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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania de-
hydrofitonu (6, 10, 14-tréjmetylopentadecen-5-
-on-2) produktu wyjSciowego do syntezy fitolu,
izofitolu albo ich pochodnych.

Dehydrofiton normalnie wytwarza sie przez
zmydlenie i dekarboksylacje odpowied-nio pod-
stawionego estru kwasu acetooctowego, otrzy-
many dehydrofiton przeprowadza sie przez
redukcje (katalityczne uwodornienie itd.) w od-
powiedni zwigzek nasycony fiton (6, 10, 14-tréj-
metylopentadekan-2-on). (F. G. Fischer, K.

Lowenberg, Ann, 475, 183, 1929, P. Karrer
i wspélpracownicy, Helv.,, Chim. Acta 26,
1741, 1943).

Jako substancje wyijsciowa do syntezy dehy-
drofitonu stosuje sie 3, 7, 11-tr6jmetylodode-
cen-1-0l-3, ktéry przeprowadza sie przy réw-
noczesnym przegrupowaniu, w wuietrwaly ha-
loidek typu allilowego, stosowany nastepnie do
alkilowania estru kwasu acetooctowego, w o~

becno$ci alkoholanu sodowego, proces ten na-
lezy prowadzic w lagodnych . warunkach.
Utworzony alkilowany ester kwasu acetoocto-
wego zmydla sie i dekarboksyluje do dehy-
drofitonu. '
Sposéb ten nie nadaje si¢ do sbosowania
w skali przemyslowej, poniewaz trzeba pra-

cowaé z duzymi iloSciami latwo lotnych roz-

puszczalnikéw oraz tworzace si¢ czesto upor-
czywe emulsje znacznie utrudniaja przerobke.

Wydajnosé  dehydrofitonu w tej metodzie

-wynosi tylko 54 — 58%. Zuzycie materiatu po-

mocniczego jest przy tym do§é wysokie.

Stwierdzono, Ze mozna wytwarzaé dehydrofi-
ton, a w zwigzku z tym, réwniez fiton z tego
samego materiatu wyjsciowego, to jest z 3,
7, 1l-fr6jmetylododecen-1-ol1-3 w duzo ko-
rzystniejszych warunkach reakcji i ze znacz-
nie Wyzsza wydajno$cia i przy mniejszym na-
kladzie pracy i materiatu.
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Sposéb wedtug wynalazku polega na, prze-
estrykowaniu estru acetooctowegn, 3, 7, 11-trdj-
metylododecen-1-olem-3, w obecnosci’ odpo-
wiedniego katalizatora np. alkoholanu izopropy-
lowego 1 po peddaniu produktu przeestryfiko-
wania termicznemu rozkladowi, bezposrednio

w mieszaninie reakcyjnej. Nastepnie wyosabnia:

'si¢ z mieszaniny reakcyjnej dehydrofiton, przcz
destylacje  pod zmniejszonym  ci$nieniem.
Otrzymuje si¢ go w postaci czystej i z wy-
dajnoscia 75 — 80%.

Przeestryfikowanie i termiczay rozklad nie-
- nasyconego estru kwasu acetooctowego w od-
powiednie metyloketony sa reakcjami znany-
mi (W. Kimel, A. C. Cope, J. Am. Chem. Soc
65, 1992, 1943, -P. Teissiers { inni, Recherches
1956 Nr 6, str. 30, C. A. 51, 2565 f£. 1957), jed-

nakie dotad w ten sposéb nie wytwarzano de-

hvdrofitonu.

W poréwnaniu z dotychczas stosowang me-
toda, sposéb wedlug wynalazku wyréznia sig
znacznie wyzszg wydajno$cia, bardziej ekono-
~_micznym wykorzystaniem wartoéciowego ma-
terialu wyjSciowego i prostsza technologia. Od-
pada przy tym stosowanie haloidkow fosfo-
rowych i nietrwalych haloidkéw alkilowych
typu allilowego.

Przyktad 136 g (0,6 mola) 3, 7, 11-tréj-
metylododecen-1-0lu-3) miesza sie z 86 g
(0,66 mola) estru kwasu acetooctowego i 1,2 g
(0,006 mola) izopropylanu glinowego. Nastgpnie
.mieszanine reakcyjna podgrzews sig powoli do
150 — 210°C i utrzymuje w tej temperaturze
w ciggu 10 godzin. ‘W tym czasie nastepuje de-
karboksylacja a réwnocze$nie z mieszaniny
reakcyjnej oddestylowuje si¢ uwolniony etanol.

.

decen-5-on-2.

Po skohczonej reakejl przestaje sie réwnies
wydzielaé dwutlenek wegla. Po oddestylowa-
niu 1 réwnowaznika etanolu (okolo 0,6 mola)
mieszanine reakcyjna chlodzi sie do tempera-

" tury pokojowej, rozcienicza 1—2-krotng benzy-

hy ekstrakcyjnej i wytrzasa dwukrotnie z roe-
cienczonym kwasem solnym (1:1) w ilo$ci po
100 cm3. Roztwoér nastepnie przemywa sie wo-
da do odczynu obojetnegs, suszy bezwodnym
siarczanem sodowym i destyluje. Po oddesty-
lowaniu pod ci$nieniem atmosferycznym roz-
puszczalnika i skladnik6w niskowrzgcych, po-
zostalo§¢ frakcjonuje sie pod zmniejszonym
ciénieniem, Otrzymuje sie np. 123 g frakcji
Kp g 15—0p = 103—106°C, ktéra stanowi czysty
dehydrofiton, to jest 6, 10, 14-tréjmetylopenta-
Wydajno§¢ wynosi okoto T77%.

n 2 = 1,4556

Zastrzezemied patentowe:

Spos6b wytwarzania dehydrofitonu, (6, 10,
14-fréjmetylopentadecen-5-onu-2), . znamienny

tym, ze ester kwasu acetooctowego, korzystnie
ester etylowy kwasu acetooctowego, prze-
estryfikuje sie z 3, 7, 1ll-trojmetylododecen-1-
-olenu-3, a utworzony ester kwasu acetoocto-
wego rozklada sie termicznie do dehydrofito-
nu, ktéry wyosabnia sig¢ przez destylacje préz-
niowa. "
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