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INVENCIOR

por "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR OXIDO DE ROSA", a »*°-,

favor de la firma suiza L. GIVAUDAN & CIE. SOCIETE s em
ANONYME, residente en VERNIER-GENEVE (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

E1l producto llamado en diversas partes 6xido de
rosa, rosdéxido, etc., y que tiene la férmula 2-(2'-metil-
-1'-propenil)-4~metiltetrahidropirano ha adquirido amplia
aceptacidn en perfumeria a causa de sus singulares cualidades
olorosas. Asi, por ejemplo, tiene la aptitud, ya sea solo
0 en mezcla con su isdmero, el 2-(2'-metil-2!'-propenil)-4-
-metiltetrahidropirano, de impartir & la esencia de geramio
artificial, lo mismo que a las composiciones de perfume que
contlenen estos odorantes, cualidades olorosas como l&s que

tiene la esencia natural de geranio, Algunas de las propie-
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dades del dxido de rosa y algunas citas literarias respéét6
a la utilidad de este producto se exponen en la patente ﬂdéﬁe—
americena N¢ 3,163,658, a favor de Eschinasi y Cotter.

Un objeto del invento que aqui se expone es propor—
cionar un nuevo procedimiento para preparar éxido de rosa -

a partir de reactivos econdmicos y que se hallen en sbundem-—
cia, o

Otro objeto es proporcionar un nuevo intermediario
para el dxido de rosa.

Otros objetos mds se desprenderdn de la descripci&n
que sigue.

Este invento proporciona un procedimiento comercial-
mente factible para preparar dxido de rosa por pirolizacidn
del nuevo 3-cloro-2,6-dimetil-l-octen~8-0l, que ss produce
en esencia a partir del conocido, econdmico y abundante
citronelol que es el 2,6-dimetil-l~octen-8~0l.

En general, pueden usarse para la pirdlisis tempe-
raturas superiores a unos 1509C, pero en realidad se prefiere
enplear temperaturas en el intervalo dec wmos 160°C a wnos
2609C, Si se desca, pueden utilizarse vehiculos tales como
el gel de silice.

La pirdlisis de acuerdo con este invento da una
mezcla de isdmeros cis y trans del éxido de rosa, en la gue
el isdmero cis, particularmente valioso desde el punto de

vista de la fragancia, predomina. El pirolizado asi obteni-
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do puede purificarse por los métodos usuales de purificacidn
(por ejemplo, mediente destilacidn en vacio y/o cromatogra=

-

fia en columna sobre gel de silice). i

Ha resultado sorprendente que el 3~-cloro-2,6- ... .
~dimetil-l-octen~8-ol disra ¢xido de rosa en la pirdlisis,:.
La sorpresa es porgue otros compuestos halogenados correspon-—
dientes, como &l compuesto bromo, asi como otros compuegﬁpg
seme jantes que difieren unicamente on poseer grupos funq;png—

les teles como NO,, 80, HSO,, etc., en lugar de CL, no dar,

6xido de rosa en la pirdlisis. Ademds, los $teres y los ..

s
L]

ésteres respectivos del clorocitronelol de partida no dan
en la pirdlisis el dxido de rosa deseado.

El nuevo material de partida mencionado antes,
3~cloro-2,6-dime til-l-octen-8-0l, puede prepararse conven~
cionalmente por cloracidn del citronelol, bien conocido,
2,6-dime til~2-0x ten-8~o0l.

' Para ilustrar nuestro invento con mds detalle,
Se exponen a continuacidn wnos ejemplos. A menos que se
indique otra cosa, todos los grados son de la escala centim

grada y las partes son partes en peso,



EJEMPLO 1

3-Cloro=2,6=dimetil~l=0cten—-B8-01

5. Se tratd a gotas una solucidn de 2 g de 2,6~dime tilm

~2-0cten~-8~0l en 250 cc de tetracloruro de carbono con una
solucidn de cloro en tetracloruro de carbono, mientras se
hacia pasar 21 mismo tiempo por la solueidn reaccional upé?
corriente de nitrdgeno al promedio de 4 litros por minutdg‘
10. Se interrumpid la reaccidn tan pronto como ya no resulté
perceptible material de partida en la cromatografia de capa
. fina., Se expulsd entonces el disolvente en vacio de chorro
de agua y a 302 y se cromatografid el residuo sobre gel de
silice (0,05-0,2 mm) con una mezcla 95:5 do dter de petrdleo

15,
2 ¥y acetona, a 402-502, Se obtuvo 3~cloro-2,6-dimetil-l-octen~

~8-01, Espectro infrarrojo: 908, 3083, 1646, 3344 y 1060

om™’, Renaimiento: 97%.

BEJEMPLO 2
20,

Oxido de rosa (Purificacidn'por eromatografia)

Se depositd en un matraz calentado a 2602 (tempera-
tura de la pared) 3-cloro~2,6-dimetil-l~octen-8-o0l obtenido

25, como en el Ejemplo 1. Al mismo tiempo se hizo pasar por el
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matraz una corrionte de nitrdgeno de 1 litro por minuto‘aﬁfo—
ximadamente. Los productos de la pirdlisis que salian déi:}
matraz con la corriente de nitrogeno se condensaron y créma—
tografiaron sobre gel de silice (0,05-0,2 mm) y el gol de -
silice se eluyd con una mezcla 95:5 de Ster de petrdleo‘y‘u
acetona, a 408-50¢., De 5,57 g de 3~-cloro-2,6-dimetil-l- -,
~octen-8-0l se cbituvieron, apzrte de 3,73 g de material dé
partida sin reaccionar, 0,98 g de 2-(2'—metil-l'-propenii)%
-4-me tilte trahidropirano cis—trans en la proporcidn giggfgéns

de 2:1.

BEJEMPLO

Oxido de rosa (purificacidn por destilacidn en vacio)

S¢ pirclizaron, como en el Ejemplo 2, 20 g de
3~-cloro~2,6-dimetil-l-octen-8-0l que se habia obtenido como
en el Ejemplo 1. Iuego se tratdé la mezcla reaccional con
5% (respecto al material de partida) de tridxido de boro y
se calenté a 100-1102 por 5 minutos para convertir los ingre-
dientes alcohdlicos en ésteres no voldiiles. A continuacién
ge procedid a la destilacidn en vacio. La fraccidn de punto
de ebullicidn 70~802/10 mm dio 4,5 g de 2~(2'-metil-l'-
~propenil)-4-metilte trahidropirano cis puro.

Lo que antecede ilustra la prdctica de este inven-

to, el cual, sin embargo, no se limita a ello sino que debe



entenderse como ampliamente permisiblc en vista de la prde-
tica anterior y limitado unicamente por las reivindicacio-

nes anexas,

HNOo+tTa

Descrito sl objeto del presente invento, se decla-
~ 5., ran nuevas y de propia invencidn las siguicntes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patenie suiza n® 12012/67

del 24 de Agosto do 1967.

1. Un procediriunto para preparar dxido de rosa,
caracterizado por pirolizarse 3-cloro-2,6-dimetil-l-octen~

10. _8-01.

2, Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado ¢n que la temperatura de pirolizacidn estd en

el intervalo dc unos 1602 a unos 2602C,
3., Un procedimiento para preparar éxido de rosa.

5. Segin se¢ describe y relvindica e¢n la presente
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memoria descripiiva que consta de 7 hojas foliadas y escritas

a maquina por wna sole cara.

Madrid, a 23 dp@sto

Pede
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