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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku sg eterowe zwigzki zapachowe do zastosowania zwtaszcza w przemy-
$le perfumeryjnym, kosmetycznym, spozywczym, chemii gospodarczej, czy tez farmaceutycznym.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania eterowych zwigzkéw zapachowych.

Synteza nowych zwigzkéw zapachowych ma ogromny wkiad w rozwdj wielu gatezi przemystu.
W odpowiedzi na potrzeby rynku poszukuje sie stale nowych zwigzkéw zapachowych, o nowych zapa-
chach, mozliwie duzej trwatosci, ktére mogg zosta¢ wykorzystane w nowych kompozycjach zapacho-
wych. Wtasciwosci zapachowe zalezne sg m.in. od lotnosci zwigzku. W grupie produktéw znajdujgcych
zastosowanie w kompozycjach zapachowych wymienia sie miedzy innymi proste eterowe pochodne
oksymow, opisane w patentach US 6924263 B2; US 7015189 B2 czy zgtoszeniu Eur. Pat. 0672746 A1.
Proponowane procesy ich syntezy sg stosunkowo czasochtonne, dtugi jest czas reakc;ji.

Celem wynalazku byto uzyskanie nowych zwigzkéw zapachowych w sposéb mozliwie prosty
i ekonomiczny, a takze cena nowych i juz znanych eterowych pochodnych oksyméw pod wzgledem
profili zapachowych i progu wyczuwalnosci zapachu.

Istotg wynalazku sg eterowe pochodne. Eterowe zwigzki zapachowe, ktére stanowig eter O-n-
propylowy oksymu cytralu o wzorze la, gdzie R1 to grupa geranylowa, 2-fenyloetylowa, 2-[1,3,3-trimety-
locykloheks-1-eno]etylowa, (4S)-izopropenylocykloheks-1-enowa, 1-arylo-1-metylometinowa, 4-[2,6,6-
trimetylobicyklo[3.1.1]hept-2-enowa] lub ugrupowanie dihydrojasmonu lub (+)-dihydrokarwonu, R2
o0znhacza atom wodoru, grupe metylowg, 4-[2,6,6-trimetylobicyklo[3.1.1]hept-2-enowa]; lub ugrupowanie
(+)-dihydrokarwonu, ugrupowanie dihydrojasmonu, a Rz oznacza grupa n-propylowa, etylowa, mety-
lowa lub propargilowa.

Istotg rozwigzania wedtug wynalazku jest réwniez sposob wytwarzania eterowych zwigzkéw za-
pachowych o wzorze la polegajacy na tym, ze oksym lotnego zwigzku karbonylowego poddaje sie re-
akcji O-alkilowania odpowiednio jodkiem metylowym, jodkiem etylowym, jodkiem n-propylowym, brom-
kiem o-allilowym i bromkiem o-propargilowym w obecnosci wodorku sodu przy czym w pierwszej kolej-
nosci oksym miesza sie w temperaturze pokojowej z rozpuszczalnikiem, ktérym jest dimetylosulfotlenek,
po czym do roztworu wprowadza sie stopniowo wodorek sodu, a po catkowitym wydzieleniu wodoru
wkrapla sie halogenek alkilowy i prowadzi sie reakcje przynajmniej przez dwie godziny, nastepnie mie-
szanine poreakcyjng rozciencza sie wodg, az do ustgpienia wzburzenia, a dalej prowadzi sie ekstrakcje
uzyskanego roztworu rozpuszczalnikiem niemieszajgcym sie z woda, nastepnie usuwa sie wode przez
dodanie srodka wigzgcego wode, ktéry z kolei odfiltrowuje sie, po czym pozostate rozpuszczalniki od-
parowuje sie uzyskujgc surowy produkt, a ten z kolei poddaje sie oczyszczeniu do uzyskania czystych
eterowych zwigzkéw zapachowych o wzorach 1-XIII.

Korzystnie oksym miesza sie z wodorkiem sodu nie krécej niz dwie godziny.

Korzystnie rozpuszczalnikiem niemieszajgcym sie z wodg jest heksan.

Korzystnie srodkiem wigzgcym wode jest bezwodny siarczan magnezu.

Korzystnie surowy produkt oczyszcza sie przez prézniowg destylacje frakcyjna.

Zaproponowany proces wytwarzania pochodnych alkilowych oksymow jest procesem, realizo-
wanym przy ograniczonym zuzyciu odczynnikow chemicznych, jest stosunkowo krotki, a przez to
wzglednie tani.

Reakcja przebiega wedtug schematu opisanego wzorem XXX. Rozwigzanie ilustruje ponizszy
przykiad.

Przyktad

W kolbie jednoszyjnej, okragtodennej o pojemnosci 250 ml umieszcza sie 5 g oksymu lotnego
zwigzku karbonylowego, 60 ml dimetylosulfotlenku (DMSO). Kolbe sytuuje sie na mieszadle magne-
tycznym. Po catkowitym rozpuszczeniu oksymu dodaje sie matymi porcjami 1,5 molowy nadmiar wo-
dorku sodu (NaH). Reakcje prowadzi sie w temperaturze pokojowej (t.p.). Po catkowitym wydzieleniu
sie wodoru (po okoto 2 godzinach) do mieszaniny reakcyjnej wkrapla sie 1,5 molowy nadmiar halogenku
alkilowego (Rsl lub R3Br). Przebieg reakcji kontroluje sie przy uzyciu chromatografii gazowej. Po uptywie
2 godzin stwierdza sie catkowite przereagowanie substratu. Mieszanine rozciencza sie okoto 120 ml
wody destylowanej (do ustgpienia wzburzenia) i umieszcza w rozdzielaczu. Cato$¢ czterokrotnie eks-
trahuje sie 20 ml heksanu. Potgczone warstwy organiczne suszy sie bezwodnym siarczanem magnezu.
Po osuszeniu, odfiltrowuje sie srodek suszacy, a rozpuszczalniki odparowuje na wyparce rotacyjne;.
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Otrzymuje sie surowy produkt. Ten zas oczyszcza sie za pomocg frakcyjnej destylacji prézniowej, w wy-
niku ktérej otrzymuije sie czyste etery oksymow lotnych zwigzkéw karbonylowych, cechujgcych sie przy-
jemnym zapachem.

Dla zwigzkéw V i XI dodany halogenek alkilowy to jodek metylu.

Dla zwigzkoéw lll, VI-IX, XII dodany halogenek alkilowy to jodek etylu.

Dla zwigzkéw |, 1l, IV, X dodany halogenek alkilowy to jodek n-propylu.

Dla zwigzku XIlI dodany halogenek to bromek propargilu.

Zbadano wtasciwosci zapachowe nowych pochodnych o wzorach I-XIIl. oraz potencjat zapa-
chowy znanych zwigzkéw: eteru O-metylowego oksymu m-tolualdehydu o wzorze X1V, eteru O-metylo-
wego oksymu p-tolualdehydu o wzorze XV, eteru O-metylowego oksymu o-tolualdehydu o wzorze XVI,
eter O-metylowy oksymu benzaldehydu o wzorze XVII, eter O-n-propylowy oksymu benzaldehydu
o wzorze XVIII, eter O-allilowy oksymu trans-cynamaldehydu o wzorze XIX, eteru O-metylowego ok-
symu (+)-dihydrokarwonu o wzorze XX, eteru O-metylowego oksymu dihydrocynamaldehydu o wzorze
XXI, O-metylowego oksymu (-)-myrtenalu o wzorze XXII, eteru eter O-metylowy oksymu aldehydu pe-
rylowego o wzorze XXIII, eter O-metylowy oksymu (z)-2-fenylopropionaldehydu o wzorze XXIV, eteru
O-metylowego oksymu propiofenonu o wzorze XXV, eter O-etylowy oksymu propiofenonu o wzorze
XXVI, eteru O-metylowego oksymu m-aldehydu anyzowego o wzorze XXVII, eteru O-metylowego ok-
symu p-aldehydu anyzowego o wzorze XXVIII, eteru O-metylowego oksymu o-aldehydu anyzowego
o0 wzorze XXIX. Profil zapachowy eterow oksyméw o wzorach I-XIII oraz prég wyczuwalnosci zapachu
zgromadzone sg w tabeli ponizej.

Prég
Nr Zwiazek Profil zapachowy wyczuwalnosci
zapachu [ppm]
Eter O-metylowy . .
1 | oksymumealdchydu | ATYZOWY, kwiatowy, 25
. kumarynowy
anyzowego
2 oksymu o-aldehydu pieprs, z16/c ang ’ 58
anyzowego anyz, n}lty.
kwiatowe/wisniowe
3 oielr.n(ﬂ_n}igleiwgu Anyz, fenkul, siano, 15
ymu p-aideny fioletowe kwiaty
anyzowego
Owocowo-kwiatowy
4 Eter O-metylowy (czerwone owoce — 75
oksymu benzaldehydu maliny, poziomki,
wisnia)
Ziclony, owocowy,
5 EFer O-n-propylowy rézany, kwiatowy, 125
oksymu benzaldehydu ;
ziotowy
b. ladny, bogaty, kwiatowy
3 Eter O-n-propylowy (kwiat nagietka, Calendula 01
oksymu cytralu officinalis) z delikatng nutg '
OWOCO WO-C\,"UYHO“"Q
Na poczatku lekko
s i karmelowy,
10 Eter O-allilowy oksymu przechodzacy w nivanse 200
trans-cynamaldehvdu ’
CyNamonowo-
marchewkowe
Swiezy, kminek, koper
Eter O-metylowy wloski, wodnisty,
11 oksymu zielny, 50
{(+)-dihydrokarwonu kiszony/ziemisty,
grzybowo-ziclny
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Eter O-n-propylowy

Stodki, kwiatowy,

12 oksymu iwonia/warzywn 33
(+)-dihydrokarwonu P ywhy
Eter O-metylowy Ostry podobny do
13 35
oksymu cynamonu
dihydrocynamaldehydu
Eter O-etylowy oksymu .
14 dihydrocynamaldehydu Ostry, stodki 35
Eter O-n-propylowy
15 oksymu Ostry, kardamon 60
dihvdrocynamaldchydu
Swiez, kwiatowy,
jasminowy, herbaciany,
Eter O-metylowy plastikowy, zamienia
16 oksymu si¢ w zielno-anyzowy, 53
dihydrojasmonu koper/jasémin, po kilku
minutach delikatnic
grzybowy
] Wodnisty, jasminowo-
17 Eter (')—etylo.wy oksymu herbaciany/kwiatowy, 58
dihydrojasmonu L ]
: jasminowo-kokosowy
Kwiatowo-owocowy z
1g | Eter O-ctylowy oksymu lekkim aspektem [B- 15
[-jononu )
jononu
Eter O-metylowy
19 oksymu Ziotowy, lesny 50
{—)-myrtenalu
Eter O-metylowy
20 oksymu Morski/kwiatowy ze 12
(—)-aldehydu stodycza haliotropu
perylowego
Eter O-etylowy oksymu Biate kwiaty, lilia,
. aldehyde,
21 {(—)-aldehydu I ewi ) 50
erylowego Husty/xwiatowy o
P © stodkiej nucie
Na poczatku owocowy
Eter O-metylowy (winogrona, czarna
22 oksymu porzeczka), szybko 70
(+)-2-fenylopropionalu przechodzacy w
omszate niuanse
. Eter O-etylowy oksymu | Omszaly z owocowymi _
23 . . 35
(£)-2-fenylopropionalu aspektami
Eter O—n—jpropylowy Omszaty z owocowymi
24 oksymu aspeklami 60
(£)-2-fenylopropionalu P
Eter O-metylowy Kwasny o
25 oksymu was _).’ OWOLOWO 110
. zielony
Propiofenonu
Owocowy (czerwony
26 Eter O-etylowy oksymu | agrest) z cytrusowymi 110

propiofenonu

(limonkowymi)
nivansami




PL 243494 B1

Eter O-metylowy _OWOC(?WY'
27 oksymu K gr:}pefrultowy ; 80
m-tolualdehydowego am Voroxﬁn,fy Znutg
drzewa wisniowego
Eter O-metylowy Krezolowy, kwiatowy,
28 oksymu odurzajacy, narcyz, 80
o-tolualdehydowego ilang, tuberoza
Eter O-metylowy
29 oksymu Anyz, lukrecja, ziotlowy 50
p-tolualdchydowcgo
Rustykalny
(przydomowy ogrod,
Eter O-metylowy roslinny-zielny,
30 oksymu warzywny), zielny, 33
(—)-werbenonu zielony, werbena,
drzewny,irysowo-
fioletowy/ kwialowy
Przydomowy ogrodek,
31 | Bter O-etylowy oksymu w}f[erbena/ iie]ger'l, 13
(—)-werbenonu
galbanum
Eter O-propargilowy Delikatny, kwiatowy,
32 oksymu piwonia, 53
(-)-werbenonu herbaciany/kwiatowy

Zwigzek o wzorze |

IH NMR (CDCls, 600 MHz) §8.05 and 8.02 (2x d, 0.6H, J = 10.8 Hz), 7.30-7.26 (m, 0.4H), 6.46 (d,
0.2H, J= 10.8 Hz), 5.94 (pseudo t, 0.8H, J = 9.9 Hz), 5.15-5.09 (m, 1H), 4.09-4.00 (m, 2H), 2.29-2.12 (m,
4H), 1.88 and 1.83 (2x s, 3H), 1.74-1.67 (m, 2H), 1.70 and 1.62 (2x s, 6H), 0.98-0.96 (m, 3H)

13C NMR (CDCIls, 150 MHz) & 147.5, 147.2, 144.6, 144.3, 147.2, 147.1, 132.6, 132.2, 132.1,
123.4,123.3,123.2,123.1, 119.0, 118.1, 114.4, 113.6, 75.68, 75.49, 75.45, 40.24, 40.04, 32.75, 32.64,
26.84, 26.77, 26.25, 26.15, 25.67, 25.64, 24.37, 24.22, 22.43, 22.42, 22.34, 22.32,17.71, 17.68, 17.17,
17.06, 10.36, 10.33, 10.31

Zwigzek o wzorze |

H NMR (CDCls, 400 MHz) 6§ 4.73 (t, 2H, J = 1.1 Hz), 3.96 (t, 2H, J = 6.7 Hz), 3.34 (ddd, 1H,
J =134, 3.8, 2.1 Hz), 2.24-2.11 (m, 1H), 2.11-1.98 (m, 1H), 1.96-1.90 (m, 1H), 1.86-1.80 (m, 1H),
1.72 (s, 1H), 1.69-1.64 (m, 1H), 1.64-1.61 (m, 2H), 1.61-1.53 (m, 1H), 1.41 (tdd, 1H, J = 12.8, 11.5,
3.4 Hz), 1.23 (idd, 1H, J = 12.8, 11.8, 3.4 Hz), 1.16-0.99 (m, 3H), 0.91 (t, 3H, J = 7.4 Hz)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) 6 161.46, 148.92, 109.24, 74.90, 44.97, 37.34, 35.50, 30.95, 29.99,
22.46, 20.84, 16.51, 10.55

Zwigzek o wzorze ||

IH NMR (CDCls, 400 MHz) 6 7.27-7.32 (m, 2H), 7.18-7.22 (m, 3H), 6.67 (t, 1H, J = 5.3 Hz), 4.10
(q, 2H,J =7 Hz) 2.78-2.82 (m, 2H), 2.62—-2.68 (m, 2H), 1.24 (t, 3H, J = 7 Hz)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) 6150.5, 140.9, 128.6, 128.4, 126.3, 69.4, 32.3, 27.2, 14.7

Zwigzek o wzorze IV

IH NMR (CDCls, 400 MHz) 67.27-7.32 (m, 2H), 7.18-7.21 (m, 3H), 6.67 (t, 1H, J = 5.3 Hz), 4.01
(t, 2H,J=6.7 Hz) 2.78-2.82 (m, 2H), 2.59-2.68 (m, 2H), 1.65 (sx, 2H, J=7.2 Hz) 0.92 (t, 3H, J = 7.4 Hz)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) §150.5, 141.0, 128.6, 128.4, 126.3, 75.6, 32.3, 27.2, 22.5, 10.5

Zwigzek o wzorze V

H NMR (CDCls, 400 MHz) § 3.85 (s, 3H), 2.58-2.51 (m, 2H), 2.40-2.31 (m, 2H), 2.19 (t, 2H,
J=7.6 Hz), 1.83 (s, 3H), 1.50-1.38 (m, 2H), 1.38-1.18 (m, 4H), 0.87 (t, 3H, J =7.1 Hz)

13C NMR(CDClIs, 100 MHz) §167.77, 150.76, 134.65, 61.58, 34.34, 31.87, 27.94, 24.93, 24.25,
22.62,15.41, 14.14

Zwigzek o wzorze VI

H NMR (CDClIs, 400 MHz) 6§ 4.08 (q, 2H, J = 7.0 Hz), 2.60-2.52 (m, 2H), 2.39-2.31 (m, 2H),
2.23-2.15 (m, 2H), 1.82 (s, 3H), 1.50-1.37 (m, 2H), 1.37-1.18 (m, 7H), 0.87 (t, 3H, J = 7.1 Hz)
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13C NMR(CDClIs, 100 MHz) 5 167.50, 150.23, 134.86, 69.02, 34.32, 31.85, 27.95, 25.04, 24.26,
22.61, 15.38,14.93, 14.12

Zwigzek o wzorze VII

!H NMR (CDCls, 400 MHz) §6.52-6.39 (m, 1H), 6.07 (dd, 1H, J = 16.5, 3.8 Hz), 4.11 (m, 1H), 3.90
(s, 1H), 2.04-1.99 (m, 2H), 1.99 (d, J = 4.0 Hz, 3H), 1.74-1.66 (m, 3H), 1.66-1.54 (m, 3H), 1.49-1.41
(m, 2H), 1.32-1.21 (m, 3H), 1.02 and 1.01 (2x s, 6H)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) §136.94, 135.49, 132.41, 132.02, 130.62, 130.24, 129.93, 122.43,
69.50, 68.58, 61.73, 39.63, 34.20, 33.19, 33.05, 28.95, 28.92, 22.19, 21.69, 19.23, 16.92, 14.73,
10.14, 10.02.

Zwigzek o wzorze VI

!H NMR (CDCls, 400 MHz) & 7.65 (s, 1H), 6.00-5.92 (m, 1H), 4.76-4.68 (m, 2H), 4.09 (g, 2H,
J=7.0Hz), 2.52-2.00 (m, 5H), 1.92-1.81 (m, 1H), 1.73 (s, 3H), 1.54-1.39 (m, 1H), 1.25 (t, 3H, J= 7.0 Hz)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) §151.49, 149.36, 134.55, 132.90, 109.07, 69.35, 41.01, 31.40, 26.95,
24.01, 20.83, 14.61

Zwigzek o wzorze IX

IH NMR (CDCls, 400 MHz) 6 7.45 (d, 1H, J = 6.8 Hz), 7.30-7.34 (m, 2H), 7.21-7.27 (m, 3H)
4.07-4.15 (m, 2H), 3.66 (gnt, 1H, J =7 Hz), 1.40 and 1.44 (2 x d, 3H, J = 7 Hz), 1.25 and 1.26 (2 x t,
3H,J=7Hz)

13C NMR (CDCIs, 100 MHz) 6 154.3, 153.3, 142.7, 142.5, 128.8, 128.7, 127.4, 127.3, 126.9,
126.7, 69.5, 69.2, 40.4, 35.7, 19.2, 18.5, 14.7, 14.6

Zwigzek o wzorze X

IH NMR (CDCls, 400 MHz) § 7.45 (d, 1H, J = 6.8 Hz), 7.20-7.42 (m, 5H), 3.99 and 4.03 (2 x t,
2H, J =7 Hz), 3.66 (gnt, 1H, J = 7 Hz), 1.66 (sx, 2H, J=7.2 Hz), 1.40 and 1.44 (2 x d, 3H, J = 7.1 Hz),
0.92and 0.94 (2 xt, 3H,J =7.4 Hz)

13C NMR (CDCIls, 100 MHz) & 154.2, 153.2, 142.7, 142.5, 128.8, 128.7, 127.4, 127.3, 126.9,
126.7, 125.5, 75.6, 75.3, 44.4, 40.4, 35.7, 27.8, 22.5, 22.4, 19.2, 19.0, 18.6, 14.0, 10.4

Zwigzek o wzorze Xl

1H NMR (CDCls, 400 MHz) §6.33-6.32 and 5.75-5.74 (2x m, 1H), 3.81 (d, 3H, J = 4.4 Hz), 3.48
(td, 0.3H, J = 5.8, 1.7 Hz), 2.69-2.51 (m, 1,7H), 2.25-2.15 (m, 1H), 1.86 (dd, 3H, J = 12.6, 1.6 Hz),
1.74-1.63 (m, 1H), 1.59-1.39 (m, 3H), 0.88 (d, 3H, J = 9.9 Hz)

13C NMR (CDClsz, 100 MHz) & 161.73, 159.39, 159.00, 154.39, 115.69, 109.98, 61.43, 61.35,
49.39, 49.13, 48.39, 48.02, 47.24, 42.19, 37.66, 36.39, 26.19, 26.10, 23.62, 23.21, 22.29, 21.87

Zwigzek o wzorze Xl|

H NMR (CDCls, 400 MHz) §6.39-6.33 and 5.79-5.73 (2x m, 1H), 4.13-3.98 (m, 2H), 3.51 (td,
0.3H, J = 5.9, 1.7 Hz), 2.70-2.57 (m, 1.36H), 2.57-2.50 (m, 0.3H), 2.25-2.15 (m, 1H), 1.86 (dd, 3H,
J=14.1,1.7 Hz), 1.69 and 1.58 (2x d, 1H, J=8.4 and J = 8.9 Hz), 1.40 (d, 3H, J = 8.1 Hz,), 1.35-1.16
(m, 3H), 0.88 (d, 3H, J = 10.7 Hz)

13C NMR (CDCls, 100 MHz) & 161161.49, 159.20, 158.56, 153.94, 115.93, 110.23, 69.07, 68.96,
49.39, 49.13, 48.47, 47.89, 47.12, 42.27, 37.58, 36.31, 26.19, 26.13, 23.60, 23.19, 22.28, 21.89, 14.65,
14.61

Zwigzek o wzorze Xl

IH NMR (CDCls, 400 MHz) §6.38-6.36 and 5.80-5.79 (2x m, 1H), 4.62 (t, 2H, J = 2.6 Hz), 3.53
(td, 0.4H, J = 5.9, 1.8 Hz), 2.75-2.52 (m, 1.6H), 2.46-2.40 (m, 1H), 2.27-2.17 (m, 1H), 1.87 (dd, 3H,
J=12.7,1.7 Hz), 1.72 and 1.61 (2x d, 1H, J = 8.7 and J = 8.9 Hz), 1.41 (d, 3H, J = 7.2 Hz,), 0.89 (d,
3H, J = 8.3 Hz).

13C NMR (CDCls, 100 MHz) § 163.07, 160.81, 159.69, 155.30, 115.50, 110.15, 80.24, 80.17,
74.17,74.08, 61.06, 60.95, 49.39, 49.12, 48.39, 48.30, 47.68, 42.44, 37.80, 36.57, 26.19, 26.13, 23.65,
23.25, 22.27, 21.86.
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Zastrzezenia patentowe

1. Eterowe zwigzki zapachowe, ktére stanowig eter O-n-propylowy oksymu cytralu o wzorze Ia,
gdzie R1 to grupa geranylowa, 2-fenyloetylowa, 2-[1,3,3-trimetylocykloheks-1-enoJetylowa, (4S)-
-izopropenylocykloheks-1-enowa, 1-arylo-1-metylometinowa, 4-[2,6,6-trimetylobicyklo[3.1.1]hept-
-2-enowa)] lub ugrupowanie dihydrojasmonu lub (+)-dihydrokarwonu, Rz oznacza atom wodoru,
grupe metylowa, 4-[2,6,6-trimetylobicyklo[3.1.1]hept-2-enowa]; lub ugrupowanie (+)-dihydrokar-
wonu, ugrupowanie dihydrojasmonu, a Rs oznacza grupa n-propylowa, etylowa, metylowa lub
propargilowa.

2. Sposob wytwarzania eterowych zwigzkéw zapachowych o wzorze la znamienny tym, ze oksym
lotnego zwigzku karbonylowego poddaje sie reakcji O-alkilowania odpowiednio jodkiem metylo-
wym, jodkiem etylowym, jodkiem n-propylowym, bromkiem o-allilowym i bromkiem o-propargi-
lowym w obecnosci wodorku sodu przy czym w pierwszej kolejnosci oksym miesza sie w tem-
peraturze pokojowej z rozpuszczalnikiem, ktérym jest dimetylosulfotlenek, po czym do roztworu
wprowadza sie stopniowo wodorek sodu, a po catkowitym wydzieleniu wodoru wkrapla sie ha-
logenek alkilowy i prowadzi sie reakcje przynajmniej przez dwie godziny, nastepnie mieszanine
poreakcyjng rozciencza sie woda, az do ustgpienia wzburzenia, a dalej prowadzi sie ekstrakcje
uzyskanego roztworu rozpuszczalnikiem niemieszajgcym sie z woda, nastepnie usuwa sie wode
przez dodanie srodka wigzgcego wode, ktory z kolei odfiltrowuje sie, po czym pozostate roz-
puszczalniki odparowuje sie uzyskujgc surowy produkt, a ten z kolei poddaje sie oczyszczeniu
do uzyskania czystych eterowych zwigzkéw zapachowych o wzorach 1-XIll.

3. Sposob wedtug zastrz. 2 znamienny tym, ze oksym miesza sie z wodorkiem sodu nie krocej
niz dwie godziny.

4. Sposob wedtug zastrz. 2 znamienny tym, ze rozpuszczalnikiem niemieszajgcym sie z wodg
jest heksan.

5. Sposob wedtug zastrz. 2 znamienny tym, ze srodkiem wigzgcym wode jest bezwodny siar-
czan magnezu.

6. Sposob wedtug zastrz. 2 znamienny tym, ze surowy produkt oczyszcza sie przez prézniowag
destylacje frakcyjna.
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Rysunki
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