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DESCRIPCION
[(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno y su uso en composiciones de perfume
Campo de la invencién
La presente invencion se refiere a una nueva entidad quimica y a su incorporacion y uso como material de fragancia.
Antecedentes de la invencion

En la industria de las fragancias existe una necesidad constante de proporcionar nuevos productos quimicos para dar
a los perfumistas y otras personas la posibilidad de crear nuevas fragancias para perfumes, colonias y productos de
cuidado personal. Los expertos en la técnica apreciaran como las pequefas diferencias en las estructuras quimicas
pueden dar lugar a diferencias significativas en el olor, las notas y las caracteristicas de las moléculas. Estas
variaciones permiten a los perfumistas y otras personas aplicar compuestos nuevos en la creacion de fragancias
nuevas. Por ejemplo, los compuestos de benceno que difieren ligeramente en los sustituyentes poseen perfiles de olor
completamente diferentes [Ishikawa, et al., International Journal of Quantum Chemistry 79: 101-108 (2000)]. En el
caso de los terc-butil ciclohexanos, se dice que el olor depende de la conformacion de los compuestos y, por lo tanto,
los analogos que adoptan la misma conformacion poseen un olor similar. En consecuencia, se demuestra que muchos
compuestos trans comparten un olor de tipo sudor-orina pronunciado, mientras que los correspondientes compuestos
cis son inodoros o, como mucho, poseen un olor débil e indefinido a flores 0 madera. Sin embargo, se demuestra que
otros terc-bultil ciclohexanos trans y cis poseen actividades sensoriales opuestas [Ohloff, et al., Helvetica Chimica Acta
66, Fasc. 5: 1343-1354(1983)].

El documento US 5.726.355 divulga un procedimiento para perfumar telas lavadas con detergentes que contienen
lipasas. El documento W0O2005/037243 A1 divulga ésteres de enol de cadena corta como precursores de sustancias
odoriferas.

Por tanto, para los expertos en la técnica es dificil predecir que una estructura dada seria eficaz en actividades
sensoriales. La identificacion de productos quimicos de fragancia deseables sigue planteando retos dificiles.

Sumario de la invencién

La presente invencidn proporciona un compuesto novedoso y su uso ventajoso e inesperado en la potenciacion, la
mejora o la modificacion de la fragancia de perfumes, colonias, aguas de tocador, productos para el cuidado de los
tejidos, productos personales y similares.

Mas especificamente, la presente invencion se refiere a un compuesto novedoso, [(4E,
47)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno, que presenta un inesperado efecto de fragancia unico y fuerte y a un
procedimiento de mejora, potenciacién o modificacion de una formulacion de fragancia a través de la adicion de una
cantidad olfativamente aceptable de [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno representado por la férmula |
expuesta a continuacion:

CH,

Z o’CH3

Férmula |

Estos y otros modos de realizacion de la presente invencion resultaran evidentes al leer la siguiente memoria
descriptiva.

Descripcion detallada de la invencion

El compuesto de la presente invencion se puede preparar a partir de 3-metil-5-fenil-pentanal (disponible
comercialmente de Quest International). Las etapas de reaccion se pueden representar mediante un esquema
mostrado como sigue:
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~CH.
CH, Io H, 07 ° [ CH,
o
CH(OCH,)y o-CHe N 2~ o-CHs
H*/CH,OH H,PO,
3-metil-5-fenil- (5,5-dimetoxi-3-metil [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-
pentanal -pentil)-benceno pent-4-enil]-benceno

Los expertos en la técnica reconoceran que los compuestos de la presente invencion pueden tener una serie de
centros quirales, de modo que proporcionan numerosos isdomeros de los compuestos reivindicados. En el presente
documento se pretende que los compuestos descritos en el presente documento incluyan mezclas isémeras de estos
compuestos, asi como los isémeros que se pueden separar usando técnicas conocidas por los expertos en la técnica.
Las técnicas adecuadas incluyen la cromatografia, tal como la cromatografia de liquidos de alta resolucion, llamada
HPLC, y en particular la cromatografia en gel y la microextraccion en fase sdida, llamada SPME.

Sorprendentemente, se descubre que el compuesto de la presente invencion posee un efecto de fragancia fuerte e
inesperado tal como, por ejemplo, notas Unicas de limoncillo, tipo pomelo y tipo ruibarbo.

El uso del compuesto de la presente invencién es ampliamente aplicable en productos de perfumeria actuales, que
incluyen la preparacion de perfumes y colonias, el perfumado de productos de cuidado personal tales como jabones,
geles de ducha y productos de cuidado del cabello, asi como ambientadores y preparaciones cosméticas. Estos
compuestos también se pueden usar para perfumar agentes de limpieza, tales como, pero sin limitacion, detergentes,
materiales de lavavajillas, composiciones para fregar, limpiadores de ventanas y similares. En estas preparaciones, los
compuestos de la presente invencion se pueden usar solos o en combinacién con otras composiciones perfumantes,
disolventes, adyuvantes y similares. La naturaleza y variedad de los otros ingredientes que también se pueden
emplear son bien conocidas por los expertos en la técnica.

En la presente invencion se pueden emplear muchos tipos de fragancias, siendo la Unica limitacion la compatibilidad
con los otros componentes que se empleen. Las fragancias adecuadas incluyen, pero sin limitadén, frutos tales como
almendra, manzana, cereza, uva, pera, pifia, naranja, fresa, frambuesa; almizcle, esencias florales tales como de tipo
lavanda, de tipo rosa, de tipo lirio, de tipo clavel. Otras esencias agradables incluyen esencias de hierbas aromaicas y
bosques obtenidas de pino, picea y otros olores forestales. También se pueden obtener fragancias de diversos aceites,
tales como aceites esenciales, o de materiales vegetales tales como menta piperita, hierbabuena y similares. En la
patente de EE. UU. N.° 4.534.891 se proporciona una lista de fragancias adecuadas. Otra fuente de fragancias
adecuadas se encuentra en Perfumes, Cosmetics and Soaps, segunda edicion, editado por W. A. Poucher, 1959.
Entre las fragancias proporcionadas en este tratado se encuentran la goma arabiga, casia, sandalo, ciclamen, helecho,
gardenia, espino, heliotropo, madreselva, jacinto, jazmin, lila, lirio, magnolia, mimosa, narciso, heno recién cortado,
azahar, orquidea, gualdon, guisante de olor, trifolio, nardo indico, vainila, violeta, alheli y similares.

Se entiende que los términos "formulacion de fragancia”, "composicion de fragancia" y "composicion de perfume”
significan lo mismo y se refieren a una formulacion que esta destinada a proporcionar un caracter de fraganciaa un
perfumen, una colonia, un agua de tocador, un producto de cuidado personal, un producto para el cuidado de los
tejidos, y similares. La formulacion de fragancia de la presente invencién es una composicion que comprende un
compuesto de la presente invencion.

Se entiende que cantidad olfativamente aceptable significa la cantidad de un compuesto en una formulaciéon de
fragancia, en la que el compuesto aportara sus caracteristicas olfativas individuales. Sin embargo, el efecto olfativo de
la formulacién de fragancia sera la suma del efecto de cada uno de los ingredientes de la fragancia. Por tanto, los
compuestos de la presente invencion se pueden usar para mejorar o potenciar las caracteristicas de aroma de la
formulacion de fragancia, modificando la reaccion olfativa a la que contribuyen otros ingredientes de la formulacion. La
cantidad olfativamente aceptable puede variar en funcion de muchos factores, incluidos otros ingredientes, sus
cantidades relativas y el efecto olfativo que se desea.

La cantidad de los compuestos de la presente invencién empleados en una formulacién de fragancia varia de desde
aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 70 por ciento en peso, preferentemente desde el 0,005 hasta
aproximadamente el 10 por ciento en peso, mas preferentemente desde aproximadamente el 0,5 hasta
aproximadamente el 8 por ciento en peso y aun mas preferentemente, desde aproximadamente el 1 hasta
aproximadamente el 7 por ciento en peso. Los expertos en la técnica podran emplear la cantidad deseada para
proporcionar el efecto y la intensidad de fragancia deseados. Ademas de los compuestos de la presente invencion,
también se pueden usar otros materiales junto con la formulacién de fragancia. También se pueden emplear
materiales bien conocidos tales como tensioactivos, emulsionantes, polimeros para encapsular la fragancia, sin
alejarse del alcance de la presente invencion.

Cuando se usan en una formulacién de fragancia, los compuestos de la presente invencion proporcionan
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caracteristicas fuertes inesperadas verdes, florales, de rosa, limoncillo, de tipo pomelo y de tipo ruibarbo y hacen que
la formulacion de fragancia sea mas deseable y apreciable. Las cualidades de olor encontradas en el compuesto de la
presente invencion ayudan a embellecer y potenciar el acorde terminado y mejorar el comportamiento de otros
materiales en la formulacion de fragancia.

Se proporcionan los siguientes modos de realizacion como especificos de la presente invencion. Otras modificaciones
de la presente invencion resultaran facilmente evidentes para los expertos en la técnica.

Tal como se usan en el presente documento, todos los porcentajes son porcentajes en peso, a menos que se indique
lo contrario, se entiende que ppm representa partes por millén. Se entiende que | es litro, se entiende que g es gramo
y que mmHg es milimetros (mm) de mercurio (Hg). Como se usa en los ejemplos, se entiende que IFF significa
International Flavors & Fragrances Inc., Nueva York, NY, EE. UU.

Ejempilo |
~CH,
CH, O CH, O
I CR(OCH,), o-CHs
———
H*/CH,OH
3-metil-5-fenil-pentanal (5,5-dimetoxi-3-metil-pentil)-benceno

Preparacion de (5,5-dimetoxi-3-metilpentil)-benceno: Se equipé un matraz de reaccion de 3 | con un agitador
mecanico, un adaptador de termémetro, un termdémetro, un condensador a reflujo y una entrada de nitrégeno. Se
dispuso el matraz de reaccién en un bafio de hielo secolPA. Con agitacion, se cargd el matraz con
3-metil-5-fenil-pentanal (704 g, disponible comercialmente de Quest International), ortoformiato de trimetilo
(CH(OCHs3)3, 424 g, disponible comercialmente de Sigma-Aldrich Corp) y metanol (CH3OH, 640 g). Después, se enfrid
la temperatura del recipiente hasta-20 °C y se afiadié HCI (3 g). Se produjo una reaccién exotérmica y la temperatura
del recipiente se situd entre 30-40 °C. Se retird el bafio de hielo seco-IPA y se calentd la masa de reaccion hasta 40 °C.
Una vez completada la reaccion, se afiadié metilato de sodio (al 25 % en CHsOH, 16 g) de una vez. Se concentro el
producto en bruto y se filtr6 a través de un lecho de celite para obtener 3-metil-5-fenil-pentanal (927 g).

RMN de H1: 0,98 ppm (d, 3H); 1,4-1,78 ppm (2m, 5H); 2,55-2,7 ppm (m, 2H); 3,3 ppm (s, 6H); 4,6 ppm (d, 1H); 5,9 ppm
(d, 1H); 7,15-7,3 ppm (m, 5H).

Ejemplo I
' CH
CH, 07 ° | CH,
P
O’CH" N Z 0,CH3
H,PO,
(5,5-dimetoxi-3-metil-pentil)-benceno [(4E, 4Z)—5-metoxi-3-metiI-pent-4-enil]-benceno

Preparacion de [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno: Se equipd un matraz de reaccion de 1 | con un
agitador mecanico, una columna de salpicadura de 2 pulgadas (5,08 cm), un cabezal fijo de salida recta, un cortador de
fracciones con receptor, un termopozo, un termopar, una entrada de nitrogeno y un embudo adicional. Para calentar se
uso un controlador de la temperatura electrénico junto con una manta calefactora. Desde el cortador de fracciones se
conecté una trampa de hielo seco y después a un vacio. A la entrada de nitrdgeno se le unié un burbujeador de aceite
mineral para controlar el flujo de entrada. Al mismo tiempo que se agitaba lentamente, se cargo el recipiente con
piridina (4 g, disponible comercialmente de Sigma-Aldrich Corp) y acido fosforico (HsPO4, 2 g). Se agité la masa de
reaccion durante cinco minutos y se mezclé bien. Se calentd el recipiente de reaccion por encima de 190°C y se
afadié 3-metil-5-fenil-pentanal (927 g, preparado como anteriormente en el ejemplo ). Una vez completada la
reaccion, se destilé el producto en bruto para obtener [(4E, 4Z)5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno con una
proporcién de isdbmeros 4E:4Z de 55:45. El compuesto de producto presentaba un punto de ebullicion de 89°C a una
presion de 159,986 pascales (Pa) (1,2 mmHg).

RMN de H1: 1,0 ppm (d, 3H); 1,5-1,5 ppm (m, 2H); 2,1-2,7 ppm (m, 4H); 3,55 ppm (s, 3H); 4,2 ppm (d, 1H); 5,9 ppm (d,
1H); 7,15-7,3 ppm (m, H).

Se describio el [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno como con fuertes notas verdes, florales, de rosa,
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limoncillo, de tipo pomelo o de tipo ruibarbo.
Ejemplo Il

La formula de fragancia ejemplificada como sigue demuestra que el [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno
imparte caracteres verdes, florales, de rosa, limoncillo, de tipo pomelo y de tipo ruibarbo a una férmula de fragancia.

Ingredientes Partes*

+ -
Alcohol feniletilico blanco extra 620 620
Citronelol Coeur 200 200
Geraniol Coeur 70 70
Linalool syn 25 25
Fenilacetato de etilo 20 20
Aceite de pachuli ligero BLO 20 20
lonona alfa 10 10
Ald C-11 ULENIC GIV 10 % DPG 8 8
Eugenol Trubeck 5 5
Oxido de rosa 10 % DPG 5 5
Fenilacetaldehido 10 % DEP 2 2
[(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil]-4-pentenil]- 5 -
DPG 5
Total 990 990

* "+" representa una férmula que contiene [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno; y

representa una férmula que no contiene [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno.
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REIVINDICACIONES
1. Un compuesto, [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno.

2. Un procedimiento para mejorar, potenciar o modificar una formulacion de fragancia a través de la adicion de una
cantidad olfativamente aceptable de [(4E, 4Z)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno.

3. Una formulacion de fragancia que contiene una cantidad olfativamente aceptable de [(4E,
47)-5-metoxi-3-metil-4-pentenil]-benceno.

4. Un producto de fragancia que contiene una cantidad olfativamente aceptable del compuesto de la reivindicacion 1.

5. EIl procedimiento de la reivindicacion 2, en el que la formulacién de fragancia se incorpora en un producto
seleccionado del grupo que consiste en un perfume, una colonia, un agua de tocador, un producto cosmético, un
producto de cuidado personal, un producto para el cuidado de los tejidos, un producto de limpieza y un ambientador, o

el producto de fragancia de la reivindicacion 4, en el que el producto se selecciona del grupo que consiste en un
perfume, una colonia, un agua de tocador, un producto cosmeético, un producto de cuidado personal, un producto para
el cuidado de los tejidos, un producto de limpieza y un ambientador.

6. El procedimiento de la reivindicacion 5, o el producto de fragancia de la reivindicacion 5, en los que el producto de
limpieza se selecciona del grupo que consiste en un detergente, una composicion de lavavajillas, un compuesto para
fregar y un limpiador de ventanas.

7. El procedimiento o producto de fragancia de la reivindicacion 5 o la reivindicacion 6, o la formulacion de fragancia
de la reivindicacién 3, en los que la cantidad olfativamente aceptable es de aproximadamente el 0,005 a
aproximadamente el 10 por ciento en peso de la formulacion de fragancia.

8. El procedimiento o producto de fragancia de la reivindicacion 5 o la reivindicacion 6, o la formulacion de fragancia
de la reivindicacion 3, en los que la cantidad olfativamente aceptable es de aproximadamente el 0,5 a
aproximadamente el 8 por ciento en peso de la formulacion de fragancia.

9. El procedimiento o producto de fragancia de la reivindicacion 5 o la reivindicacion 6, o la formulacion de fragancia
de la reivindicacion 3, en los que la cantidad olfativamente aceptable es de aproximadamente el 1 a aproximadamente
el 7 por ciento en peso de la formulacion de fragancia.
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