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Tertisre, alkylsubstituierte Alkohole als Riechstoffe.

@ Die Erfindung beschreibt die Verwendung tertidrer, alkyl-
substituierter Alkohole der allgemeinen Formel

OH

I
R'—C—R?
.

worin die Reste R' und R? eine Alkylgruppe mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen und der Rest R® eine Alkylgruppe mit 4
bis 9 Kohlenstoffatomen bedeuten, als Riechstoffe in aktiv-
chlorhaltigen Mischungen.
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"Tertidre, alkylsubstituierte Alkohole als Riechstoffe"
Die Erfindung betrifft die Verwendung tertidirer, alkylsubsti-
tuierter Alkohole als Riechstoffe in aktivchlorhaltigen Mischungen.

In vielen Verbrauchsgitern, beispieisweise in Koérperpflegemitteln
oder Wascheweichspllern, sind Probleme hinsichtlich der Stabilitit
der verwendeten Riechstoffe unbekannt. Im Gegensatz dazu

zerstéren aktivchlorhaltige Mischungen wie beispielsweise Maschinen-

'geschirrsplilmittel - oder Séheuermittel die’ meisten Riechsfoffe, - so

daB  einé ‘Parflmietung’ in' den gewilnschten Duftrichtungen’ nicht

mehr - mbgiich ~ist “(siéhe - zum ' Beispiel in ‘J.S.  Jellinek:

"Parfimieren von Produkten", S. 100/101, Dr. Alfred Hithig
Veriag Heidelberg, 1976). Zusédtzlich ist in vielen Fallen die
Zerstdrung - der -‘Riechstoffe mit “einer unerwiinscht hohen
Rediizierung des  Aktivchlorgehaltes verbunden.’ "

Die Aufgabe der Erfindung bestand daher in der Bereitstellung
von Riechstoffen, die in aktivchlorhaltigen Mischungen stabil
sind.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB bei Verwendung
tertidrer, alkylsubstituierter Alkohole der aligemeinen Formel

OH

|
R' -~ Cc-R
|

R

2.

3
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worin- die Reste »R‘l und R2 eine Alkylgruppe mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen und der Rest R3 eine Alkylgruppe mit 4 bis 9
Kohlenstoffatomen bedeuten, als Riechstoffe in aktivchiorhaltigen
Mischungen keine Stabilitdtsprobleme auftreten.

Gegenstand der Erfindung ist somit die Verwendung ter-'tiérer,
alkylsubstituierter Alkohole der allgemeinen Formel

R’-!:-R2
!

‘worin die .Reste R und R? eine Alkylgruppe mit 1 bis 3
Kohlensj:offatomen und der Rest R3 eine Alkylgruppe mit 4 bis 9

Kohlenstoffatomen bedeuten, als Riechstoffe in aktivchliorhaltigen
Mischungen.

3-Methyl-nonan-3-ol, 2-Methyl-3-isopropyi-heptan-3-ol und
2,3-Dimethyl-heptan-3-of werden bevorzugt als Riechstoffe in
aktivchiorhaltigen Mischungen verwendet.

Tertidre, alkylsubstituierte Alkohole der aligemeinen Formel

~ OH
R' - ¢ - R?
r3

worin die Reste R! und R? eine Alkylgruppe mit 1 bis 3
Kohienstoffatomen und der Rest R3 eine Alkyigruppe mit 4 bis 9
Kohlenstoffatomen bedeutet, sind an sich bekannte Verbindungen.
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lhre Gberraschende Stabilitat in aktivchlorhaltigen Mischungen ist
bisher jedoch ‘unerkannt gebheben.

Young et al. (J. Am. Chem. Soc. 67, 321 (1945) ) stellten
Wéhrend ihrer Unfers’u‘chur‘i‘géh:’ aber allylische Umlagerungen
verschiedene tertlare Alkohole mit 2 lsoprOpyIresten und 1 Butyl-
oder Butenylrest durch Umsetzung von bilsopropylketon mit
Grignard-Reagentien her.' Von Whntmor'e et al. (J. Am. Chem.
Soc. 55, 813 (1933) ) wurden mehrere tertuére, alkylsubstituierte
Alkohole mit einem Methyl- und einem Isopropylrest hergestelit. In
US 41 68 248 wird 3-Methyl-nonan-3-ol als Riechstoff aufgefahrt.

Die als Rlechstoffe in aktwchlorhaltlgen Mlschungen verwendeten
tertidren, alkylsubstituierten Alkohole der’ allgememen Formel

worin die Reste R'. und R2 eme Alkylgruppe ‘mit 1. bis 3  Kohlen-

stoffatomen und der Rest R3 eine Alkylgruppe mit & bis 9 Kohlen-
stoffatomen bedeuten, wurden emem Lagertest unterworfen. Dabei
wurde Uberraschenderweise gefunden daB selbst nach einem Jahr
bei Raumtemperatur in fiUssigen und festen’ aktivchiorhaltigen
Mischungen keine Geruchsidnderungen auftraten.

.
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Allgemeiheé . Verfahren zur H_efste'!luh'g " féf'ti'éréir‘, ‘A'Aal'kyll‘-

substituierter Alkohole

T, : - -

In dne ausgehelzte Apparatur werden zu 0 5 Mol Magnes:um—

Spanen in 50 ml wasser freiem, Ether 20 ml einer Losung aus 0, 5:

Mol Alky!halogenid in 150 ml Ether getropft Sobald s:ch das

Grlgnar:d Reagens zu bllden begmnt ‘wird die resthche Alkyl-—',

ha!ogemd Losung so schnell zugefugt daB der Ether “schwach
siedet.. . Nach bc;endeter Zugabe wn'd noch etwa 1[2 Stunde unter
RuckﬂuB erhutzt

[ 8

AE . A STon

Zu der abkuhlten Grignard-Losung werden unter Rihren 0,45 Mol
des entsprechenden Ketons m 100 ml Ether getropft und etwa 1/27
Stunde unter RuckﬂuB geruhrt.

Zur Aufarbeitung wird die Reéktionsmischung auf 0°C abgekihit
und vorsichtig in eine kalte, QESattigte NH, Cl-Losung (etwa 300
ml ) gegossen. AnschlieBend w:rﬂ die Etherphase abgetrennt und
die wiBrige Phase 2mal mit jg 80 m! Ether extrahiert. Die
vereinigten etherischen Phasen werden mit gesattigter Natrium-
hydrogencarbonat- und Natriumchlorididsung gewaschen. Nach
Trocknen .mit Natriumsulfat und Abdampfen des Lésungsmlttels
wn-d der, Ruckstand Vak. destllhert. :

e

Nach dem | allgemgmen Herstellungsverfahren wurden folgende
Verbmdungen hergestellt.

3-Methyi-nonan-3-ol, ' He.rg‘e;jtell:t' " aus Ethyl-méth))lketor{ ' undi
n-Hexylmagnesiumchlorid '
Geruch: blumig, ahnlich 2 G-Dxmethyl-heptan-z-ol.

2—Methyl-3—isoproypl-heptan-3—ol, hergestellt aus Diisopropylketon
und n-Butylmagnesiumbromid
Geruch: feuchtes Holz, Pyrethrum-Note,

-
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2,3-6Imethyl-heptan—3-ol, hergestellt aus Isopropyl-methylketon
und n-Butylmagnesiumbromid.

Geruch: fruchtig, Menthon-Minz-Note.

Bouquet fir flissige und feste aktivchlorhaltige Mischungen

150 Gew,.-Teile 3-Methy!-nonan=3-ol
100 Gew.-Teile Dihydromyrcenol "'
150 Gew.-Teile Tetrahydrolinalool
100 . Gew,.~-Teile 1-Cyano-dodecan
100 Gew,-Teile Eucalyptol

300 Gew.-Teile Dipropylenglycol
100 Gew.-Teile Tefpi'nol o
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1. Verwendung tertidrer, alkylsubst‘ituierj:er,' Ai,k0h0|?< :der

allgemeinen Formel

;|

R"-C-R

|

R

2.
3

worin die Reste R1

und R? eine Alkylgruppe mit 1 bis 3

Kohlenstoffatomen und der Rest R° eine Alkylgruppe mit 4 bis

9 Kohlenstoffatomen bedeuten, als Riechstoffe in aktiv-

chlorhaltigen Mischungen. .

2. Verwendung tertidrer Alkohole nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, daB R Methyl, R? Ethyl und R3 n-Hexyl
bedeutet. '

3. Verwendung tertidrer Alkohole nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, daB R! und R2 Isopropy! und R3 n-Butyl
bedeutet.

4. Verwendung tertidrer Alkohole nach Anspruch 1, dadurch

1 3

gekennzeichnet, daB R’ Methyl, R? Isopropyl und R” n-Butyl

bedeutet.
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