozpousté&dla, p¥iZemZ se zisk&d kone&ny 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/nonan.

Postup podle uvedeného vyndlezu bude v dal3im podrobné€ ilustrovén pomoci konkrétnich
p¥ikladl provedenf, které jsou zde p¥ipojeny pouze z ilustrativnfch divodl, ani? by rozsah
vyndlezu jakymkoliv zplsobem omezovaly.

P¥fklaad 1

Podle tohoto p¥fkladu provedenf se pouZije nddobky s kulatym dnem a do této nddoby
se vloZi 65,6 gramu trifenylfosfinu /coZ odpovidd 0,25 moltm/, dédle 42,3 éramu para-
~isopropylbenzylchloridu /coZ odpovidd 0,25 molim/, a 210 mililitrd metylalkoholu. Vznikl4
reakéni sm&s se potom zah¥eje na teplotu varu pod zp&tnym chladifem a p¥i této teploté
varu pod zp&tnym chladifem se udrZuje po dobu p¥ibliZng& 5 hodin. Na konci tohoto intervalu
se p¥ivod tepla prerusi a produkt se oddélf, p¥ifemZ vysledkem je 252,1 gramu roztoku
para-isopropylbenzyl trifenylfosfoniumchloridu v metanolu.

249,1 grami této sloudeniny /0,231 molu para-isopropyl trifenylfosfoniumchloridu/
se potom vloZi do druhé reak&nf nddoby spoleéné& se 49,68 gramu /coZ odpovidd 0,23 molu
metoxidu sodného/ 25% roztoku metoxidu sodného v metdnolu p¥i teplot& 10 % as 34,22 gramu
/co% odpovidd 0,184 molu/ metoxycitronelalu. Potom se reak&ni nddoba zcela obklopi ledovou
l4zn{ a tato ledovéd l&zeit se potom v ndsledujfci fdzi odstrani a reakdni sloZky se potom
ponechaj{ oh¥4t na teplotu mistnosti., Po t¥ech hodindch se reakéni smé&s postupn& zah¥ivd
na teplotu varu pod zpétnym chladilem a p¥i této teplot& varu pod zp&tnym chladilem se
ponechd po dobu p¥ibli%n& jedné hodiny.

V dalsim postupu se p¥ivod tepla pferud{ a reak&éni roztok se ponechd ochladit na
teplotu 30 °c. v nésledujici f4zi se k reakdnimu roztoku p¥id4 8 grami 30% roztoku peroxidu
vodiku a obsah se potom promichdvd po dobu 45 minut. Potom se p¥idd 100 mililitrd vody
a 250 mililitrd hexanu a v michdni se pokraduje po dobu dalSich 15 minut. Potom se obsah
ponechd usadit a po&kd se, a¥ dojde k fézovému oddéleni. Jednotlivé féze, které se takto
rozd&lf{, jsou vodn& féze a organickd fdze. Vznikld organick& faze se promyje 30 gramy
vody a 75 gramy metylalkoholu a fdze se op&t ponechaji k odd&leni. V dal3fim postupu se
organickd féze stripuje p¥i teplot& p¥ibliZn& 100 °c za dplného vakua a d¥inkem proudu
dusiku, po dobu jedné hodiny. Timto zplisobem se ziskd p¥ibliZné& 50 grami meziproduktu,
kterym je 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl/-1-nonen.
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V dal&im postupu se 12,5 gramu produktu smisf s 1,9 gramu hexanu v pfitomnosti
0,6 gramu paladia na uhlf{ jako katalyzdtoru a ponechd reagovat s vodikem za tlaku 0,34 MPa.
ziskany roztok se zfiltruje a promyje se 250 mililitry hexanu a potom se opét podrobi
stripovdni za tdplného vakua p¥i teploté 90 % proudem dusiku. Zfskany produkt je poZadovany
konednym produktem, to znamend 8-metoxy-4,8~dimetyl-l~/4-isopropylfenyl/nonan.

P¥{klad 2

V tomto p¥ikladu provedeni se pouZije jednolitrového reaktoru a do tohoto reaktoru
se vloZ{ 78,6 gramu trifenylfosfinu /coZ odpovid4d 0,3 molu/, 250 mililitrd metylalkoholu
a 50,7 gramu para-isopropylbenzylchloridu. Ziskany roztok se zahfeje na teplotu varu pod
zp&tnym chladifem a pfi této teploté varu pod zpétngm chladidem se udrZuje po dobu 5 hodin.
Timto zplisobem se ziskd 327,3 gramu 40% roztoku para-isopropylbenzyltrifenylfosfonium-
chloridu v metanolu, p¥i%emZ k tomuto roztoku se potom p¥idd 68,4 gramu 25% roztoku
metoxidu sodného p¥i teplot& 10 °c a ddle 46,5 gramu metoxycitronelalu rovné&Z p¥i teploté
10 %c. Reak®nf{ slo¥ky se potom ponechaji mfchat p¥i teplot& mistnosti po dobu pF¥ibliZn&

3 hodiny a potom se reak&éni smds zah¥eje na teplotu varu pod zpé&tnym chladifem a udrZuje
se p¥i této teplot& varu pod zpétnym chladi¥em po dobu jedné hodiny. Potom se reak&ni
slozky ochladi na teplotu mistnosti, a potom se pfidd 4,5 gramu 30% roztoku peroxidu vodiku
a smés se michd po dobu 0,5 hodiny.

il

V dalZim postupu se do reakénfho roztoku vloZi{ 250 mililitrh hexanu a 100 mililitrd
vody a sm&s se mfchd po dobu dal¥f 0,5 hodiny. Zfiskand reakdni smés se potom ponechd
k fézovému rozd&leni, pfi¥emZ vodnd f4ze se oddekantuje. Dc organické féze se potom vloZi
70 mililitrd metylalkoholu a 30 mililitrd vody a potom se op&t provddi michdni po dobu
0,5 hodiny. Vodnd fdze takto vznikl& se potom op&t oddekantuje. Organickd féze se podrobi
stripovdni p¥i teplot& 110 °¢ za tplného vakua a G&inkem proudu dusiku po dobu 2 hodin.
Timto zpdsobem se zisk4 63,5 gramu meziproduktu, to znamend 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-
-isopropylfenyl/-1-nonenu.

V daliim postupu se 50,8 gramu tohoto produktu podrobi hydrogenaci reakci s 1,2 gramu
5% paladia na uhl{ o vlhkosti 50 % vody jako katalyzdtoru v p¥i{tomnosti 10 grami etylalko-
holu. Takto zfskany roztok se zfiltruje a promyje se etylalkoholem a potom se podrobi
stripovdn{ p¥i teploté& 100 O¢ za dplného vakua proudem dusfku po dobu jedné hodiny. V§¥sled-
ny produkt se zanalyzuje vhodnymi metodami, p¥i&emZ nalezenym produktem podle tohoto postupu
provedeni je pofadovany 8-metoxy-4,8-dimetyl-l-/isopropylfenyl/nonan.

P¥{i{klad 3

V tomto postupu byl pouZit 5litrovy reaktor, p¥i%emZ do tohoto reaktoru bylo vloZeno
655 grami trifenylfosfinu, 1 050 mililitrd metylalkoholu a 422,5 gramu para-isopropyl-~
benzylchloridu., V dalSim postupu se reak&ni sloZky zah¥eji na teplotu varu zpé&tného chladide,
co? je teplota p¥ibliZn& v rozmezi od 65 do 67 S, a potom se zah¥iv4 p¥Fi této teploté
varu pod zp&tnym chladilem po dobu 5 hodin., Podle tohoto postupu se ziskd 1 856,9 gramu
50% roztoku para-isopropylbenzyl trifenylfosfoniumchloridu v metylalkoholu.

V dal&im postupu se do reak&ni n&doby p¥idd 1 852 grami 50% para-isopropylbenzyl
trifenylfosfoniumchloridu v metylalkoholu spole&né se 464,4 gramy 25% roztoku metoxidu
sodného v metanolu a 332,9 gramu metoxycitronelalu. Reakéni sloZky se vloZi p¥i teploté
asi 10 oC, coZ se dosdhne vdrZovanim na ledové ldzni. Po dokon&eni p¥idavéni se ledové
l4dzen odstrani.

.

Uvedené reakéni sloiky se ponechaji reagovat p¥i teploté okolf po dobu asi 3 hodin,
ptiemZ v nédsledujicim se sm&s zahfeje na teplotu varu zpé&tného chladiée, co? je teplota
asi 65 oC, a p¥i této teplot& varu zp&tného chladide se potom v zahfivani pokraduje po
-dobu p¥ibliZné& jedné hodiny.
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V daldim postupu se pfivod tepla zastavi a do reakdniho roztoku se p¥id4d 45 gramd
30% roztoku peroxidu vodiku a sm&s se potom mfichd po dobu 30 minut. V dal¥fim postupu se
p¥idd 1 000 mililitrd vody a 1 500 hexanu a tyto reak&énf slofky se potom mfchaji po
dobu 30 minut,

Takto zpracovand sm&s se potom ponechd rozd&lit po dobu p¥ibliin& jedné poloviny
hodiny. Vodnd féze obsahuje p¥ibliZn& 3 110 mililitrd materidlu a organickd fédze 2 110 mili-
litrd materidlu. Organickd faze se potom promyje 960 mililitry metylalkoholu a 300 mili-
litry vody a tato sm&s se potom michd po dobu p¥ibliZn& poloviny hodiny.

Fédze se potom v daldfm ponechajf{ rozd&lit, p¥idemZ se zisk4 1 532,6 gramu organické
fdze /coZ odpovidd 1 480 mililitrim/. Organick4 fdze se potom podrobi stripovéni p¥i teplo-
t& 100 °c za dplného vakua proudem dusiku po dobu jedné hodiny. Tfmto zpisobem se zisk4d
555,4 gramu dehydro- MV-678. Tento materidl se potom podrobf dal3fmu stripovéni p¥i teplo-
t& 100 °C a za dplného vakua proudem dusiku po dobu dal3i jedné hodiny. V dal¥im postupu
se p¥idd 250 mililitrd hexanu a 250 mililitrd dehydro-Mv-678 a takto ziskany obsah se
podrobi stripovadni p¥i teplot& 100 °c za tplného vakua proudem dusiku po dobu dvou hodin.
Takto ziskanym produktem je 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-isopropylfenyl-/-l-nonen.

P¥Fiklad 4

V tomto p¥ikiadu provedeni byla pouZita nddoba s kulatym dnem, pF¥ifemZ do této nddoby
bylo vloZeno 150 mililitrd n-oktanu /coZ odpovid4d 102,4 gramu/ o &istot& 99 %, dile
84,6 gramu para-isopropylbenzylchloridu a 111,5 gramu trifenylfosfinu. Tento reak&ni roztok
byl zah¥4t na teplotu v rozmezf{ od 95 do 100 % a pfi této teploté& byl udrZovan po dobu
pfibliZn& 29 hodin. Po tomto &asovém intervalu byl p¥ivod tepla zastaven a reak&ni roztok
byl ochlazen, p¥ifemZ potom bylo p¥iddno 197,5 metylalkoholu za t&elem rozpuitd&nf suspendo-
vanych pevnych ldtek. Metanolovy roztok byl potom dvakrdt promyt pokaZdé stejnou ddvkou
50 mililitrd oktanu. Tento oktan byl potom oddekantovdn, p¥idem%¥ bylo ziskdno 383,7 gramu
metylalkoholového roztoku 45% para-isopnropylbenzyl trifenylfosfoniumchloridu v metanolu.

V dalsim postupu podle tohoto p¥ikladu provedeni bylo 190 grami vy¥e uvedeného roztoku
metylalkoholu a fosfoniumchloridu vloZeno do nddoby a do této nddoby bylo potom ddle p¥iddno
43,2 gramu 25% metoxidu sodného v metanolu jako roztoku p¥i teplot& v rozmezi od 8 do
10 oC, a potom bylo p¥iddno 31,62 gramu metoxycitronelalu, rovné&% p¥i teploté v rozmezi
od 10 do 13 °c. Potom poté co byl foztok ponechdn usadit po dobu p¥ibliZné& 15 minut, byl
tento roztok zah¥4t na teplotu mistnosti /to znamend na teplotu p¥ibli%n& 22 °c/ a potom
byl tento roztok zah¥dt na teplotu varu roztoku pod zpé&tnym chladifem. Tento roztok byl
potom zah¥{védn p¥i teploté varu pod zpétnym chladidem po dobu p¥ibli%né 4 hodin, p¥idemiZ
potom byl privod tepla pferusen a reak®ni sloZky byly ochlazeny na teplotu mistnosti.

P¥ibli¥n& po dvou hodindch byly reak®n{ sloiky podrobeny reakci s 1 gramem peroxidu
vodiku a roztok byl p¥itom promf{chdvdn. Po dal3ich dvou hodindch bylo do reak&niho roztoku
vlioZeno 167,9 gramu hexanu a 100 mililitrd vody, pfidemZ bylo znovu zahdjeno michéni.
P¥ibliZn& po 1,5 hodiné& bylo michdn{ zastaveno a jednotlivé sloZky byly ponechdny k roz-
déleni na jednotlivé fdze.

. Timto zplsobem bylo ziskdno 277,6 gramd vodné fdze a 233,6 grami organické féze.
Tato organickd féze byla promyta dvakrdt 75 gramy metylalkoholu a 30,1 gramu vody.
vznikld vodné féze byla dekantovéna, p¥icemZ vytdikem bylo 221,4 gramu organického materidlu.
Tento materidl byl podroben stripovéni p¥i teploté 90 “c za dplného vakua a G&inkem proudu
dusiku po dobu 1,5 hodiny. Timto zplisobem bylo ziskdno 47,5 gramu 8-metoxy-4,8-dimetyl-1-/4-
-isopropylfenyl/-l-nonenu, ktery je nékdy rovn&% oznalovdn jako dehydro-Mv-678.
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Pro odborniky v daném oboru je z¥ejmé, ¥e v provedeni podle vyndlezu je moZno udinit
rizné zm&ny, pokud se tyle poméru poufitych ldtek, teplot a reakénich dob, aniZf by se ménila
podstata postupu podle vyndlezu dand nésledujfc{ definic{ pY¥edm&tu vyndlezu.

. PREDMET VYNALEGZU

1. zplsob p¥ipravy derivdtd nonanu nebo nonenu obecného vzorce I

oua

OCH;,

ve kterém p¥erudovand C4ra znamend pFipadnou dvojnou vazbu, vyznadujici se tim, e se

nechd v prvni fdzi reagovat p-isopropylbenzylchlorid s trifenylfosfinem v p¥itomnosti
metanolu jako rozpoult&dla po dobu v rozmezi od 4 do 5 hodin a p¥i teplotd v rozmezi

od 60 do 70 °C za atmosférického tlaku za vzniku roztoku p-~isopropylbenzyltrifenylfosfonium-
chloridu v metanolu, p¥ifemZ tento roztok se uvede ve druhé fdzi do reakce s metoxidem
sodnym a poté s metoxycitronelalem za vzpiku 8-metoxy-4,8-dimetyl-l-/4-isopropylfenyl/-
-l-nonenu, ktery se potom ve t¥eti fdzi odd&€li od zbytkovych reak&énich sloZek, pridemZ
potom p¥ipadn& nédsleduje hydrogenace tohoto produktu v p¥iftornosti etanolu nebo hexanu

a katalyzdtoru, kterym je paladium na aktivnim uhlf.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznadujfci se:t;m, Ze se prvni stupen uvedeného postupu
provddi p¥i teploté v rozmez{ od 65 do 67 °c za atmosférického tlaku.

3. Zpisob podle bodu 1, vyznadujfici se tim, %e se poufije 200 mililitrd metanolu
na ka¥dych 0,25 grammolu p~isopropylbenzylchloridu a trifenylfosfinu.,

4. Zpiscb podle bodu 1, vyznafujici{ se tim, Ze 8-metoxy-4,8-dimetyl~l-/4-isopropylfenyl/-
-l-nonen, zf{skany ve druhé fézi postupu se 0dd&l{ od uvedenych zbytkovych reakdnich sloZek
p¥idavkem peroxidu vodi{ku k reakdéni sm&€si a hexanu.
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