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DESCRIPCION
Compuestos de alcohol
Campo de lainvencion

La presente invencion se refiere a compuestos de alcohol que son Utiles como materias primas para preparaciones de
perfume, un procedimiento de produccion de los compuestos de alcohol, y composiciones de perfume que contienen los
compuestos de alcohol.

Antecedentes de la invencion

Se conoce, convencionalmente, que los ciclohexil alcanoles que tienen un doble enlace carbono-carbono incluyen muchos
compuestos de perfume que tienen un aroma floral. Por ejemplo, es conocido que el 4-isopropenilciclohexilmetanol tiene
una fragancia que recuerda a una flor de lirio de los valles (referencia al documento de patente 1). Ademas, se conoce
también que los ciclohexil alcanoles tienen un aroma floral voluminoso, o que los ciclohexilmetanoles tienen un aroma
floral voluminoso (referencia a los documentos de patente 2 y 3). Sin embargo, estos compuestos tienen notas
secundarias de madera y, por tanto, son desfavorables para la reproduccion de la fragancia de lirio de los valles v,
ademas, tienen un problema en el sentido de que pueden ser usados en preparaciones de perfume soélo en una cantidad
limitada.

Ademas, hay ejemplos conocidos de sintesis de 4-isopropenil-1-metil ciclohexa-2,4-dienilmethanol o 4-isopropiliden-1-
metil-2-ciclohexenilmetanol (Documento 1, no patente). Sin embargo, en el Documento 1, no patente, no hay ninguna
descripcidn en relacion a un aroma de estos compuestos. Por lo tanto, no se conoce que estos compuestos de alcohol
sean utiles como perfumes.

Documento de patente 1: JP 50-35351A

Documento de patente 2: JP 2000-169409A

Documento de patente 3: JP 2000-302712A

Documento 1, no patente: "The Journal of Organic Chemistry", vol. 32, pp 3986 a 3989 (1967)
Resumen de la invencion

La presente invencion se refiere a compuestos de alcohol que tienen una fragancia de lirio de los valles natural,
sustancialmente sin ninguna fragancia amaderada que limite sus aplicaciones a las materias primas de preparaciones de
perfume, a un procedimiento de produccién de los compuestos de alcohol, y a composiciones de perfumes que contienen
los compuestos de alcohol.

Como resultado de la sintesis de diversos compuestos de alcohol y estudios e investigaciones extensivas sobre los
aromas de los mismos, los presentes inventores han encontrado que los compuestos que tienen un esqueleto de
hidrocarburo con un anillo de seis miembros en el que un grupo metilo esta unido al 4tomo de carbono unido al grupo
alcanol, o una mezcla de los compuestos, no sélo exhiben una fragancia de lirio de los valles natural, objetivo de la
presente invencién, sustancialmente sin ninguna fragancia amaderada indeseable, sino que también tienen un aroma
floral fresco y una persistencia excelente de la fragancia.

De esta manera, la presente invencion se refiere a un compuesto de alcohol, a un procedimiento de produccion del
compuesto de alcohol, y a una composicion de perfume que contiene el compuesto de alcohol, tal como se describe mas
adelante.

1. Un compuesto de alcohol representado por la formula general siguiente (1):

R“_OH

T,, M

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, y una
cualquiera de las lineas de puntos representa un doble enlace, y las tres lineas de puntos restantes representan un enlace
sencillo.
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2. Un procedimiento de produccién del compuesto de alcohol representado por la formula general (1), que incluye la etapa
de someter un compuesto representado por la formula general (1) siguiente a una reaccion de reduccion:

OH

(I

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono; y una
cualquiera de las lineas de puntos representa un doble enlace, y cada una de las tres lineas de puntos restantes
representa un enlace sencillo.

3. Una composicion de perfume que incluye un compuesto de alcohol representado por la férmula general (l1l) siguiente:

{J am

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono; y cada linea de
puntos representa un enlace sencillo o un doble enlace con la condiciéon de que ambas lineas de puntos contiguas no
sean dobles enlaces al mismo tiempo y que las lineas de puntos no incluyan tres 0 mas dobles enlaces.

Efecto de lainvencién

El compuesto de alcohol de la presente invencidon no exhibe practicamente ninguna fragancia amaderada que limite sus
aplicaciones a materias primas de preparaciones de perfume, tiene un aroma floral fresco que recuerda a una fragancia
natural de lirio de los valles y una persistencia excelente de la fragancia, y es util como un ingrediente aromatizante para
productos de tocador, etc. Ademas, segun el procedimiento de produccidon de la presente invencion, debido a que la
materia prima usada en el mismo es barata y esta disponible de manera estable, es posible producir el compuesto de
alcohol de la presente invencién a bajo costo.

Descripcion detallada de la invencion
[Compuesto de alcohol]

El compuesto de alcohol de la presente invencién esta representado por la formula general (1):

R._OH
o 0

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono; y una
cualquiera de las lineas de puntos representa un doble enlace, y cada una de las tres lineas de puntos restantes
representa un enlace sencillo.

Los ejemplos del grupo hidrocarbonado preferente, tal como R, incluyen un grupo alquilo que tiene de 1 a 4 atomos de
carbono, un grupo alquenilo que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, y un grupo alquinilo que tiene de 1 a 4 atomos de
carbono. Los ejemplos especificos del grupo alquilo, que tienen de 1 a 4 atomos de carbono, incluyen metilo, etilo, n-
propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo y sec-butilo. Los ejemplos especificos del grupo alquenilo, que tienen de 1 a 4 atomos
de carbono, incluyen vinilo, alilo, 1-butenilo y 1-metil-vinilo. Los ejemplos especificos del grupo alquinilo, que tiene de 1 a 4
atomos de carbono, incluyen etinilo, 2-propinilo y prop-2-in-1-ilo.

Entre estos grupos, como R', son preferentes un atomo de hidrégeno, metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo y
sec-butilo, y desde los puntos de vista de una buena propiedad de difusién y una sensacién natural de los perfumes
resultantes, el mas preferente es un atomo de hidrégeno.
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El compuesto de alcohol representado por la formula general (1) anterior es incorporado, de manera adecuada, a la
composicion de perfume de la presente invencion.

La composicién de perfume de la presente invencion contiene el compuesto de alcohol representado por la formula
general (lll) siguiente, que incluye el compuesto de alcohol representado por la férmula general (l) anterior,
preferentemente el compuesto de alcohol representado por la férmula general (1) anterior, solo, o se obtiene mezclando
entre si dos 0 mas tipos de estos compuestos de alcohol.

H‘;If-ﬂ
L (111)
A

En la formula general (1l1), R" es tal como se ha definido anteriormente, y cada una de las lineas de puntos representa un
enlace sencillo o un doble enlace con la condicién de que ambas lineas de puntos contiguas no sean doble enlaces al
mismo tiempo y que las lineas de puntos no incluyan tres o mas dobles enlaces.

[Procedimiento de produccion de un compuesto de alcohol: Sintesis del compuesto de formula general (11)]

El compuesto de alcohol representado por la formula general (I) segun la presente invencion se obtiene, por ejemplo,
sometiendo el compuesto de alcohol representado por la férmula general (ll) a una reaccién de reduccion. El compuesto
de alcohol representado por la formula general () puede ser producido, por ejemplo, mediante el procedimiento descrito
en "The Journal of Organic Chemistry", vol. 32, pp 3.986 a 3.989 (1967).

Mas especificamente, tal como se muestra en la formula de reaccion (A) siguiente, el compuesto de alcohol representado
por la férmula general (ll) puede ser producido haciendo reaccionar 1-isopropil-4-metil-1,3-ciclohexadieno representado
por la formula general (IV) con un aldehido en presencia de un catalizador acido para obtener un acetal representado por
la formula general (V) y, a continuacion, descomponiendo el acetal resultante en presencia del catalizador acido.

R._O._R!
R'CHO 0

awvy ™

En la formula de reaccion (A), R' v las lineas de puntos son las mismas que las de la formula general (11). El compuesto
representado por la férmula general (IV), que es usado como material de partida en la férmula de reaccién (A), es barato y
esta disponible de manera estable. Por lo tanto, segin el procedimiento de produccion de la presente invencion, el
compuesto de alcohol de la presente invencion puede ser producido a bajo coste. Ademas, tal como se muestra en la
férmula de reaccion (B) siguiente, el compuesto de alcohol representado por la férmula general (Il) puede ser producido
también haciendo reaccionar 1-isopropil-4-metil-1 ,3-ciclohexadieno, representado por la formula general (IV), con un
aldehido en presencia de un catalizador &cido y un anhidrido carboxilico para obtener un éster de acido carboxilico (VI) y,
a continuacion, sometiendo el éster de acido carboxilico (VI) resultante a hidrolisis en presencia de un catalizador acido o
base.

R' DTHE R.._OH
RICHO O H O
—_— ."L.. I :'. I I:B}
rRiCO)LO H . '
( Ko RPCOOH

av) D (In)

En la formula de reaccién (B), R’ y las lineas de puntos son los mismos que los de la férmula general (Il), R? es un grupo
hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, que es el mismo que se ha definido para R
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[Procedimiento de produccion del compuesto de alcohol: Sintesis del compuesto de férmula general (1)]

El compuesto de alcohol representado por la formula general (1), segun la presente invencion, puede ser producido, por
ejemplo, sometiendo el compuesto de alcohol representado por la formula general (Il) a una reaccién de reduccion, tal
como se muestra en la férmula de reaccion (C) siguiente.

R._OH R._OH
Reduccion

‘_,J <)

(n (D)

En la formula de reaccion (C), R’ y las lineas de puntos en las férmulas generales (I) y (II) son los mismos que los
definidos anteriormente.

La reaccion de reduccién parcial, tal como se muestra en la formula de reaccion (C), se realiza, preferentemente, usando
hidrégeno en presencia de un catalizador que contiene al menos un metal seleccionado de entre el grupo que consiste en
metales que pertenecen a los Grupos 8 a 11. Normalmente, la presion de reaccion es de 0,01 a 10 MPa, preferentemente
de 0,05 a 3 MPa y, mas preferentemente, de 0,1 a 2 MPa, y la temperatura de reaccion es, normalmente, de 0 a 200°C y,
preferentemente, de 20 a 150°C.

Los ejemplos especificos de los metales que pertenecen a los Grupos 8 a 11 incluyen hierro, cobalto, niquel, cobre,
rutenio, rodio, paladio, plata, osmio, iridio, platino y oro. Entre estos metales, son preferentes el hierro, cobalto, niquel,
cobre, rutenio, rodio, paladio, osmio, iridio y platino y, mas preferentes son rodio, paladio y platino. La configuracion del
catalizador usada en la reaccién anterior no esta particularmente limitada. Preferentemente, el catalizador usado esta en
forma de un catalizador soportado obtenido soportando el metal anterior sobre un soporte, tal como carbono, alimina,
silice, titania y zeolita. Preferentemente, la cantidad del metal soportado sobre el soporte es del 0,1 al 20% en masa vy,
mas preferentemente, del 0,5 al 10% en masa.

La cantidad del catalizador usada en la reaccion no esta particularmente limitada. El catalizador se usa en una cantidad
preferentemente del 0,01 al 10% en masa y, mas preferentemente, del 0,5 al 5% en masa en base al compuesto de
alcohol representado por la formula general (Il) como la materia prima.

La cantidad de hidrégeno consumida durante la reaccion es, preferentemente, de 0,5 a 1,5 moles y, mas preferentemente,
de 0,5 a 1,25 moles por 1 mol del compuesto de alcohol representado por la formula general (II) como la materia prima.
Mientras tanto, la cantidad de hidrégeno consumida durante la reaccién es el valor obtenido midiendo un volumen interior
de un contenedor cerrado usado en la reaccién y una diferencia en la presion interna en el mismo, entre antes y después
de la reaccién y, a continuacién, realizando un calculo a partir de estos valores medidos segun una ecuacion de estado de
un gas ideal. La reaccién de reduccion anterior puede realizarse sin usar un disolvente. Sin embargo, la reaccion puede
realizarse también en un disolvente, tal como metanol, etanol, alcohol isopropilico, hexano y tetrahidrofurano.

[Procedimiento de produccion del compuesto de alcohol: Sintesis de un compuesto de férmula general (V)]

El compuesto de alcohol representado por la formula general (lIll) incluye el compuesto de alcohol representado por la
féormula general (VII), que es el compuesto de la férmula general (lll) en la que todas las lineas de puntos son enlaces
simples.

rR._OH

(V1)

En la férmula general (VII), R' es el mismo que se ha definido anteriormente.

El compuesto de alcohol representado por la férmula general (VIl) puede ser producido, por ejemplo, mediante el
procedimiento descrito en "The Journal of Organic Chemistry”, vol. 32, pp 3.986 a 3.989 (1967), o sometiendo el
compuesto de alcohol representado por la formula general (I) o (ll) a una reaccion de reduccién. Preferentemente, la
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reaccion de reduccion se realiza en presencia de un catalizador. El catalizador usado en la reacciéon de reduccion es,
preferentemente, el mismo catalizador usado en la reaccién de reduccion (la reaccion (C) anterior) para producir el
compuesto de alcohol representado por la formula general (l). La cantidad del catalizador usado no esta particularmente
limitada y, preferentemente, es del 0,01 al 10% en masa y, mas preferentemente, del 0,05 al 5% en masa en base al
compuesto de alcohol representado por la formula general (1) o (Il) como la materia prima. La presion de reaccién y la
temperatura de reaccion son las mismas que las condiciones usadas en la reaccién (C) anterior.

La cantidad de hidrogeno consumido en la reaccion es, preferentemente, de 0,5 a 3 moles y, mas preferentemente, de
0,75 a 2 moles por 1 mol del compuesto de alcohol representado por la formula general (I) como la materia prima vy,
preferentemente, de 1,25 a 4 moles y, mas preferentemente, de 1,5 a 3 moles por 1 mol del compuesto de alcohol
representado por la férmula general (II) como la materia prima. Mientras tanto, la cantidad de hidrégeno consumido
durante la reaccion anterior puede ser determinada midiendo un volumen interior de un contenedor cerrado usado en la
reaccion y una diferencia en la presion interna en el mismo entre antes y después de la reaccién y, a continuacion,
realizando un calculo a partir de estos valores medidos segin una ecuacién de estado de un gas ideal.

La reacciéon de reduccion anterior puede realizarse sin usar un disolvente. Sin embargo, la reaccion puede realizarse
también en un disolvente, tal como metanol, etanol, alcohol isopropilico, hexano y tetrahidrofurano.

Los compuestos de alcohol anteriores, representados por las férmulas generales (1) a (lll) y (VII) no exhiben practicamente
ninguna fragancia amaderada y tienen un aroma floral fresco que recuerda a un perfume natural de lirio de los valles, y
presentan una excelente persistencia de la fragancia. Por lo tanto, los compuestos de alcohol pueden ser usados
individualmente o en una combinacion de dos o mas de los mismos, como ingredientes aromatizantes para jabones,
champus, enjuagues, detergentes, cosméticos, productos de aerosol, agentes aromaticos, perfumes y agentes de bafio.

[Composicién de perfume]

La composicion de perfume de la presente invencién se obtiene mezclando y combinando un unico tipo o dos o mas tipos
de compuestos de alcohol representados por la formula general (lIl) anterior con otras preparaciones de perfume o
componentes de perfume ordinarios que tengan una composicion deseada. Entre los compuestos de alcohol
representados por la férmula general (Ill), son preferentes los compuestos de alcohol representados por las férmulas
generales (1), (Il) y (VII) y mas preferente es el compuesto de alcohol representado por la formula general (1).

La cantidad del compuesto de alcohol mezclado en la composicion de perfume varia dependiendo del tipo de la
preparacion de perfume, el tipo clase de fragancia objetivo, la intensidad de la fragancia, etc., y es, preferentemente, del
0,01 al 90% en masa y, mas preferentemente, del 0,1 al 50% en masa.

Los ejemplos de componentes de perfume que pueden ser usados en combinacion con el compuesto de alcohol de la
presente invencion incluyen aceites esenciales naturales, extractos naturales o perfumes sintetizados, tales como
hidrocarburos, alcoholes, fenoles, ésteres, carbonatos, aldehidos, cetonas, acetales, éteres, nitrilos, acidos carboxilicos y
lactonas.

Ejemplos

La presente invencion se describira, con mas detalle, a continuacion, con referencia a los Ejemplos y a los Ejemplos
Comparativos siguientes. Sin embargo, los Ejemplos siguientes son solo ilustrativos y no pretenden limitar la invencion a
los mismos.

(1) Identificacién de las muestras

La estructura de los compuestos de alcohol respectivos obtenidos en los Ejemplos y los Ejemplos Comparativos fue
identificada a partir del espectro de resonancia magnética nuclear (RMN-1H y RMN-”‘C) e IR. El espectro de resonancia
magnética nuclear fue medido en cloroformo-d como disolvente, usando "Mercurio 400", disponible en Varian, Inc.,
mientras que el de IR se midié usando "FT-710", disponible en Horiba Ltd.

Ejemplo 1: Sintesis de 4-isopropil-1-metilciclohexa-2, 4-dienilmetanol y 4-isopropiliden-1-metil-2-
ciclohexenilmetanol

Un matraz se cargd con 53 g de paraformaldehido, 160 g de 1-isopropil-4-metil-1,3-ciclohexadieno y 269 g de acido
aceético glacial, y los contenidos del matraz se hicieron reaccionar entre si en 100°C durante 25 h. La mezcla de reaccion
resultante se enfri6 a temperatura ambiente y, a continuacion, después de afadir 200 ml de éter a la misma, la mezcla
obtenida se lavé con una solucion saturada de cloruro sddico y se concentrd obteniendo 257 g de una solucién de
reaccion. A 250 g de la soluciéon de reaccion, obtenida de esta manera, se afiadieron 250 g de agua y 100 g de una
solucion de hidroxido sodico al 48%, y la mezcla obtenida se hizo reaccionar a 95°C durante 5 h, seguido por enfriamiento
de la mezcla de reaccion a temperatura ambiente. La mezcla de reaccion se extrajo, tres veces, con 75 ml de un éter y la
soluciéon de extracto se lavd con una solucion saturada de cloruro sddico. Después, la solucidon resultante se secéd
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afadiendo sulfato de magnesio a la misma, se filtré y, a continuacion, se concentrd para obtener 186 g de una mezcla de
alcohol. Después de someter, dos veces, 180 g de la mezcla de alcohol a destilacion, a una presion de 300 a 150 Pay a
una temperatura de 100 a 130°C, el destilado obtenido se purific6 usando una columna de gel de silice (eluyente:
hexano/acetato de etilo) dos veces y, a continuacién, se destilé obteniendo 2 g de 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-
dienilmetanol y 2 g de 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol.

El 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-dienilmetanol obtenido de esta manera tenia un aroma floral fresco, similar al limon, que
recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente. Los resultados de la
identificacion del compuesto anterior fueron tal como se indica a continuacion.

RMN-'H (CDCls, 400 MHz, & ppm): 0,97 (s, 3H), 1,00 (d, 6H, J = 6,8 Hz), 1,98 (ddd, 1H, J = 17,3, 4,4, 1,2 Hz), 2,01 (br,
1H), 2,24 (dg, 1H, J = 1,2, 6,8 Hz), 2,30 (ddd, 1H, J = 17,3, 4,4, 1,2 Hz), 3,35 (dd, 2H, J = 28, 10,4 Hz), 5,36-5,39 (m, 1H),
5,50 (d, 1H, J = 9,6 Hz), 5,90 (dd, 1H, J = 9,6, 1,6 Hz)

RMN-"2C (CDCl;, 100 MHz, 5 ppm): 21,46 (q), 21,53 (q), 22,86 (q), 32,47 (t), 32.90 (d), 36,35 (s), 69,56 ( t), 116,26 (d),
126,05 (d), 132,83 (d), 140,03 (s)

IR (KBr, sin dilucion, cm'1): 3350, 2958, 1655, 1463, 1034

El 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol obtenido de esta manera tenia un aroma floral, con un matiz marino,
similar a ozono, fresco, que recuerda a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente. Los
resultados de la identificacion del compuesto anterior fueron tal como se indica a continuacion.

RMN-"H (CDCls, 400 MHz, & ppm): 0,99 (s, 3H), 1,37-1,44 (m, 1H), 1,66-1,72 (m, 1H), 1,73 (s, 3H), 1,77 (s, 3H), 2,29 (br,
3H), 3,77 (dd, 2H, J = 33,4, 10,6), 5,39 (d, 1H, J = 10,0), 6,46 (d, 1H, J = 10,0)

RMN-"2C (CDCls, 100 MHz, & ppm): 19,69 (g), 20,66 (q), 22,91 (t), 23.61 (g), 31,51 (t), 36.98 (s), 70.59 (t), 126,00 (d),
126,71 (s), 127,22 (s), 131,80 (d)

IR (KBr, sin dilucion, cm'1): 3355, 2918, 1637, 1450, 1103

Ejemplo 2: Sintesis de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol a partir de 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-
dienilmetanol

Un recipiente de reaccion, de vidrio, se cargé con 5 g de 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-dienilmetanol producido mediante
el mismo procedimiento usado en el Ejemplo 1, 0,1 g de 5% de Pt/C (contenido de agua: 55%) y 50 ml de isopropanol, y
los contenidos del recipiente de reaccién se hicieron reaccionar entre si a una presion de 0,1 a 0,3 MPa y una temperatura
de 30°C durante 2 h. Después, en el momento en el que la cantidad de hidrégeno consumido alcanzé 0,55 moles por 1
mol de materia prima, la reaccion se detuvo y la mezcla de reaccion se filird para eliminar el catalizador de la misma y, a
continuacion, se concentré para obtener 5 g de una soluciéon de reaccién. La solucién de reaccion resultante se purificd
usando una columna de gel de silice (eluyente: hexano/acetato de etilo) y, a continuacion, se destil para obtener 1 g de 4-
isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol.

El 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol obtenido de esta manera tenia un aroma floral, verde, fresco, que recordaba a
un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente. Los resultados de la identificacion del
compuesto anterior fueron tal como se indica a continuacion.

RMN-"H (CDCls, 400 MHz, 5 ppm): 0,90 (s, 3H), 0,99 (d, 6H, J = 6,8 Hz), 1,35-1,42 (m, 1H), 1,45 (br, 1H), 1,46-1,53 (m,
1H), 1,67-1,74 (m, 1H), 1,88-1,93 (m, 1H), 1,95-1,99 (m, 2H), 2,17 (dg, 1H, J = 6,8, 6,8 Hz), 3,35 (dd, 2H, J = 21,6, 10,8
Hz), 5,31 (m, 1H)

RMN-">C (CDCls, 100 MHz, & ppm): 21,84 (), 21,94 (q), 22,65 (q), 23,20 (t), 31,01 (t), 34,01 (s), 34,46 ( 1), 35,34 (d),
71,73 (1), 116,69 (d), 142,55 (s)

IR (KBr, sin dilucion, cm™): 3350, 2958, 1666, 1039

Ejemplo 3: Sintesis de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol a partir de 4-isopropiliden-1-metil-2-
ciclohexenilmetanol

Un recipiente de reaccion, de vidrio, se cargd con 10 g de 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol producido
mediante el mismo procedimiento usado en el Ejemplo 1, 0,05 g de 5% Pd/C (contenido de agua: 53%) y 20 ml de
isopropanol, y los contenidos del recipiente de reaccion se hicieron reaccionar entre si a una presion de 0,1 a 0,4 MPa y
una temperatura de 30°C durante 4,5 h. Después, en el momento en el que la cantidad de hidrégeno consumido alcanzé
1,2 moles por 1 mol de la materia prima, la reaccién se detuvo y la mezcla de reaccion se filtré para eliminar el catalizador
de la misma y, a continuacién, se concentrd para obtener 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol con un rendimiento del
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73%.
Ejemplos 4y 5: Sintesis de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol

Un recipiente de reaccién, de vidrio, fue cargado con 1 g de 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol, el catalizador
mostrado en la Tabla 1 y 20 ml de isopropanol, y los contenidos del recipiente de reaccion se hicieron reaccionar entre si a
una presion de 0,2 a 0,3 MPa y a una temperatura de 25°C durante el periodo de tiempo mostrado en la Tabla 1.
Después, la mezcla de reaccion se filtrd para eliminar el catalizador de la misma y, a continuacion, se concentré para
obtener 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol. La cantidad de hidrégeno consumido y el rendimiento del 4-isopropil-1-
metil-3-ciclohexenilmetanol se muestran en la Tabla 1.

TABLA 1
Ejemplos Catalizador Tiempo de Cantidad de hidrégeno Rendimiento
reaccion consumido
4 5% Pt/C (contenido de 2h 0,5 mol por mol de 32%
agua: 55%); 0,02 g materia prima
5 5% Rh/C (contenido de 45h 0,85 mol por mol de 55%
agua: 51%); 0,02 g materia prima

Ejemplo 6: Sintesis de 4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol a partir de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol

Un recipiente de reaccion, de vidrio, se cargd con 4 g de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol producido mediante el
mismo procedimiento usado en el Ejemplo 2, 0,1 g de 5% Pd/C (contenido de agua: 53%) y 10 ml de isopropanol, y los
contenidos del recipiente de reaccién se hicieron reaccionar entre si a una presion de 0,3 a 0,4 MPa y a una temperatura
de 30°C durante 18,5 h. Después, en el momento en que la cantidad de hidrégeno consumido alcanzé 1,0 moles por 1
mol de materia prima, la reaccién se detuvo y la mezcla de reaccion obtenida se filtré para eliminar el catalizador de la
misma y, a continuacion, se concentrd para obtener 3 g de una solucion de reaccion. La solucion de reaccion resultante se
purificd usando una columna de gel de silice y HPLC (eluyente: hexano/acetato de etilo) y, a continuacion, se destilé para
obtener 0,4 g de cis-4-isopropil-1-metilciclohexiimetanol y 1 g de trans-4-isopropil-1 -metilciclohexilmetanol.

El cis-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol, obtenido de esta manera, tenia un aroma floral con un matiz limoén/verde, fresco,
que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente. Los resultados de la
identificacion del compuesto anterior fueron tal como se indica a continuacion.

RMN-"H (CDCls, 400 MHz, & ppm): 0,85 (d, 6H), 0,90 (s, 3H), 1,00 (m, 1H), 1,10 (m, 2H), 1,12 (m, 2H), 1,40 (m, 1H), 1,41
(m, 1H), 1,49 (m, 2H), 1,61 (m, 2H), 3,47 (s, 2H)

RMN-">C (CDCl3, 100 MHz, & ppm): 20,34 (q), 25,56 (t), 27,57 (q), 32,85 (d), 34,85 (t), 34,88 (s), 44,16 ( d), 67,55 (t)
IR (KBr, sin dilucién, cm™): 3354, 2931, 1454, 1365, 1034

El trans-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol, obtenido de esta manera, tenia un aroma floral con un matiz floral, blanco,
fresco, que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente. Los resultados de
la identificacion del compuesto anterior fueron tal como se indica a continuacion.

RMN-"H (CDCls, 400 MHz, & ppm): 0,87 (d, 6H), 0,89 (s, 3H), 0,97 (m, 1H), 1,16 (m, 2H), 1,17 (m, 2H), 1,39 (m, 2H), 1,43
(m, 1H), 1,55 (m, 2H), 1,83 (s, 1H), 3,26 (s, 2H)

RMN-"3C (CDCls, 100 MHz, & ppm): 20,32 (q), 19,81 (q), 25,23 (%), 33,21 (s), 34,30 (t), 35,50 (s), 44,79 ( d), 75,08 (t)
IR (KBr, sin dilucién, cm™): 3356, 2925, 1465, 1386, 1043

Ejemplo 7 y Ejemplo Comparativo 1: Ejemplos de formulacion usando 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-
dienilmetanol

Se combind el 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-dienilmetanol, producido en el Ejemplo 1 con los componentes respectivos
mostrados en la Tabla 2 para preparar un perfume para productos con un aroma floral verde. Los valores numéricos
mostrados en la Tabla 2 indican partes en masa.
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TABLA 2
Componentes Ejemplo 7 Ejemplo Comparativo 1
Cis-3-hexenol 5 5
Nitrilo de citronelilo 5 5
Ciclovertal (nombre comercial del producto 10 10
disponible en Kao Corp.)
Terpineol 50 50
Acetato de fenil etilo 50 50
Fenil hexanol 120 120
Dihidrojasmonato de metilo 240 240
Tetrahidrolinalool 100 100
Dimetilbencil carbinol 50 50
Acetato de dimetilbencil carbinilo 50 50
Alcohol fenil etilico 100 100
Troenan (nombre comercial del producto 50 50
disponible en Kao Corp.)
Feniletilmetiletil carbinol 50 50
Ciclopentadecanolida 20 20
Dipropilenglicol 0 100
4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-dienilmetanol 100 0
(compuesto de la presente invencion)
Total 1.000 1.000

En la formulacién de la preparacién con un aroma floral verde obtenido como en el Ejemplo Comparativo 1, cuando se
usan 100 partes en masa de 4-isopropil-1-metilciclohexa-2,4-dienilmetanol como el compuesto de la presente invencion en
lugar de 100 partes en masa de dipropilenglicol, se obtuvo la preparacion de perfume con un aroma floral verde que
exhibié un mayor aroma floral con un dulzor realzado que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de
la fragancia era excelente.

Ejemplo 8 y Ejemplo Comparativo 2: Ejemplos de formulacion usando 4-isopropiliden-1-metil-2-
ciclohexenilmetanol

Se combind el 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol producido en el ejemplo 1 con los componentes respectivos
mostrados en la Tabla 3, para preparar un perfume para productos con un aroma de ramo de flores. Los valores
numéricos mostrados en la Tabla 3 indican partes en masa.
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TABLA 3
Componentes Ejemplo 8 Ejemplo Comparativo 2
Cis-3-hexenol 5 5
Nitrilo de citronelilo 5 5
Ciclovertal (nombre comercial del producto 10 10
disponible en Kao Corp.)
Acetato de nopilo 40 40
Etil linalool 100 100
Terpineol 50 50
Acetato de fenil etilo 80 80
Fenil hexanol 200 200
Dihidrojasmonato de metilo 400 400
Ambretdlido 10 10
Dipropilenglicol 0 100
4-isopropil-1-metil-2-ciclohexenilmetanol 100 0
(compuesto de la presente invencion)
Total 1.000 1.000

En la formulacion de la preparacion de perfume con aroma de ramo de flores, obtenido como en el Ejemplo Comparativo
2, cuando se usan 100 partes en masa de 4-isopropiliden-1-metil-2-ciclohexenilmetanol como el compuesto de la presente
invencion en lugar de 100 partes en masa de dipropilenglicol, se obtuvo la preparacion de perfume con un aroma de ramo
de flores que exhibié un aroma de almizcle y verde, fresco, bien equilibrado, y con un aumento adicional en dicho un
aroma que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la fragancia era excelente.

Ejemplo 9y Ejemplo Comparativo 3: Ejemplos de formulaciéon usando 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol

Se combind el 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol producido en el Ejemplo 2 con los componentes respectivos
mostrados en la Tabla 4, para preparar un perfume para productos con un aroma floral verde. Los valores numéricos
mostrados en la Tabla 4 indican partes en masa.

TABLA 4
Componentes Ejemplo 9 Ejemplo Comparativo 3
Cis-3-hexenol 5 5
Nitrilo de citronelilo 5 5
Ciclovertal (nombre comercial del producto 10 10
disponible en Kao Corp.)
Etil linalool 100 100
Terpineol 50 50
Fenil hexanol 150 150
Dihidrojasmonato de metilo 300 300
Dimetilbencil carbinol 40 40
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(Cont.)
Acetato de dimetilbencil carbinilo 40 40
Alcohol fenil etilico 100 100
Dimetilfeniletil carbinol 50 50
Amber Core (nombre comercial del producto 50 50
disponible en Kao Corp.)
Dipropilenglicol 0 100
4-isopropil-1-metil-3-ciclohexenilmetanol 100 0
(compuesto de la presente invencion)
Total 1.000 1.000

En la formulacién de la preparacion de perfume con un aroma floral verde, obtenida como en el Ejemplo Comparativo 3,
cuando se usaron 100 partes en masa de 4-isopropil-1-metil-3-ciclohexeniimetanol como el compuesto de la presente
invencion en lugar de 100 partes en masa de dipropilenglicol, se obtuvo la preparacion de perfume que exhibié un aroma
verde, fresco, y un aroma floral realzado, difusible, que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la
fragancia era excelente.

Ejemplo 10y Ejemplo Comparativo 4: Ejemplos de formulacion usando cis-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol

Se combind el cis-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol producido en el Ejemplo 6 y con los componentes respectivos
mostrados en la Tabla 5, para preparar un perfume para productos con un aroma de ramo de flores. Los valores
numeéricos mostrados en la Tabla 5 indican partes en masa.

TABLA 5
Componentes Ejemplo 10 Ejemplo Comparativo 4
Ambretdlido 10 10
Ciclovertal (nombre comercial del producto 10 10
disponible en Kao Corp.)
Dimetilbencil carbinol 50 50
Etil linalool 100 100
Dihidrojasmonato de metilo 400 400
Cis-3-hexenol 5 5
Terpineol 50 50
Tetrahidrolinalool 70 70
Nitrilo de citronelilo 5 5
Fenol hexanol 200 200
Dipropilenglicol 0 100
Cis-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol 100 0
(compuesto de la presente invencion)
Total 1.000 1.000

En la formulacion de la preparacion con un perfume floral verde, obtenida como en el Ejemplo Comparativo 4, cuando se
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usaron 100 partes en masa de cis-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol como el compuesto de la presente invencion en
lugar de 100 partes en masa de dipropilenglicol, se obtuvo la preparacién de perfume con un aroma de ramo de flores que
exhibié un aumento de aroma floral fresco que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia de la
fragancia era excelente.

Ejemplo 11y Ejemplo Comparativo 5: Ejemplos de formulacidon usando trans-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol

Se combind el trans-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol, producido en el Ejemplo 6 con los componentes respectivos
mostrados en la Tabla 6, para preparar un perfume para productos con un aroma floral dulce. Los valores numéricos
mostrados en la Tabla 6 indican partes en masa.

TABLA 6
Componentes Ejemplo 11 Ejemplo Comparativo 5
Ciclovertal (nombre comercial del producto 10 10
disponible en Kao Corp.)
Dihidrojasmonato de metilo 400 400
Cis-3-hexenol 5 5
Metilfeniletil carbinol 100 100
Acetato de para-terc-butilciclohexilo 50 50
Fenil acetaldehido gliceril acetal 100 100
Sandalmysole Core (nombre comercial del 50 50
producto disponible en Kao Corp.)
Terpineol 50 50
Tetrahidrolinalool 130 130
Nitrilo de citronelilo 5 5
Dipropilenglicol 0 100
Trans-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol 100 0
(compuesto de la presente invencion)
Total 1.000 1.000

En la formulacién de la preparacion de perfume con un aroma floral verde, obtenido como en el Ejemplo Comparativo 5,
cuando se usaron 100 partes en masa de trans-4-isopropil-1-metilciclohexilmetanol como el compuesto de la presente
invencion en lugar de 100 partes en masa de dipropilenglicol, se obtuvo la preparacion de perfume con un aroma floral
dulce que exhibié un aumento de aroma floral blanco, que recordaba a un perfume de lirio de los valles, y la persistencia
de la fragancia era excelente.

Aplicabilidad industrial

El compuesto de alcohol de la presente invencion no exhibe practicamente ningin aroma amaderado que limite sus
aplicaciones a las materias primas de las preparaciones de perfume, tiene un aroma floral fresco que recuerda a un aroma
natural de lirio de los valles y una excelente persistencia de la fragancia y, por lo tanto, es util como un ingrediente
aromatizante para productos de tocador. Ademas, segun el procedimiento de producciéon del compuesto de alcohol segun
la presente invencién, debido a que el material de partida usado en el mismo es barato y esta disponible de manera
estable, es posible producir el compuesto de alcohol de la presente invencién a bajo costo.
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REIVINDICACIONES

1. Un compuesto de alcohol representado por la formula general (1) siguiente:

RY“_OH

W M
Pl
en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono; y una

cualquiera de las lineas de puntos representa un doble enlace, y cada una de las tres lineas de puntos restantes
representa un enlace sencillo.

2. Compuesto de alcohol segun la reivindicacion 1, en el que R' en la formula general (1) es un atomo de hidrégeno.

3. Procedimiento de produccién del compuesto de alcohol representado por la formula general (1), tal como se ha definido
en la reivindicacion 1, que comprende la etapa de someter un compuesto representado por la formula general (Il) siguiente
a una reaccion de reduccion:

R OH
. (m
fiih

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono; y una
cualquiera de las lineas de puntos representa un doble enlace, y cada una de las tres lineas de puntos restantes
representa un enlace sencillo.

4. Procedimiento segun la reivindicacion 3, en el que la reaccion de reduccion se realiza en presencia de un catalizador
que contiene al menos un metal seleccionado de entre el grupo constituido por metales que pertenecen a los grupos 8 a
11.

5. Composicion de perfume que comprende un compuesto de alcohol representado por la formula general (I1l) siguiente:

(L ()

en la que R' es un atomo de hidrégeno o un grupo hidrocarbonado que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, y cada una de
las lineas de puntos representa un enlace sencillo o un doble enlace, con la condicion de que ambas lineas de puntos
contiguas no sean dobles enlaces al mismo tiempo y que las lineas de puntos no incluyan tres o méas dobles enlaces.
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