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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia 2,6-dwumetylookten-1-olu-7 i 2,6-dwumety-
lookten-2-0lu-7 zwigzkéw o przyjemnym rézano-
linalolowym zapachu, stosowanych w przemysle
perfumeryjnym.

Jak wiadomo 2,6-dwumetylookten-1-0l-7 i 2,6-
-dwumetylookten-2-0l-7 otrzymuje sie z alfa pi-
nenu przez pirolize do allocymenu, utlenianie al-
loocymenu do polinadtlenku alloocymenu, termicz-
ng depolimeryzacje polinadtlenku alloocymenu do
dwuepitlenku alloocymenu, ktéry poddaje sie ka-
talitycznej redukcji do 2,6-dwumetylooktandiolu-
-2,7 a ten wostatni przez dehydratacje ma drodze
ogrzewania z woda w obecnoSci katalizatorow
przeprowadza sie w mieszanine alfa i beta 2,6-dwu-
metylookten-1-0lu-7 i 2,6-dwumetylookten-2-olu-7.

Wedilug znanych metod powyzsze reakcje prze-
biegaja z malg wydajnoscig, wymagaja trudnego
technologicznie wyodrebniania poszczegélnych pro-
duktéw posrednich i stosowania skomplikowanych
urzadzen, co sprawia, ze otrzymany produkt jest
drogi.

Dotychczas utlenianie alloocymenu do poliepi-
tlenku alloocymenu przeprowadzano pod normal-
nym lub podwyzszonym ciSnieniem po wyodreb-
nieniu alloocymenu z mieszaniny otrzymanej w
wyniku pirolizy alfa pinenu, ktéra sklada sie z
alloocymenu, dwupentenu, alfa- i beta-pironenéw
oraz nieprzereagowanego alfa-pinenu.
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Stwierdzono, ze poliepitlenek alloocymenu z duza
wydajno$cig mozna otrzyma¢ przez utlenianie bez-
po$rednio mieszaniny otrzymanej w wyniku piroli-
zy alfa pinenu w warunkach podobnych do tych,
jakie stosuje sie dla czystego ailoocymenu przy czym
w celu skrocenia czasu utleniania mozna stosowaé
zwigzki inicjujgce katalitycznie te reakcje, jak np.
nadtlenek benzoilu, rézne hydroksynadtlenki (np.
hydroksynadtlenek pinenu, dwupentenu, fellan-
drenu) lub wuprzednio wytworzony poliepitlenek
alloocymenu w iloSci okolo 0,29/,.

Wedlug znanych metod depolimeryzacje poliepi-
tlenku alloocymenu przeprowadza sie w tempe-
raturze pokojowej (wydajno§é tego procesu wymno-
si okolo 50%, czas trwania 3—8 dni), wzglednie
w temperaturze podwyzszonej do 170°C (wydaj-
no$é procesu wynosi okoto 60%), przy czym reakcja
przebiega gwaltownie, stwarzajgc niebezpieczen-
stwo eksplozji. Stwierdzono, ze niedogodnosci
tych moina unikngé jesli depolimeryzacje prowa-
dzié w obecnosci rozpuszczalnika niepolarnego na
przyklad benzenu, toluenu lub ksylenu w tempe-
raturze wrzenia rozpuszczalnika. Wydajnos§é reak-
cji wynosi okolo 75%.

Po przeprowadzeniu depolimeryzacji poliepitlen-
ku alloocymenu dalsze operacje technologiczne
przeprowadza sie wedlug znanych metod.

Spos6b  wedlug wynalazku wyjasniajg blizej
przyklady.
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Przykltad I. W autoklawie umieszcza sig
136 g alloocymenu rozpuszczonego w 300 g toluenu
i 0,29, poliepitlenku alloocymenu (w stosunku wa-
gowym do alloocymenu).

Autoklaw napeinia sie tlenem do ci$nienia oko-
to 70 atm. i wigcza mieszanie. Po uplywie 15—18
godzin zawarto§é autoklawu przenosi sie do reak-
tora zaopatrzonego w sprawng chhlodnice zwrotng.
- Zawarto$é reaktora podgrzewa sie do okolo 70°C.

Zapoczatkowana w' ten sposOb reakcja depoli-
meryzacji przebiega dalej samorzutnie, przy czym
mieszanina ogrzewa sie do okoto 112°C pozostajgc
w stanie lekkiego wrzenia.

Po zakonczeniu reakcji mieszanine rozdestylo-
wuje sie, uzyskujgc dwuepitlenek alloocymenu z
wydajnoscig okolo 75%.

Przyklad II. 400 g pirolizatu otrzymanego
na drodze pirolizy alfa pinenu zaladowuje si¢ do
autoklawu i dodaje €,8 g nadtlenku benzoilu. Au-
toklaw napelnia sie tlenem do ci$nienia 70 atmo-
sfer i wlgcza mieszanie. Po 16 godzinach zawar-
tosé . autoklawu przenosi sie do reaktora, dodaje
300 g toluenu i ogrzewa do temperatury 40°C.

Zapoczatkowana w ten sposSb reakcja depoli-
in-eryzacji przebiega dalej samorzutnie przy lek-
kim wrzeniu. Po zakonczeniu depolimeryzacji mie-
szanine poreakcyjng rozdestylowuje sie, otrzymu-
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jac 120 g dwuepitlenku alloocymenu, ktéry prze-
prowadza sie w 2,6-dwumetylookten-1-01-7 i 2,6-
-dwumetylcokten-2-0l-7 znanymi: sposobami.
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Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania 2,6-dwumetylookten-1-olu-7
i 2,6-dwumetylookten-2-0lu-7 na «drodze pirolizy
alfa pinenu do alloocymenu przez nastepne utle-
nienie powietrzem  alloocymenu do poliepitlenku
alloocymenu pod ci$nieniem normalnym lub pod-
wyzszonym, termiczng depolimeryzacje poliepitlen-
ku do dwuepitlenku alloocymenu, jego katalitycz-
ng redukcje do 2,6-dwumetylooktandiolu-2,7 i w
koricu dehydratacje tego produktu na drodze ogrze-
wania z woda w obecno$ci katalizatoréw, znamienny
tym, ze utlenianiu poddaje sie mieszanine uzyska-
ng w wyniku pirolizy alfa pinwiu, zawierajgcg
obok alloocymenu jeszcze inne pfodukty rozkiadu
alfa pinenu, przy czym reakcje prowadzi sie ko-
rzystnie w obecno$ci zwigzkéw inicjujgcych utle-
nianie jak np. nadtlenku benzoi‘u, hydroksynad-
tlenk6w pinenu, dwupentenu, fellandrenu lub
uprzednio wytworzonego poliepitlenku alloocyme-
nu w ilosci okoto 0,2%, po czym poliepitlenek pod-
daje sie depolimeryzacji w $rodowisku niepolar-
nego rozpuszczalnika organicznego np. benzenu,
toluenu w temperaturze wrzenia rozpuszczalnika
i postepuje dalej w znany sposob.

Z.G. ,,Ruch’” W-wa, zam. 883-65 nakdad 220 egz.
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