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Sposób wytwarzania 2,6-dwumetylookten-l-olu-7
i 2,6-dwumetylookten-2-olu-7
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Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia 2,6-dwumetylookten-l-olu-7 i 2,6-dwumety-
lookten-2-olu-7 związików o przyjemnym różano-
linalolowym zapachu, stosowanych w przemyśle
perfumeryjnym. 5

Jak wiadomo 2,6-dwumetylookten-l-ol-7 i 2,6-
-dwumetylookten-2-ol-7 otrzymuje się z alfa pi-
nenu przez pirolizę do allocymenu, utlenianie al-
loocymenu do polinadtlenku alloocymenu, termicz¬
ną depolimeryzację polinadtlenku alloocymenu do 10
dwuepitlenku alloocymenu, który poddaje się ka¬
talitycznej redukcji do 2,6-dwumetylooktandiolu-
-2,7 a ten ostatni przez dehydratację na drodze
ogrzewania z wodą w obecności katalizatorów'
przeprowadza się w mieszaninę alfa i beta 2,6-dwu-
metylookten-l-olu-7 i 2,6-dwumetylookten-2-olu-7.

Według znanych metod powyższe reakcje prze¬
biegają z małą wydajnością, wymagają trudnego
technologicznie wyodrębniania poszczególnych pro¬
duktów pośrednich i stosowania skomplikowanych
urządzeń, co sprawia, że otrzyma~ńy produkt jest
drogi.

Dotychczas utlenianie alloocymenu do poliepi-
tlenku alloocymenu przeprowadzano pod normal¬
nym lub podwyższonym ciśnieniem po wyodręb¬
nieniu alloocymenu z mieszaniny otrzymanej w
wyniku pirolizy alfa pinenu, która składa się z
alloocymenu, dwupentenu, alfa- i beta-pironenów
oraz nieprzereagowanego alfa-pinenu.
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Stwierdzono, że poliepitlenek alloocymenu z dużą
wydajnością można otrzymać przez utlenianie bez¬
pośrednio mieszaniny otrzymanej w wyniku piroli¬
zy alfa pinenu w warunkach podobnych do tych,
jakie stosuje się dla czystego alloocymenu przy czym
w celu skrócenia czasu utleniania można stosować

związki inicjujące katalitycznie tę reakcję, jak np.
nadtlenek benzoilu, różne hydroksynadtlenki (np.
hydroksynadtlenek pinenu, dwupentenu, fellan-
drenu) lub uprzednio wytworzony poliepitlenek
alloocymenu w ilości około 0,2%.

Według znanych metod depolimeryzację poliepi-
tlenku alloocymenu przeprowadza się w tempe¬
raturze .pokojowej (wydajność tego procesu wyno¬
si około 50%, czas trwania 3—8 dni), względnie
w temperaturze podwyższonej do 170QC (wydaj¬
ność procesu wynosi około 60°/o), przy czyim reakcja
przebiega gwałtownie, stwarzając niebezpieczeń¬
stwo eksplozji. Stwierdzono, że niedogodności
tych można uniknąć jeśli depolimeryzację prowa¬
dzić w obecności rozpuszczalnika niepolarnego na
przykład benzenu, toluenu lub ksylenu w tempe¬
raturze wrzenia rozpuszczalnika. Wydajność reak¬
cji wynosi około 75%.

Po przeprowadzeniu depolimeryzacji poliepitlen-
ku alloocymenu dalsze operacje technologiczne
przeprowadza się według znanych metod.

Sposób według wynalazku wyjaśniają bliżej
przykłady.

50083 • r-^nfi.



50083
3

Przykład I. W autoklawie umieszcza się
136 g alloocymenu rozpuszczonego w 300 g toluenu
i 0,2% poliepitlenku alloocymenu (w stosunku wa¬
gowym do alloocymenu).

Autoklaw napełnia się tlenem do ciśnienia oko- 5
ło 70 atm. i włącza mieszanie. Po upływie 15—18
godzin zawartość autoklawu przenosi się do reak¬
tora zaopatrzonego w sprawną chłodnicę zwrotną.
Zawartość reaktora .podgrzewa się do około 70°C.

Zapoczątkowana W ten sposób reakcja depoli- 10
meryzacji przebiega dalej samorzutnie, przy czym
mieszanina ogrzewa się do około 112°C pozostając
w stanie lekkiego wrzenia.

Po zakończeniu reakcji mieszaninę rozdestylo-
wuje się, uzyskując dwuepitlenek alloocymenu z 15
wydajnością około 75%.

Przykład II. 400. g pirolizatu otrzymanego
na drodze pirolizy alfa pinenu załadowuje się do
autoklawu i dodaje 0,8 g nadtlenku benzoilu. Au- 20
toklaw napełnia się tlenem do ciśnienia 70 atmo¬
sfer i włącza mieszanie. Po 16 godzinach zawar¬
tość, autoklawu przenosi się do reaktora, dodaje
300 g toluenu i ogrzewa do temperatury 40°C.

Zapoczątkowana w ten sposób reakcja depoli- 25
meryzacji przebiega dalej samorzutnie przy lek¬
kim wrzeniu. Po zakończeniu depolimeryzacji mie¬
szaninę poreakcyjną rozdestylowuje się, otrzymu¬

jąc 120 g dwuepitlenku alloocymenu, który prze¬
prowadza się w 2,6-dwumetylookten-l-ol-7 i 2,6-
-dwumetylcokten-2-ol-7 znanymi sposobami.

Z as t r ze ż en i e patentowe

Sposób wytwarzania 2,6-dwumetylookten-l-olu-7
i .2,6-dwumety,lookten-2-olu-7 na drodze pirolizy
alfa pinenu do alloocymenu przez następne utle¬
nienie powietrzem alloocymenu do poliepitlenku
alloocymenu pod ciśnieniem normalnym lub pod¬
wyższonym, termiczną depolimeryzację poliepitlen¬
ku do dwuepitlenku alloocymenu, jego katalitycz¬
ną redukcję do 2,6-dwumetylooktandiolu-2,7 i w
końcu dehydratację tego produktu na drodze ogrze¬
wania z wodą w obecności katalizatorów, znamienny
tym, że utlenianiu poddaje się mieszaninę uzyska¬
ną w wyniku pirolizy alfa pinenu, zawierającą
obok alloocymenu jeszcze inne produkty rozkładu
alfa pinenu, przy czym reakcję prowadzi się ko¬
rzystnie w obecności związków inicjujących utle¬
nianie jak np. nadtlenku benzotu, hydroksynad-
tlenków pinenu, dwupentenu, fellandrenu lub
uprzednio wytworzonego poliepitlenku alloocyme¬
nu w ilości około 0,2%, po czym poliepitlenek pod¬
daje się depolimeryzacji w środowisku niepolar-
nego rozpuszczalnika organicznego np. benzenu,
toluenu w temperaturze wrzenia rozpuszczalnika
i postępuje dalej w znany sposób.

Do!:cn~no jednej poprawki ^^Mf,
{<mm
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