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DESCRIPCION
Agente para liberar una sustancia funcional.
Campo de lainvencién

La presente invencion se refiere a un agente que libera sustancia funcional que contiene un compuesto éster de
acido silicico, que libera una sustancia funcional tal como un perfume, un agente antibacteriano y un agente
antifingico Util para ser incorporado a varios productos, a un procedimiento para producirlo y a una composicion
que contiene el agente de liberacion de sustancia funcional.

Antecedentes de lainvenciéon

En un perfume mezcla, se crea el aroma deseado mezclando un gran nimero de componentes aromaticos
denominados rasgo maximo, rasgo medio y rasgo de base, que tienen diferente volatilidad. Durante el uso de este
perfume mezcla, los componentes que tienen mas alta volatilidad vaporizan antes y, como resultado, el aroma del
perfume mezcla cambia con el lapso de tiempo, planteando asi el problema de que no se puede mantener
constantemente el aroma durante un periodo de tiempo prolongado. Se conoce una composicion aromatica similar
a gel en la que el perfume est4 incluido en microcapsulas y esta dispersado en un material de base gel como un
medio para resolver tal problema (JP-A 63-260567). Aunque este procedimiento es eficaz en preparados de tipo
gel, un perfume no se puede componer establemente en preparados liquidos que tienen una baja viscosidad debido
a la generacion de la precipitacion o la flotacion de microcéapsulas.

También es conocida una composicion tricotada para tratar telas, una composicion de detergente y un perfume, que
usa ésteres de &cido silicico entre un alcohol para esencias y un compuesto organico de silicio tal como
metiltrietoxisilano (JP-A 54-59498, JP-A 54-93006 y JP-A 58-22063). Sin embargo, estas composiciones tienen una
hidrofobia tan baja que en productos acuosos tales como detergentes y perfumes se produce la descomposicion de
los ésteres de &cido silicico y, por tanto, no continda su efecto.

Entre tanto, se ha conocido (JP-A 2003-526644) una mezcla de éster de acido silicico que contiene
polialcoxisiloxano de una resistencia a la hidrélisis mayor, tal como para que sea miscible en productos tales como
detergentes que contienen agua. Sin embargo, esta mezcla de éster de acido silicico contiene el compuesto de alto
peso molecular y, por ello, la mezcla, cuando se mezcla en diversos productos tales como detergentes y perfumes
es problematica en cuanto al comportamiento de mezcla, como puede ser respecto a la solubilidad.

No sdlo los perfumes experimentan descomposicién en los productos anteriores, sino que los agentes volatiles
antibacterianos y antifingicos tienen también el mismo problema y dificiimente se logran simultdneamente la
durabilidad de sus efectos y el comportamiento de mezcla.

El documento WO 01/79212 Al se refiere a un método para preparar derivados de silicio hidrolizantes de
sustancias aromaticas y medicinales reales. Se refiere a compuestos de formula [R(C(O)0]aSi(OR’)s-a-6R”b. En ésta,
a y b pueden ser también 0, y R'O son grupos organoxi de agentes perfumantes que contienen 1, 2, 3 o0 4 grupos
hidroxilo, sustancias saboreadoras 0 medicinales. Realizaciones especificas estdn representadas por
Si[OVainil]2[OCitr]2 y Si[OVainil][OCit3]3.

El documento GB 2007703 Al se refiere a una composicién de detergente en polvo o granulos que contiene un
componente que imparte perfume. De acuerdo con una realizacién preferente, el material de perfume se prepara
haciendo reaccionar tetraetoxisilano con geraniol. Se obtiene un compuesto éster de &cido silicilico que comprende
residuos derivados de geraniol y residuos derivados de etanol.

El documento US 3215719 describe compuestos éster silicico y en los ejemplos especificos se hace reaccionar
tetraoxisilano con mentol, resultando bis(metoxi)dietoxisilano.

El documento DE 4040679 Al se refiere a un procedimiento para la preparacién de tetraoxisilanos. Se hace
reacionar tetrametoxisilano con 2-etilhexanol y la mezcla se reaccién se apaga rapidamente a una conversion de 85
a 95%.

El documento US 3253009 revela dietoxisilanos que incluyen ademas grupos seleccionados entre pentaclorofenoxi,
dibromofenoxi, 4-cloro-3-metilfenoxi, 4-cloro-3,5-dimetilfenoxi, 2-cloro-4-fenilfenoxi y o-bencil-p-clorofenoxi.

El documento GB 1189435 es refiere a un procedimiento para la produccién de fenoxisilanos halogenados. Son
representados  ejemplos  especificos  por  dietoxi-di-2,4,6-triclorofenoxisilano, di-(2,6-dimetilfenoxi)-di-
(pentaclorofenoxi)silano, etoxi-tri-(2,4,6-triclorofenoxi)silano y etoxi-tri-(pentaclorofenoxi)silano.

Sumario de la invencion

La presente invencién proporciona un agente que libera una sustancia funcional que contiene un compuesto éster
de acido silicico representado por la formula siguiente (1):
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Rl
RO —Si—OR! (1)
ORrR!

en la que R! representa un resto de un alcohol resultante de eliminar en él un grupo hidroxilo, alcohol que esta
seleccionado entre (i) un alcohol funcional definido en la reivindicacién 1 (ii) y un alcohol que tiene un valor de log P
de 2,1 o mas, pudiendo ser una pluralidad de R iguales o diferentes entre si, con la condicién de que el compuesto
éster de &cido silicico tenga, en una molécula, como minimo un resto resultante de la eliminacién de un grupo
hidroxilo del alcohol funcional (i) y como minimo un resto resultante de la eliminaciéon de un grupo hidroxilo del
alcohol (ii).

La presente invencion proporciona una composicién que contiene el agente que libera una sustancia funcional.

La presente invencion proporciona un procedimiento para producir el agente que libera una sustancia funcional, que
incluye realizar una reaccion de intercambio de éster entre un alcoxisilano representado por la siguiente formula (2)
y una mezcla de (i) un alcohol funcional segun se define en la reivindicacion 1 y (ii) un alcohol que tiene un valor de
log P de 2,1 0 més,

R2
RZ20—S8i—OR? (2)
OR?

en la que R? representa un grupo alquilo que tiene de 1 a 6 atomos de carbono, pudiendo ser una pluralidad de R?
iguales o diferentes.

La presente invencion proporciona el uso del compuesto éster de acido silicico representado por la formula (1)
como agente que libera una sustancia funcional.

Descripcion detallada de la invencion

La presente invencidon proporciona un agente que libera una sustancia funcional que se puede mezclar
establemente independientemente de su forma de preparacién o de su uso previsto, es excelente en cuanto a su
estabilidad al almacenamiento y puede liberar persistente y constantemente una sustancia funcional durante un
periodo de tiempo prolongado en un sistema en el que se usa realmente, un procedimiento para producirlo y una
composicidn que contiene el agente que libera sustancia funcional.

El agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion se puede mezclar establemente
independientemente de la forma de su preparacion o el uso previsto, es excelente en cuanto a estabilidad al
almacenamiento y puede liberar persistente y constantemente una sustancia funcional durante un periodo de
tiempo prolongado en un sistema en el que se usa realmente. La composicion que contiene el agente que libera
una sustancia funcional de acuerdo con la presente invencion es excelente en cuanto a la estabilidad al
almacenamiento, puede sostener la liberacién de una sustancia funcional tal como un alcohol para esencias o un
alcohol antimicrobiano durante un tiempo prolongado y puede sostener constantemente aromas y propiedades
antibacterianas durante un periodo de tiempo prolongado.

En el compuesto éster de acido silicico (1), R* representa el resto de un alcohol que resulta de la eliminacién en él
de un grupo hidroxilo, seleccionandose el alcohol entre (i) un alcohol funcional definido en la reivindicacion 1 y (ii)
un alcohol que tiene un valor de log P de 2,1 o mas, en el que una pluralidad de R* pueden ser iguales o diferentes,
con la condicién de que el compuesto éster de acido silicico tenga, en una molécula, al menos un resto resultante
de la eliminacion de un grupo hidroxilo del alcohol funcional (i) y al menos un resto resultante de la eliminacion de
un grupo funcional del alcohol (ii).

En la presente invencion, log P es un coeficiente de distribucion 1-octanol/agua de una sustancia quimica y se
refiere a un valor determinado por calculo por un método de valor f (método de constante de fragmento hidréfobo).
En la presente invencidn, se uso el valor de log P (denominado de aqui en adelante log P1) de acuerdo con CLOGP
Reference Manual Daylight Software 4.34, Albert Leo, David Weininger, version 1, marzo de 1994, o el valor de log
P (de aqui en adelante denominado log P2) de acuerdo con Chem Draw Ultra, version 7.0.1, por Cambridge Soft
Company.

El alcohol funcional que forma R incluye alcohol para esencias que es un componente mezcla de perfume, alcohol
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antibacteriano que tiene propiedades antibacterianas y antifingicas, alcohol humectante que tiene propiedades de
humectacion, alcohol fisiolégicamente activo que tiene actividad fisioldgica, alcohol colorante que tiene colorabilidad
y alcohol modificador de la superficie que tiene actividad detergente, entre los que son preferibles el alcohol para
esencias y el alcohol antibacteriano, siendo mas preferible el alcohol para esencias.

El alcohol funcional (i) tiene un valor de log P de 1,0 a 2,0 y esta seleccionado entre n-hexanol (log P>, 1,9), trans-2-
hexanol (log P 1,4), alcohol de hoja (cis-3-hexenol, log P: 1,1), hidroxicitronelol (log P1, 1,5), 3,7-dimetil-7-
metoxioctan-2-ol (log P 2,0), alcohol bencilico (log P1 1,1), alcohol 2-feniletilico (log P1 1,2), alcohol y-fenilpropilico
(log P: 1,7), alcohol cinamico (log Pi 1,4), alcohol anisico (log P:1 1,0, metilfenilcarbinol (log Pi1 1,2),
dimetilfenilcarbinol (log P, 1,8), dimetilfeniletilcarbinol (log P1 2,0), alcohol fenoxietilico (log Pi1 1,2), alcohol
estearalilico (log P; 1,41) y hinokotiol (log P2 1,9).

El alcohol que tiene un valor de log P de 2,1 o mas incluye un alcohol funcional que tiene un valor de log P de 2,1 0
mas y un alcohol alifatico que tiene 7 o mas atomos de carbono.

Entre los ejemplos especificos del alcohol funcional que tiene un valor de log P de 2,1 o més figuran 3-octanol (log
P1 2,7), 1-octen-3-ol (log P1 2,2), 2,6-dimetil-2-heptanol (log P1 3,0), 2,4-dimetil-3-ciclohexeno-1-metanol (log P1
2,4), 4-isopropilciclohexanol (log P1 2,7), 4-isopropilciclohexilmetanol (log P; 3,3), 1-(4-isopropilciclohexil)etanol (log
P1 3,6), p-t-butilciclohexilhexanol (log P1 3,1), o-t-butilciclohexanol (log P1 3,1), 4-metil-3-decen-5-ol (log P 3,7), 9-
decenol (log P1 3,7), 9-decenol (log P; 3,5), 10-undecenol (log P; 4,0), linalol (log P1 2,6), geraniol (log P1 2,6), nerol
(log P1 2,8), citronelol (log P1 3,3), rodinol (log P1 3,3), dimetiloctanol (log P1 3,5), tetrahidrogeraniol (log P1 3,7),
tetrahidrolinalol (log P; 3,5), lavandulol (log P1 2,6), mugol (log P1 3,0), mircenol (log P1 3,0), terpineol (log P; 2,6), L-
mentol (log P2 3,2), borneol (log P1 2,6), isopulegol (log P1 2,8), tetrahidromugol (log P1 3,5), nopol (log P1 2,7),
farnesol (log Pi 4,8), nerolidol (log P1 4,6), ambrinol (log P1 3,8), 1-(2-t-butilciclohexiloxi)-2-butanol (log P; 4,0),
pentametilciclohexilpropanol (log P1 5,2), 1-(2.2.6-trimetilciclohexil)-3-hexanol (log P1 5,9), santalol (log P1 3,9), 3-
metil-5-(2,2,3-trimetil-3-ciclpenten-1-il)-2-pentanol (log P2 4,7, ), 2-etil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-2-butenol
(log P2 4,6), 2-metil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-2-buten-1-ol (log Pi 3,9), 2-metil-4-(2,2,3-trimetil-3-
ciclopenten-1-il)1-butanol (log P2 4,4), 3-metil-5-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten 1-il)-4-penten-2-ol (log P, 4,2), 3,3-
dimetil-5-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-4-penten-2-ol (log P> 4,6), cedrol (log P1 4,5), vetiverol (log P1 4,2) alcohol
de patchuli (log P: 5,1), dimetilbencilcarbinol (log P; 3,0), timol (log P; 3,4), carvacrol (log P: 3,4), eugenol (log P
2,4), isoeugenol (log P; 2,6), meta-cloroxilenol (log P2 3,1), 2,4-diclorofenol (log P2 3,0), alcohol 2,4-diclorobencilico
(log P2 2,5), 3-metil-4-isopropilfenol (log P; 3,4), 2,2-dimetil-3-(3-metilfenil)propanol (log P, 3,0), 3-metil-5-
fenilpentanol (log P1 3,2), feniletiimetiletilcarbinol (log P1 3,0), triclosan (log P2 5,5), capsaicina (log P2 3,8), tocoferol
(los P2 13,0) y monolaurato de glicerol (log P2 4,0). Entre ellos son preferibles los alcoholes funcionales que tienen
unlog P de 2,4 a 5.

El alcohol alifatico que tiene 7 atomos de carbono o mas preferiblemente es un alcohol alifatico que tiene de 10 a 22
atomos de carbono, mas preferiblemente un alcohol alifatico que tiene de 12 a 20 &tomos de carbono, aln mas
preferiblemente un alcohol alifatico que tiene de 14 a 18 atomos de carbono, desde el punto de vista de olor y
reactividad. Entre los ejemplos preferibles de alcohol alifatico que tiene 7 0 mas &tomos de carbono se pueden citar
decanol (log P2 4,0), isodecanol (log P> 3,9), undecanol (log P2 4,5), alcohol laurilico (log P2 5,1), tridecanol (log P2
5,6), alcohol miristilico (log P, 6,1), alcohol palmitilico (log P> 7,2), alcohol estearilico (log P, 8,2), alcohol
isoestearilico ramificado con metilo o de tipo Guerbet (log P2 8,1), alcohol oleilico (log P 7,3), eicosanol (log P2 9,3),
2-octil-1-dodecanol(log P2 9,2), 3,7,11,15-tetrametil-2-hexadecenol (log P2 8,5) y docosanol (log P> 10,3).

Cuando el alcohol funcional tiene un grupo aldehido en su molécula, se puede generar una reaccion entre las
moléculas de alcohol funcional durante la produccion o después de la liberacion del agente que libera la sustancia
funcional para reducir o evitar que las moléculas del alcohol funcional exhiban eficientemente sus funciones.
Consecuentemente, el alcohol funcional en la presente invencion es uno que no tiene un grupo aldehido en su
molécula, desde el punto de vista de inhibir la reaccion entre las moléculas de alcohol funcional.

El contenido del compuesto (1) éster de &cido silicico en el agente que liberar sustancia funcional de la presente
invencion preferiblemente es de 3 a 100% en masa, mas preferiblemente de 10 a 95% en masa, desde el punto de
vista de una liberacién sostenida constante de una sustancia funcional durante un periodo de tiempo prolongado.

El agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion puede contener, ademas del compuesto éster
de acido silicico, subproductos producidos, o materias primas usadas, en la produccion del compuesto de acido
silicico (1).

El agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion se puede producir por el siguiente
procedimiento 1 o 2. Procedimiento 1:

Un procedimiento que incluye una reaccion de intercambio de éster entre un alcoxisilano representado por la
siguiente férmula (2) (denominado de aqui en adelante alcoxisilano (2)) y una mezcla de (i) un alcohol funcional
definido en la reivindicacion 1 (ii), un alcohol que tiene un valor de log P de 2,1 0 mas.
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R2
RZ20—S8i—OR? (2)
OR?

en la que R? representa un grupo alquilo que tiene de 1 a 6 atomos de carbono y una pluralidad de R? pueden ser
iguales o diferentes.

Procedimiento 2;

Un procedimiento que incluye una reaccién de esterificacion entre un silano halogenado representado por la
siguiente férmula (3) (denominada en los que sigue silano halogenado (3)) y una mezcla de (i) un alcohol funcional
definido en la reivindicacion 1y (ii) un alcohol que tiene un valor de log P de 2,1 o mas

X
x——-|Si--—x (3)
X

en la que X representa un atomo de halégeno.

La composicion de los alcoholes introducidos en las moléculas del compuesto éster de &cido silicico (1) varia
dependiendo de la relacion molar de (i) el alcohol funcional al alcohol (ii) que tiene un valor de log P de 2,1 0 més
en la mezcla del alcohol funcional (i) y el alcohol (ii) usado en los procedimientos 1 y 2. A medida que aumenta la
relacion del alcohol (i) que tiene un valor de log P de 2,1 o mas, mejora la estabilidad al almacenamiento, mientras
gue si aumenta la relacion del alcohol funcional (i), definido en la reivindicacion 1, la sustancia funcional se puede
liberar sosteniblemente durante un prolongado periodo de tiempo. Desde este punto de vista, la relacion molar del
alcohol funcional (i) al alcohol (ii) preferiblemente es de 95/5 a 5/95.

En el alcoxisilano (2) usado en el procedimiento 1, preferiblemente R® es un grupo metilo o etilo, mas
preferiblemente un grupo etilo, desde el punto de vista de disponibilidad, etc.

En el procedimiento 1, la relacion molar de la mezcla de alcohol al alcoxisilano (2) preferiblemente es de 0,1 a 10,
mas preferiblemente de 0,5 a 7, aun mas preferiblemente de 1 a 5.

La temperatura de reaccion en la reaccion de intercambio de éster en el procedimiento 1 preferiblemente es no mas
alta que los puntos de ebullicion del alcoxisilano (2) y los alcoholes, mas preferiblemente de la temperatura
ambiente (20°C) a 200°C, aun mas preferiblemente de 50 a 170°C, todavia més preferiblemente de 70 a 150°C,
todavia mas preferiblemente de 90 a 130°C. La reaccion de intercambio de éster en el procedimiento 1 se realiza
preferiblemente a presion reducida, desde el punto de vista de rapidez del proceso, etc. El grado de disminucién de
la presion, aunque varia dependiendo de la temperatura de reaccion que puede ser no mas alta que los puntos de
ebullicién del alcoxisilano (2) y los alcoholes, preferiblemente es de 1,3 Pa a presion ordinaria (0,1 MPa), mas
preferiblemente de 130 Pa a 40 kPa, aun mas preferiblemente de 1,3 kPa a 13 kPa. La reaccion se puede efectuar
a presion reducida desde el comienzo o se puede realizar a presién reducida mediada la reaccion.

En la reaccién de intercambio de ester en el procedimiento 1, es preferible afiadir un catalizador desde el punto de
vista de rapidez en el transcurso de la reaccion, etc. Entre los catalizadores que se pueden usar figuran
catalizadores alcalinos tales como hidroxido sédico, hidroxido potasico, metoxido sédico, etoxido sodico, metdxido
potasico y etoxido potasico, y catalizadores éacidos de Lewis tales como tetraisopropdéxido de aluminio y
tetraisopropoxido de titanio.

El atomo de halégeno del silano halogenado (3) usado en el procedimiento (2) puede ser un atomo de cloro, un
atomo de bromo, un atomo de yodo, etc., entre los que es preferible un &tomo de cloro.

En la reaccion de esterificacién entre el silano halogenado (3) y la mezcla de alcohol en el procedimiento 2, la
relacién molar de la mezcla de alcohol a silano halogenado (3) preferiblemente es de 0,1 a 10, mas preferiblemente
de 0,5 a 7, aun mas preferiblemente de 1 a 5.

Puesto que como subproducto se produce un acido al progresar la reaccion en el procedimiento 2, preferiblemente
se afiade una base a la mezcla de reaccion. Entre los ejemplos de base usada figuran aminas terciarias (por
ejemplo, trietilamina) y piridina.
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En la reaccion de esterificacion del procedimiento 2 se puede usar un disolvente desde el punto de vista de la
produccion de una sal como subproducto en gran cantidad, etc. La reacciéon se puede realizar a una temperatura
baja a la que el sustrato y el disolvente no coagulan. Si finalizada la reaccion se debe eliminar el disolvente, se
pueden usar diversos dispositivos y medios. Para desalar se pueden usar procedimientos conocidos tales como
filtracion, extraccion y electrodialisis.

El agente que libera una sustancia funcional de la presente invencién, obtenido por reaccion de intercambio de
éster en el procedimiento 1 o por reaccion de esterificacion en el procedimiento 2 puede contener, ademas del
compuesto éster de acido silicico (1), compuestos éster de acido silicico diferentes en el grado de sustitucién, y
ademas puede contener (poli)condensados ciclicos o lineales que tienen condensadas moléculas de siloxano.

El agente que libera una sustancia funcional de la invencion que contiene el compuesto de acido silicico (1) puede
liberar sosteniblemente su sustancia funcional durante un periodo de tiempo prolongado. Cuando el resto del
alcohol funcional representado por R' del compuesto éster de &cido silicico (1) es un resto derivado de la
eliminaciéon de un grupo hidroxilo del alcohol para esencias o alcohol antibacteriano, el agente que libera una
sustancia funcional de la presente invencidon puede mantener una propiedad de aroma o antimicrobiana durante un
periodo de tiempo prolongado y es Util como agente sustitutivo de un aroma o agente sustitutivo de una propiedad
antimicrobiana.

El agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion se puede incorporar en diversos productos. El
agente que libera una sustancia funcional se puede usar no sélo en productos no acuosos, por ejemplo productos
sanitarios tales como desodorantes basados en aceite, detergentes en polvo, jabones sdlidos, agentes de bafio y
pafales, y desodorantes tales como aerosoles, sino también en perfumes, aguas de Colonia y desodorantes a
causa de su excelente estabilidad al almacenamiento en soluciones acuosas, asi como en productos para tejidos,
tales como detergentes liquidos y suavizantes, detergentes para lavado de vajillas, productos cosméticos tales
como jabones liquidos y lociones faciales, productos para el cabello tales como champues, enjuagaduras,
acondicionadores vy fijadores, agentes liquidos para bafio, etc., y el agente que libera una sustancia funcional
contenido se puede liberar durante un prolongado periodo de tiempo.

La composicion de la presente invencion que contiene el agente que libera una sustancia funcional de la presente
invencion se puede usar como composicion detergente, una composicion suavizante, una composicion aromatica y
una composicién desodorante.

El contenido del agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion no esta limitado particularmente
y puede variar considerablemente dependiendo del uso asignado. Cuando la composicion de la presente invencién
se usa como composicion detergente o composicion suavizante, preferiblemente, el contenido del agente que libera
una sustancia funcional en la composicion es de 0,001 a 10% en masa, mas preferiblemente de 0,01 a 5% en
masa. Cuando la composicion de la presente invencidon se usa como composicién aromatica, preferiblemente, el
contenido del agente que libera una sustancia funcional en la composicion es de 0,001 a 90% en masa, mas
preferiblemente de 0,01 a 10% en masa. Cuando la composicion de la presente invencion se usa como
desodorante, preferiblemente, el contenido del agente que libera una sustancia funcional en la composicién es de
0,0001 a 10% en masa, mas preferiblemente de 0,001 a 5% en masa.

Ejemplos

La presente invencion se describe detalladamente haciendo referencia a los Ejemplos. Los Ejemplos son
meramente ilustrativos de la presente invencidn y no son limitativos de la presente invencion.

Ejemplo de sintesis 1

Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster de acido silicico y
alcohol 2-feniletilico (log P1 1,2), y geraniol (log P; 2,8) (1:1)

Un matraz de 200 ml, de 4 bocas, se carg6 con 37,51 g (0,18 mol) de tetraetoxisilano, 39,61 g (0,32 mol) de alcohol
2-feniletilico, 50,05 g (0,32 mol) de geraniol y 0,671 ml de una soluciéon de metdxido sodico al 2,8% en metanol, y la
mezcla se agité a 109-120°C durante aproximadamente 2 horas mientras que se destilaba etanol en corriente de
nitrégeno. Después de 2 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la presion en el matraz y la mezcla se agité a
aproximadamente 120°C durante 4 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno por destilacion. Después de 4 h
se enfrié la mezcla de reaccion, se eliminé la disminucion de presién y luego se filtrd, obteniéndose 96,55 g de
materia oleosa de color amarillo que contenia una mezcla de éster de acido silicico y alcohol 2-feniletilico, y
geraniol en una relacion molar de 1:1. Se analiz6 por cromatografia de gases la materia oleosa obtenida, que
resultd ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la composicion de la Tabla 1.
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Tabla 1
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %
sintesis 1*

Si(OEt)»(OEtPh)(OGer) 2,0
Si(OEt)(OEtPh)2(OGer) 9,4
Si(OEt)(OetPh)(OGer), 10,1
Si(OEtPh)3(OGer) 15,0
Si(OEtPh)2(OGer) 23,6
Si(OEtPh)(OGer)s 16,5
Otros 23,4

1*. Et es un grupo etilo, EtPh es un resto derivado de alcohol 2-
feniletilico por eliminacién de un grupo hidroxilo, y Ger es un resto
derivado de geraniol por eliminacion de un grupo hidroxilo. esto se
aplica de aqui en adelante.

Ejemplo de sintesis 2

Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster de &cido silicico y
alcohol 2-feniletilico (log P1 1,2), y ndcleo de Sandalmysore (log P1 3,9) (1:1)

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se carg6 con 18,78 g (90 mmol) de tetraetoxisilano, 19,81 g (0,16 mol) de alcohol
2-feniletilico, 31,52 g (0,16 mol) de ndcleo de Sandalmysore (2-metil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-2-buten-1-
ol, fabricado por Kao Corporation) y 0,635 ml de una solucién de metéxido sédico al 2,8% en metanol, y la mezcla
se agitd a 109-110°C durante aproximadamente 2 horas mientras que se eliminaba por destilacién etanol en
corriente de nitrégeno. Después de 2 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la presion en el matraz y la mezcla se
agitd a aproximadamente 120°C durante 4 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno por destilacion.
Después de 3 h se enfrié la mezcla de reaccion, se eliminé la disminucién de presion y luego se filtro, obteniéndose
54,04 g de materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de acido silicico y alcohol 2-feniletilico, y
nacleo de Sandalmysore en una relacion molar de 1:1. Se analizé por cromatografia de gases la materia oleosa
obtenida, que resulté ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la composicion de la Tabla 2.

Tabla 2
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %
sintesis 2+

Si(OEt)2(OEtPh)(OSMC) 1,6
Si(OEt)(OEtPh)2(OSMC) 7.9
Si(OEt)(OetPh)(OSMC)2 9,7
Si(OEtPh)3(OSMC) 13,1
Si(OEtPh)(OSMC), 20,6
Si(OEtPh)(OSMC)3 14,2
Otros 32,9
1*. SMC es un resto derivado de la eliminacion de un grupo
hidroxilo de 2-metil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-2-buten-1-ol

Ejemplo de sintesis 3
Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster de acido silicico y
7
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alcohol 2-feniletilico (log P1 1,2), y alcohol miristilico (log P2 6,1 (3:1)

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se carg6 con 16,22 g (78 mmol) de tetraetoxisilano, 25,69 g (0,21 mol) de alcohol
2-feniletilico, 15,00 g (70 mmol) de alcohol miristilico y 0,486 ml de una solucién de metéxido sédico al 2,8% en
metanol, y la mezcla se agit6 a 107-118°C durante aproximadamente 3 horas mientras que se eliminaba por
destilacién etanol en corriente de nitrégeno. Después de 3 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la presion en el
matraz y la mezcla se agit6 a aproximadamente 120°C durante 5 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno
por destilacién. Después de 5 h se enfrid la mezcla de reaccidn, se elimind la disminucién de presién y luego se
filtrd, obteniéndose 42,98 g de materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de acido silicico y alcohol
2-feniletilico, y alcohol miristilico en una relacién molar de 3:1. Se analiz6 por cromatografia de gases la materia
oleosa obtenida, que resulté ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la composicién de la Tabla
3.

Tabla 3
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %
sintesis 3
Si(OEt)2(OEtPh)(OC14H29) 1,8
Si(OEt)(OEtPh)2(0C14H20) 11,7
Si(OEt)(OetPh)(OC14Hz9)2 4,9
Si(OEtPh)3(OC14H20) 26,2
Si(OEtPh)2(OC14H29)2 154
Si(OEtPh)(OC14H29)3 4,1
Otros 35,9

Ejemplo de sintesis 4

Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene una mezcla del éster de &cido silicico y
alcohol 2-feniletilico, y alcohol miristilico (1:1)

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se carg6 con 13,53 g (65 mmol) de tetraetoxisilano, 14,24 g (0,12 mol) de alcohol
2-feniletilico, 25,00 g (0,12 mol) de alcohol miristilico y 0,342 ml de una solucion de metéxido sddico al 2,8% en
metanol, y la mezcla se agit6 a aproximadamente 120°C durante aproximadamente 2,5 horas mientras que se
eliminaba por destilacion etanol en corriente de nitrégeno. Después de 2,5 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la
presion en el matraz y la mezcla se agitd a aproximadamente 118°C durante 6 horas mas, mientras que se
eliminaba nitrégeno por destilacion. Después de 6 h se enfri6 la mezcla de reaccion, se elimind la disminucién de
presion y luego se filtrd, obteniéndose 41,30 g de materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de
acido silicico y alcohol 2-feniletilico, y alcohol miristilico en una relacion molar de 1:1. Se analizd por cromatografia
de gases la materia oleosa obtenida, que resultd ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la
composicion de la Tabla 4.
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Tabla 4
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %

sintesis 4
Si(OEt)2(OEtPh)(OC14H20) 2.1
Si(OEt)(OEtPh)2(OC14H29) 9,1
Si(OEt)(OetPh)(OC14H20)2 11,1
Si(OEtPh)3(OC14H20) 13,3
Si(OEtPh)2(OC14H20) 23,3
Si(OEtPh) (OC14H29)3 17,9
Otros 23,2

Ejemplo de sintesis 5

Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster del acido silicico y
alcohol 2-feniletilico, y alcohol estearilico (log P2 8,2) (3:1)

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se carg6 con 14,54 g (70 mmol) de tetraetoxisilano, 23,04 g (0,19 mol) de alcohol
2-feniletilico, 17,00 g (63 mmol) de alcohol estearilico y 0,460 ml de una solucion de metéxido sédico al 2,8% en
metanol, y la mezcla se agit6 a aproximadamente 103°C durante aproximadamente 4 horas mientras que se
eliminaba por destilacion etanol en corriente de nitrégeno. Después de 4 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la
presion en el matraz y la mezcla se agitdé durante 4 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno por destilacion.
Después de 4 h se enfrié la mezcla de reaccion, se elimind la disminucion de presion y luego se filtré, obteniéndose
42,02 g de materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de &cido silicico y alcohol 2-feniletilico, y
alcohol miristilico en una relacion molar de 3:1. Se analizé por cromatografia de gases la materia oleosa obtenida,
que resulté ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la composicion de la Tabla 5.

Tabla 5
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %
sintesis 5

Si(OEt)z(OEtPh)(OC18H37) 1,7
Si(OEt)(OEtPh)2(OC1sHs7) 12,1
Otros* 86,2,1
1* Una mezcla que contiene Si(OEtPh)3(OCigHs7),
Si(OEtPh)z(OclgH37)2 Yy Si(OEtPh) (0013H37)3.

Ejemplo de sintesis 6

Sintesis de un agente de liberacion de una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster de acido silicico y
alcohol 2-feniletilico, y alcohol estearilico (1:1).

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se carg6 con 11,54 g (55 mmol) de tetraetoxisilano, 12,18 g (0,10 mol) de alcohol
2-feniletilico, 27,00 g (0,10 mol) de alcohol estearilico y 0,308 ml de una solucién de metdéxido sdédico al 2,8% en
metanol, y la mezcla se agit6 a aproximadamente 101°C durante aproximadamente 3 horas mientras que se
eliminaba por destilacion etanol en corriente de nitrégeno. Después de 3 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la
presion en el matraz y la mezcla se agité durante 4,5 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno por
destilacién. Después de 4,5 h se enfrié la mezcla de reaccién, se elimind la disminucién de presion y luego se filtro,
obteniéndose 40,48 g de materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de acido silicico y alcohol 2-
feniletilico, con alcohol miristilico en una relacién molar 1:1. Se analiz6 por cromatografia de gases la materia
oleosa obtenida, que resultd ser un agente que libera una sustancia funcional que tenia la composicion de Tabla 6.
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Tabla 6
Resultados del analisis de CG en el Ejemplo de Area, %
sintesis 6
Si(OEt)2(OEtPh)(OC1sH37) 2,0
Si(OEt)(OEtPh),(OCisHs7) 9.4
Otros** 88,61
1* Una mezcla que contiene Si(OEtPh)3(OCigH37),
Si(OEtPh),(OCisH37)2 y Si(OEtPh) (OC1gH37)s.

Ejemplo de sintesis 7

Sintesis de un agente de liberacion de una sustancia funcional que contiene una mezcla de éster de acido silicico y
cis-hexenol (log P1 1,4), y geraniol (log P1 2,8) (1:1)

Un matraz de 100 ml, de 4 bocas, se cargd con 25,03 g (0,12 mol) de tetraetoxisilano, 21,63 g (0,22 mol) de cis-3-
hexenol, 33,36 g (0,22 mol) de geraniol y 0,45 ml de una solucion de metdéxido sddico al 2,8% en metanol, y la
mezcla se agitd a 100-120°C durante aproximadamente 2,5 horas mientras que se eliminaba por destilacion etanol
en corriente de nitrégeno. Después de 2,5 horas, se redujo gradualmente a 8 kPa la presién en el matraz y la
mezcla se agité 114-120°C durante 3 horas mas, mientras que se eliminaba nitrégeno por destilacion. Después de 3
h se enfrid la mezcla de reaccion, se elimind la disminucion de presion y luego se filtrd, obteniéndose 59,00 g de
materia oleosa amarilla que contenia una mezcla de éster de &cido silicico y cis-3-hexenol, y geraniol en una
relacion molar de 1:1. Se analizé por cromatografia de gases la materia oleosa obtenida, que resulté ser un agente
gue libera una sustancia funcional que tenia la composicion de la Tabla 7.

Tabla 7
Resultados del analisis por CG del Ejemplo de
sintesis 7*
Si(OEt),(OHex)(OGer) 2,0
Si(OEt)(OHex)2(OGer) 9,0
Si(OEt)(OHex)2(0Ger), 10,7
Si(OHex)3(OGer) 13,7
Si(OHex)2(0OGer); 24,0
Si(OHex)(OGer)s 18,4
Otros 22,2
*1: Hex representa un resto resultante de la eliminacion de
un grupo hidroxilo de cis-3-hexenol

Ejemplo de sintesis 8

Sintesis de un agente que libera una sustancia funcional que contiene éster de tetraquis(2-feniletilico) del acido
silicico (tetraquis(2-feniletiloxi)silano).

Un matraz de 200 ml de cuatro bocas se cargd con 41,68 g (0,20 mol) de tetraoxisilano, 87,98 g (0,72 mol) de
alcohol 2-feniletilico y 1,85 ml de una solucién de metdxido sédico al 2,8% en metanol, y la mezcla se agité a 112-
118°C durante aproximadamente 2 horas mientras que se eliminaba etanol por destilacion en corriente de
nitrégeno. Después de 2 h se redujo gradualmente la presion en el matraz a 8 kPa y la mezcla se agit6 durante 3
horas mas mientras que se eliminaba etanol por destilacion. Después de 3 horas, se enfrié la mezcla de reaccion,
se liberé la disminucién de la presion y luego se filtré, obteniéndose 95,04 g de material oleosa de color amarillo
gue contenia el éster silicato tetraquis(2-feniletilico).

10



10

15

20

25

ES 2402331713

Ejemplos 1 a 16. Ejemplo comparativo 1

Se prepar6 de manera usual el suavizante liquido no perfume A indicado en la Tabla 8. Cada uno de los agentes
que liberan sustancia funcional obtenidos en los Ejemplos de Sintesis 1 a 6, el agente comparativo que libera
sustancia funcional obtenido en el Ejemplo de sintesis 8 y el suavizante liquido no perfume A se introdujo en un
tubo de tornillo de 50 ml (Maru M n°. 7) de manera que la cantidad de agente que libera una sustancia funcional
fuera 5% en masa respecto al suavizante liquido no perfume A. La mezcla resultante se calenté a 50°C y luego se
enfrié preparando una composicién suavizante. La composicion de suavizante se sell6 y almacené en un bafio de
termostato a 40°C. Después de 3 dias y después de 7 dias se midié6 por HPLC (detector de UV) la cantidad de
alcohol 2-feniletilico para determinar la relacion residual del compuesto éster del acido silicico. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.

Tabla 8

Suavizante liquido no perfumee A Cantidad a componer, %
en masa

Agente suavizante cationico® 15
Polioxietilen (20) lauril éter 3
Cloruro célcico 0,05
Condensado de deshidratacion de 1,7 moles da &cido graso de sebo endurecido con 1 1
mol de glicerina
Etanol 0,25
Etilandiaminatetraacetato tetrasédico 0,01
Acido clorhidrico conc. Cantidad adecuada
Agua desionizada Resto a 100%

1. Un producto obtenido por un procedimiento conocido mediante deshidratacion de N-(3-aminopropil)-N-(2-
hidroxietil)-N-metilamina con &cido graso de sebo endurecido en una relacién molar de 1/1,9.

Tabla 9

Ejemplo 1 | Ejemplo 2 | Ejemplo 3 | Ejemplo 4 | Ejemplo5 | Ejemplo 6 Ejemplo
comparativo
1

Tipo de agente que |Ejemplo de | Ejemplo de | Ejemplo de | Ejemplo de | Ejemplo de | Ejemplo de | Ejemplo de
libera una sustancia| sintesis1 | sintesis 2 | sintesis 3 | sintesis4 | sintesis5 | sintesis 6 | sintesis 8
funcional

Relacion | Después 87 95 91 98 95 99 41
residual |de 3 dias
del ,
compuesto Despu’es
éster de | e 7 dias 82 ) 85 96 91 98 11
acido
silicilico %

Como se puede ver en la Tabla 9, el agente que libera una sustancia funcional de la presente invencion se puede
usar para obtener una composicién con una excelente estabilidad al almacenamiento.

Ejemplos 7 a 9, Ejemplo Comparativo 2

Se afiadié cada uno de los agentes que liberan una sustancia funcional de la presente invencion, obtenidos en los
Ejemplos de Sintesis 1, 2 y 5y el agente comparativo que libera una sustancia funcional obtenido en el Ejemplo de
Sintesis 8 en la cantidad indicada en la Tabla 10 al suavizante liquido no perfume A de la Tabla 8 para preparar una
composicion suavizante de la misma manera que en el Ejemplo 1. La composicién suavizante se evalu6 en cuanto
a la durabilidad del aroma antes y después de un almacenamiento durante 2 semanas a 40°C. Los resultados se
dan en la Tabla 10.

11
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Procedimiento para evaluar la durabilidad del aroma

Se lavaron previamente 5 veces repetidamente 24 toallas de algodén semanalmente con un detergente alcalino
comercial (Attack, fabricado por Kao Corporation) en una lavadora totalmente automatica NW-6CY fabricada por
Hitachi Ltd. y luego se secaron en una habitacién para eliminar el exceso del detergente (concentracién del
detergente: 0,0667% en masa usando 42 | (20°C) de agua corriente, lavado (10 min)-enjuagadura (dos veces) en
agua).

Se vertieron 5 | de agua corriente en un balde eléctrico National N-BK2-A, luego, cada composicién suavizante se
disolvié en el agua, antes y después de almacenamiento a 40°C durante 2 semanas, en la cantidad de 10 g de
composicién suavizante/1,0 ropa (preparacién de un bafio de tratamiento) y, 1 minuto después, se trataron por
inmersién durante 5 min en el bafio 2 toallas de algoddn pretratadas por el procedimiento descrito antes. Después
del tratamiento por inmersién, se pasaron las dos toallas de algodén a una maquina eléctrica de lavado National
NA-35 y se sometieron a deshidratacion durante 3 min. Después de eliminar agua, cada toalla se dejé durante la
noche en una habitacion a aproximadamente 20°C y la toalla se plegd en ocho después del secado, dejandose
seguidamente a aproximadamente 20°C durante 1 semana.

Después de eliminar agua, seguidamente al secado durante la noche y de tenerlas durante una semana,
respectivamente, durante una semana, las toallas se evaluaron sensorialmente en cuanto a la intensidad del aroma
del alcohol feniletilico por un panel de 10 especialistas con los criterios siguientes para determinar la media. Se
puntué ® cuando la media era 3; O cuando la media era 2,0 o mas pero menos de 3,0; A cuando la media era de
1,0 0 mas hasta 2,0, y X cuando la media era de 0 a menos de 1,0.

Criterios de evaluacion:

3. El aroma de alcohol feniletilico es fuerte.

2. El aroma de alcohol feniletilico se puede reconocer.

1. El aroma de alcohol feniletilico no se puede reconocer pero se puede notar algo del aroma.
0. No hay aroma de alcohol feniletilico.

Tabla 10

Ejemplo 7 Ejemplo 8 Ejemplo 9 Ejemplo comparativo
2

Tipo de agente que | Ejemplo de sintesis 1 | Ejemplo de sintesis 2 | Ejemplo de sintesis 5 | Ejemplo de sintesis 8
libera sustrato
funcional

Cantidad afiadida de 1,0 1,0 1,0 0,5
agente que libera
funcional, % en masa

40°C/2-semanas de | Antes de |Después | Antes de | Después | Antes de | Después | Antes de | Después
almacenamiento almacen. |de almacen. | de almacen. | de almacen. | de
almacen. almacen. almacen. almacen.

Result. Después de (0] (0] (0] 0] 0] 0] (0] o
evaluac. | eliminar
sensorial | agua

Después de (0] (0] (0] 0] 0] 0] (0] A
secado
nocturno

Después de (0] (0] (0] 0] 0] 0] (0] X
dejar una
semana

12
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De la Tabla 10 se puede deducir que en el Ejemplo Comparativo 2, la durabilidad del aroma se rebaj6 debido a la
descomposicion durante el almacenamiento, mientras que los agentes que liberan sustancia funcional de la
presente invencion eran excelentes en cuanto a la estabilidad al almacenamiento y mantenian el aroma durante un
periodo de tiempo largo.
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REIVINDICACIONES

1. Un agente que libera sustancia funcional, que comprende un compuesto éster de acido silicico representado por
la siguiente formula (1):

Rl
R‘O—-—?i———ORl (1)

ORrR!
en la que R! representa un resto de un alcohol que resulta de la eliminacién de un grupo hidroxilo del mismo,
alcohol que esta seleccionado entre el grupo que cosiste en (i) un alcohol funcional que tiene un valor de log P de
1,0 a 2,0, y que no tiene en su molécula un grupo aldehido y que esta seleccionado entre n-hexanol, trans-2-
hexenol, alcohol de hoja (cis-3-hexenol), hidroxicitronlol, 3,7-dimetil-7-metoxioctan-2-ol, alcohol bencilico, alcohol 2-
feniletilico, alcohol y-fenilpropilico, alcohol cindmico, alcohol anisico, metilfenilcarbinol, dimetilfenilcarbinol,
dimetilfeniletilcarbinol, alcohol fenoxietilico, alcohol estearalilico e hinokitol, y (ii) y un alcohol que tiene un valor de
log P de 2,1 o méas, pudiendo ser una pluralidad de R* las mismas o diferentes entre si, con la condicion de que el
compuesto éster de acido silicico tenga, en una molécula, como minimo un resto resultante de la eliminacién de un

grupo hidroxilo del alcohol funcional (i) y como minimo un resto resultante de la eliminacion de un grupo hidroxilo
del alcohol (ii).

2. El agente que libera sustancia funcional de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que el alcohol (i) tiene un valor
delogP de2,1ab5.

3. El agente que libera sustancia funcional de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 0 2, en el que el
alcohol funcional es un alcohol para esencias.

4. El agente que libera sustancia funcional de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, que es una
mezcla de agentes que liberan sustancias funcionales que tienen de 1 a 3 restos resultantes de la eliminacion de un
grupo hidroxilo del alcohol funcional (i).

5. Una composicion que comprende el agente que libera sustancia funcional de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4.

6. Un procedimiento para producir el agente que libera sustancia funcional de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, que comprende la realizacion de una reaccién de intercambio de éster entre un alcoxisilano,
representado por la siguiente formula (2) y una mezcla de un alcohol funcional (i) definido en cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3 y un alcohol (ii) que tiene un valor de log P de 2,1 0 més, o

gue comprende la realizacion de una reaccion de esterificacion entre un silano halogenado representado por la
siguiente férmula (3) y una mezcla de un alcohol funcional (i) definido en cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3y
un alcohol (ii) que tiene un valor de log P de 2,1 0 mas,

R2
R?20—Si—OR? (2)
OR?

en la que R? representa un grupo alquilo que tiene de 1 a 6 atomos de carbono, y una pluralidad de R? pueden ser
iguales o diferentes entre si;

X
X—Si—X (3)
X
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en la que X representa un atomo de halégeno.

7. El procedimiento para producir el agente que libera sustancia funcional de acuerdo con la reivindicacion 6, en el
que R? es etilo.
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