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DESCRIPCION
Ingrediente perfumante de la familia galbanum
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere al campo de la perfumeria. Mas particularmente, se refiere a 1-(5-etil-5-metil-1-
ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona y a su uso como ingrediente perfumante. Por otra parte, la presente invencion
comprende el compuesto de la invencién como parte de una composicién perfumante o de un producto de consumo
perfumante.

Técnica anterior

El aceite de galbano es un ingrediente perfumante natural muy apreciado por los perfumistas por su caracter verde.
Sin embargo, su uso esta limitado por un alto coste. La industria de la perfumeria ha estado buscando y aun busca
sustitutos sintéticos que tengan un olor tan cercano como sea posible y que sean tan sustantivos como sea posible.
Por el término “sustantivo” se entiende la fuerza y el rendimiento olfativo de una nota de olor durante un periodo de
tiempo definido.

Aunque, hasta donde sabemos, el compuesto de la invencién es novedoso, en aras de la presente invencion, son de
interés dos documentos de la técnica anterior:

- el documento US 4147672 divulga ingredientes perfumantes que tienen notas verdes, herbales y frutales y
reminiscencias del aceite de galbano y define una férmula general muy amplia que incluye el presente compuesto.
Sin embargo, los compuestos preferidos divulgados en el presente documento son todos los compuestos gem-
dimetilo, 3,4-dimetilo o 3,3,4-trimetilo y ademas no se menciona nada acerca de la sustantividad.

El mejor producto correspondiente a dicha patente se comercializa con la marca comercial Neobutenone® alfa (1-
(5,5-dimetil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona; vendido por Firmenich S.A.) y se describe como que tiene un olor
verde-metalico, frutal (pifia tropical) y floral (jacinto) evocador de galbano.

- el documento EP 913383 divulga ingredientes perfumantes que tienen un olor verde fresco, metalico, a verde-
galbano y a pifia tropical, evocador de aceite de galbano. Dicho documento especifica claramente que la sustitucion
del grupo gem-dimetilo de Neobutenone® alfa con un anillo espiro “mejora notablemente la sustantividad del
producto sin cambiar la percepcion y el tipo de olor”.

El mejor producto correspondiente a dicha patente se comercializa con la marca comercial Spirogalbanone® (1-
espiro(4,5)-7/6-decen-7-il-4-penten-1-ona; vendido por Givaudan S.A.) y se describe como que tiene una nota
potente, de galbano verde sustantiva combinada con facetas frutales (pifia tropical).

Descripcion de la invenciéon

Los autores de la presente invencion han descubierto ahora sorprendentemente que un compuesto de férmula

N

0

en forma de uno cualquiera de sus enantidmeros o en forma de una mezcla de los mismos;
puede utilizarse como ingrediente perfumante, por ejemplo para impartir notas de olor del tipo de galbano.

Por motivos de claridad, por la expresion “cualquiera de sus enantiomeros”, se entiende el significado normal
entendido por una persona experta en la técnica, por ejemplo que el compuesto de la invencién puede ser un
enantidbmero puro o racemato.

El aspecto particularmente sorprendente de la presente invencién es que el compuesto (I) posee propiedades
organolépticas sorprendentes en el sentido de que combina un perfil de olor mejorado con una sustantividad
mejorada a pesar de tener una estructura claramente descrita como desfavorable para tales propiedades.

Se ha encontrado sorprendentemente, que 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona tiene un olor superior y
una sustantividad superior en comparacion con los ingredientes de la técnica anterior citados anteriormente.

El olor del compuesto de la invencion se describe como una nota verde compleja, de galbano metalico con un
2
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aspecto terroso elegante, pirazinico que recuerda al aspecto terroso del higo.

El caracter olfatlvo total del compuesto de la invencién, cuando se compara con el de Neobutenone® alfa o
Splrogalbanone aparece claramente que es el olor mas cercano con respecto al aceite de galbano.

En particular, 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona se distingue en si mlsma de Neobutenone® alfa por
tener una nota verde mas compleja, mas terrosa, pesada, mientras que Neobutenone® alfa posee una nota verde
significativamente mas herbal y fresca. 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona se distingue en si misma
de Splrogalbanone por carecer del caracter de %Iucolato tipico, dulce verde de pifia tropical de la ultima, asi como
por carecer del aspecto graso de Spirogalbanone™.

En otras palabras, 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4- penten 1-ona se caracteriza por un caracter muy cercano a
galbano, del tipo pirazina terroso, mientras que Neobutenone alfa se desvia de dicho caracter de galbano por tener
una nota mas fresca y acida y Splrogalbanone se desvia de dicho caracter de galbano por tener una nota frutal,
dulce.

Ademas y aun mas sorprendentemente, 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona no solo posee un caracter
especifico que la distingue de en si misma de los productos de la técnica anterior, sino que también posee una
sustantividad mejorada significativamente, como se muestra en los ejemplos. De hecho, un grupo de expertos de
diez perfumistas, utilizando procedimientos estandares, calificaron el compuesto de la invencién como que tiene una
sustantividad muy por encima de la de su analogo mas cercano Neobutenone® alfa y significativamente mayor que la
de Spirogalbanone®.

La presente invencion satisface la necesidad anteriormente mencionada de la industria de la perfumeria
proporcionando un compuesto nuevo que muestra una semejanza a galbano mejorada y una sustantividad mejorada
teniendo mientras una estructura claramente descrita en la técnica anterior como desfavorable para tal fin.

Como se menciond anteriormente, la invencion se refiere al uso de un compuesto de férmula () como ingrediente
perfumante. En otras palabras, se refiere a un procedimiento para conferir, aumentar, mejorar o modificar las
propiedades de olor de una composicién perfumante o de un articulo perfumado, procedimiento que comprende
afadir a la composicion o articulo una cantidad eficaz de por lo menos un compuesto de férmula (). Por “uso de un
compuesto de formula (1)” tiene que ser entendido aqui también el uso de cualquier composicidon que contenga un
compuesto (I) y que pueda emplearse ventajosamente en la industria de perfumeria.

Dichas composiciones, que de hecho se pueden emplear ventajosamente como ingredientes perfumantes, son
también un objeto de la presente invencion.

Por lo tanto, otro objeto de la presente invencion es una composicién perfumante que comprende:
i) como ingrediente perfumante, al menos un compuesto de la invencion segun se define anteriormente;

ii) al menos un ingrediente seleccionado del grupo que consiste en un vehiculo de perfumeria y una base de
perfumeria; y

iii) opcionalmente al menos un adyuvante de perfumeria.

Por “vehiculo de perfumeria” los autores de la presente invencidon quieren decir aqui un material que es
practicamente neutro desde un punto de vista de perfumeria, es decir, que no altera significativamente las
propiedades organolépticas de los ingredientes perfumantes. Dicho vehiculo puede ser un liquido o un sdlido.

Como vehiculo liquido cabe citar, como ejemplos no limitantes, un sistema emulsionante, en este caso, un disolvente
y un sistema tensioactivo, o un disolvente usado comunmente en perfumeria. Una descripcion detallada de la
naturaleza y tipo de disolventes comunmente utilizados en perfumeria no puede ser exhaustiva. Sin embargo, uno
puede citar como ejemplo no limitante disolventes tales como dipropilenglicol, ftalato de dietilo, miristato de
isopropilo, benzoato de bencilo, 2-(2-etoxietoxi)-1-etanol o citrato de etilo, que son los mas comunmente utilizados.
Para las composiciones que comprenden tanto un vehiculo de perfumeria como una base de perfumeria, otros
vehiculos de perfumeria apropiados que los especificados anteriormente, pueden ser también etanol, mezclas de
agualetanol, limoneno u otros terpenos, isoparafinas tales como las conocidas por la marca comercial Isopar
(origen: Exxon Chemlcal) o éteres de glicol y ésteres de éteres de glicol tales como los conocidos por la marca
comercial Dowanol® (origen: Dow Chemical Company).

Como vehiculo solido cabe citar, como ejemplos no limitantes, gomas absorbentes o polimeros absorbentes, o aun
materiales encapsulantes. Ejemplos de tales materiales pueden comprender materiales de formacion de paredes y
materiales de plastificacion, tales como mono, di-o trisacaridos, almidones naturales o modificados, hidrocoloides,
derivados de celulosa, acetatos de polivinilo, alcoholes polivinilicos, proteinas o pectinas, o aun los materiales
citados en textos de referencia tales como H. Scherz, Hydrokolloids: Stabilisatoren, Dickungs-und Gehermittel en
Lebensmittel, Band 2 der Schriftenreihe Lebensmittelchemie, Lebensmittelqualitat, Behr VerlagGmbH & Co.,
Hamburgo, 1996. La encapsulacién es un procedimiento bien conocido por una persona experimentada en la técnica
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y se puede realizar, por ejemplo, usando técnicas tales como secado por pulverizacion, aglomeracion o incluso
extrusion; o consiste en una encapsulacion de revestimiento, incluyendo coacervacioén y técnicas de coacervacion
complejas.

Por “base de perfumeria” los autores de la presente invencién quieren decir aqui una composiciéon que comprende
por lo menos un coingrediente perfumante.

Dicho coingrediente perfumante no es de férmula (I). Ademas, por “co-ingrediente perfumante” se entiende aqui un
compuesto, que se utiliza en una preparacion perfumante o en una composicién para impartir un efecto hedénico. En
otras palabras un co-ingrediente tal, para considerarse que es un co-ingrediente perfumante, debe reconocerse por
una persona experimentada en la técnica como capaz de impartir o modificar de una manera positiva o agradable el
olor de una composicion y no solo como que tiene un olor.

La naturaleza y el tipo de los co-ingredientes perfumantes presentes en la base no justifican una descripcion mas
detallada aqui, que en cualquier caso no seria exhaustiva, siendo la persona experta capaz de seleccionarlos sobre
la base de su conocimiento general y de acuerdo con el uso o aplicacion deseado y con el efecto organoléptico
deseado. En términos generales, estos co-ingredientes perfumantes pertenecen a clases quimicas tan variadas
como alcoholes, lactonas, aldehidos, cetonas, ésteres, éteres, acetatos, nitrilos, terpenoides, compuestos
heterociclicos nitrogenados o sulfurosos y aceites esenciales y dichos coingredientes perfumantes pueden ser de
origen natural o sintético. Muchos de estos co-ingredientes se enumeran en cualquier caso en textos de referencia
tales como el libro S. Arctander, Perfume and Flavor Chemicals, 1969, Montclair, Nueva Jersey, EE.UU., o sus
versiones mas recientes, o en otros trabajos de naturaleza similar, asi como en la bibliografia de patentes abundante
en el campo de la perfumeria. También se entiende que dichos co-ingredientes pueden ser también compuestos
conocidos por liberar de una manera controlada diversos tipos de compuestos perfumantes.

Por “adyuvante de perfumeria” los autores de la presente invencion quieren decir aqui un ingrediente capaz de
impartir un beneficio afiadido adicional tal como un color, una resistencia a la luz particular, estabilidad quimica, etc.
Una descripcion detallada de la naturaleza y tipo de adyuvante comunmente usado en bases perfumantes no puede
ser exhaustiva, pero tiene que mencionarse que dichos ingredientes son bien conocidos para una persona
experimentada en la técnica.

Una composicién de la invencién que consiste en al menos un compuesto de formula (l) y por lo menos un vehiculo
de perfumeria representa una realizaciéon particular de la invencién asi como una composicién perfumante que
comprende por lo menos un compuesto de féormula (1), por lo menos un vehiculo de perfumeria, por lo menos una
base de perfumeria y opcionalmente por lo menos un adyuvante de perfumeria.

Es util mencionar aqui que la posibilidad de tener, en las composiciones mencionadas anteriormente, mas de un
compuesto de férmula (1) es importante ya que permite al perfumista preparar combinaciones, perfumes, que poseen
la tonalidad de olor de varios compuestos de la invencion, creando asi nuevas herramientas para su trabajo.

En aras de la claridad, también se entiende que cualquier mezcla resultante directamente de una sintesis quimica,
por ejemplo, un medio de reaccioén sin una purificacion apropiada, en la que el compuesto de la invencion estaria
involucrado como un producto de partida, intermedio o final no podria ser considerada como una composicién
perfumante de acuerdo con la invencién en la medida en que dicha mezcla no proporciona el compuesto de la
invencion en una forma apropiada para perfumeria.

Ademas, el compuesto de la invencion también se puede utilizar ventajosamente en todos los campos de la
perfumeria moderna, en este caso, perfumeria fina o funcional, para impartir positivamente o modificar positivamente
el olor de un producto de consumo en el que se afiade el compuesto (). Por lo tanto, un producto de consumo
perfumante que comprende:

i) como ingrediente perfumante, por lo menos un compuesto de férmula (), segun se define anteriormente y

ii) una base de consumo de perfumeria;

es también un objeto de la presente invencion.

El compuesto de la invencién se puede afiadir como tal o como parte de la composicion perfumante de la invencion.

En aras de la claridad, debe mencionarse que, por “producto de consumo perfumante” se quiere decir un producto
de consumo que se espera que distribuya por lo menos un efecto perfumante, en otras palabras, es un producto de
consumo perfumado. En aras de la claridad, debe mencionarse que, por “base de consumo de perfumeria” los
autores de la presente invencion quieren decir aqui la formulacién funcional, asi como agentes beneficiosos
opcionalmente adicionales, que corresponden a un producto de consumo que es compatible con los ingredientes
perfumantes y se espera que distribuya un olor agradable a la superficie a la que se aplica (por ejemplo, piel,
cabello, textiles, o superficie de hogar). En otras palabras, un producto de consumo perfumante de acuerdo con la
invencion comprende la formulaciéon funcional, asi como agentes beneficiosos opcionalmente adicionales, que
corresponden al producto de consumo deseado, por ejemplo un detergente o un ambientador y una cantidad eficaz
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olfativa de por lo menos un compuesto de la invencién.

La naturaleza y el tipo de constituyentes de la base de consumo de perfumeria no justifican una descripcion mas
detallada aqui, que en cualquier caso no seria exhaustiva, la persona experimentada en la técnica es capaz de
seleccionarlos sobre la base de su conocimiento general y de acuerdo con la naturaleza y el efecto deseado de
dicho producto.

Ejemplos no limitantes de base de consumo de perfumeria adecuada pueden ser un perfume, tal como un perfume
fino, una colonia o una locién para después afeitar, un producto para el cuidado de telas, tal como un detergente
liquido o sdlido, un suavizante de telas, un refrescante de telas, un agua de planchado, un papel, o un blanqueador;
un producto de cuidado corporal, tal como un producto de cuidado del cabello (por ejemplo, un champu, una
preparacion de colorante o un aerosol para el cabello), una preparacion cosmética (por ejemplo, una crema
evanescente o un desodorante o antitranspirante), o un producto de cuidado de la piel (por ejemplo, un jabén
perfumado, espuma de ducha o bafio, aceite o gel, o un producto de higiene); un producto de cuidado del aire, tal
como un ambientador de aire o un ambientador de aire en polvo “listo para usar’; o un producto de cuidado del
hogar, tal como una toallita himeda, un detergente para lavar platos o detergente para superficies duras.

Algunas de las bases de productos de consumo mencionadas anteriormente pueden representar un medio agresivo
para el compuesto de la invencién, de modo que puede ser necesario proteger al Ultimo de la descomposicion
prematura, por ejemplo por encapsulaciéon o por uniéon quimica a otro producto quimico que sea adecuado para
liberar el ingrediente de la invencién tras un estimulo externo apropiado, tal como una enzima, luz, calor o un cambio
de pH.

Las proporciones en las que los compuestos de acuerdo con la invencién se pueden incorporar en los diversos
articulos o composiciones mencionados anteriormente varian dentro de un amplio intervalo de valores. Estos valores
dependen de la naturaleza del articulo a perfumarse y del efecto organoléptico deseado asi como de la naturaleza
de los co-ingredientes en una base dada cuando los compuestos de acuerdo con la invencidon se mezclan con co-
ingredientes perfumantes, disolventes o aditivos comunmente utilizados en la técnica.

Por ejemplo, en el caso de composiciones perfumantes, las concentraciones tipicas son del orden del 0,001 % hasta
el 10 % en peso, o incluso mas, de los compuestos de la invencion en base al peso de la composicion en la que se
incorporan. Las concentraciones mas bajas que estas, tales como del orden del 0,01 % hasta el 5 % en peso, se
pueden utilizar cuando estos compuestos se incorporan en articulos perfumados, siendo el porcentaje relativo al
peso del articulo.

Los compuestos de la invencién se pueden preparar de acuerdo con un procedimiento como se describe en los
Ejemplos.

Ejemplos

La invencion se describira ahora en mas detalle por medio de los siguientes ejemplos, en los que las abreviaturas
tienen el significado habitual en la técnica, las temperaturas se indican en grados centigrados (°C); los datos
espectrales de RMN se registraron en CDCl3 (si no se indica lo contrario) con una maquina de 360 o 400 MHz para
H y 3¢, los desplazamientos quimicos & se indican en ppm con respecto a TMS como estandar, las
constantes de acoplamiento J se expresan en Hz.

Ejemplo 1

Sintesis del compuesto de férmula (l)

N = X S
) o OH O OMe 3 OH o)

Etapa 1:

A una solucién agitada mecanicamente de formiato de etilo (65 g, 878 mmol) en éter seco (200 ml) enfriado a 5 °C
se afadié metdxido de sodio soélido (46 g, 852 mmol) en pequefias porciones manteniendo la temperatura <10 °C a
través de la adicion. Una solucion de 4-etil-4-metil-ciclohexanona (preparacion: J. Org Chem., 2001, 66, 733) (85 g,
607 mmol) en éter seco (400 ml) se afadio lentamente gota a gota durante 1 hora. Se afiadio una porcion adicional
de éter seco (100 ml). Después de 3 horas a temperatura ambiente, se afiadié lentamente gota a gota acido acético
(25 ml) y después la mezcla de reaccion se vertié sobre una mezcla de hielo/agua, se extrajo con éter (2 x), se lavo
la fase organica combinada con bicarbonato de sodio (2 x), salmuera, se secd sobre NaSO., se filtrd y los
disolventes se eliminaron al vacio. La cetona de formilo en bruto se destilé a 30 pascales (0,3 mbar) a 47-49 °C para
dar la cetona de formilo deseada, 75,9 g.
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RMN de "*C: 187,1 (CH), 185,2 (c), 107 (c), 35,2 (CH,), 32,7 (CH,), 32,0 (c), 31,6 (CH,), 28,6 (CH3), 23,4 (CHa), 8,0
(CH).

Etapas 2y 3:

pTSA (1,5 g, cat.) se afiadié en una porciéon a una solucion bien agitada del enol obtenido en la etapa 1 (75 g, 446
mmol), metanol (150 ml) y ortoformiato de trimetilo (66 g). La mezcla de reaccién se agité durante otros 30 minutos a
temperatura ambiente, después se verti6 en NaHCO3 saturado, se extrajo con éter, se lavo la fase organica con
salmuera (3 x), se secod sobre Na;SO,, se filir6 y los disolventes se eliminaron al vacio. El residuo se purificd
adicionalmente mediante la columna de destilaciéon Vigreux a 24 pascales (0,24 mbar) a 84-94 °C para dar el éter
enodlico 43,7 g, al 54 % que se utilizé directamente en la siguiente etapa sin purificacion adicional.

Una solucion de éter endlico (47,7 g, 260 mmol) en éter seco (300 ml) se afadié lentamente gota a gota a una
suspension agitada mecanicamente de LiAlH4 (5,5 g, 144,7 mmol) en éter seco (200 ml) a temperatura ambiente. La
suspension se agité a temperatura ambiente durante la noche, después se enfrio a 5 °C en un bafo de hielo y se
afadio agua (5,5 ml) con mucha cautela gota a gota, reaccion exotérmica vigorosa, seguida de NaOH al 15 % (5,5
ml) y después finalmente agua (16,5 ml). Se afiadié una cucharada grande de MgSO. anhidro y la suspension se
agitoé durante 1 hora a temperatura ambiente, después se filtr6 y los disolventes se eliminaron al vacio para producir
un aceite incoloro, 55 g, rendimiento = 100 % utilizado sin purificacion adicional en la siguiente etapa.

Una solucién del hidroxiléter endlico (55,0 g, 260 mmol) en tolueno (600 ml) que contiene pTSA (1,0 g cat.) se agitd
a temperatura ambiente durante 2 horas. Se afiadid NaHCO3; saturado (50 ml), se extrajo la fase acuosa con éter (2
x), se lavd con agua (3 x), se seco sobre Na;SOs, se filtrd y los disolventes se eliminaron al vacio. El residuo se
purificé adicionalmente por destilacion vigreux a 50 pascales (0,5 mbar) a 27-29 °C dio 22 g del aldehido deseado,
rendimiento = 56 %.

RMN de "°C: 194,6 (CH), 150,6 (CH), 140,7 (c), 33,5 (CHy), 33,0 (CHy), 32,6 (CHy), 30,9 (c), 24,2 (CHy), 23,5 (CH),
7,8 (CHs).

Etapa 4:

Se afiadio una solucion de 4-bromo-1-buteno (19,5 g, 144 mmol) en éter seco (80 ml) lentamente gota a gota a una
suspension agitada de virutas de Mg (3,05 g, 127 mmol) en éter seco (5 ml) que contiene dibromoetano (3 gotas).
Después de la desaparicion completa del metal de magnesio, una solucion del aldehido (13,5 g, 88,8 mmol) en éter
seco (80 ml) se afiadio gota a gota lentamente y se le permitié alcanzar reflujo. Se agité durante otros 15 minutos
después de completarse la adicién después se vertié en agua helada, se volvié a extraer con éter (2 x), se lavé con
solucion saturada de NH4Cl, salmuera, se sec6 sobre Na;SO4, después se filtrd y los disolventes se eliminaron al
vacio. El alcohol en bruto como una mezcla 1:1 de diastereoisémeros 18,9 g se utilizé directamente en la siguiente
etapa sin purificacion adicional.

RMN de °C: 138,53 (CH), 138,48 (CH), 122,2 (CH), 122,1 (CH), 114,7 (CH,), 76,2 (CH), 76,1 (CH), 35,6, 35,5, 34,0,
33,9, 33,8, 33,3, 33,0, 32,9 (CHy), 31,34, 31,33 (c), 24,0, 23,5 (CHa), 22,6 (CH,), 7,92, 7,90 (CHs).

Etapa 5:

Una solucién del alcohol (18,0 g, 86,5 mmol) en pentano (200 ml) se afadié rapidamente gota a gota a una
suspension agitada mecanicamente de MnO, (200 g, 2.4 mol) en pentano (500 ml). La suspension marrén se agitd
durante 2 horas a temperatura ambiente, después se filtré a través de un tapon de celite (10 cm), se lavo con
pentano. El filtrado se concentré en vacio para dar la cetona en bruto 13,0 g en forma de un aceite. La purificacion
adicional por destilacion bulbo a bulbo, 0,5 mbar a 150 °C dio la cetona deseada, 12,2 g, rendimiento = 68 %.

RMN de ®C: 200,8 (c), 138,8 (CH), 138,1 (c), 137,7 (CH), 114,9 (CH,), 36,4, 35,0, 33,6, 31,9 (CHy), 31,2 (c), 28,8
(CHy), 23,8 (CHy), 23,7 (CHs), 7,8 (CHa).

Ejemplo 2
Preparacion de una composicion perfumante

Una composicion perfumante para encapsulacion e introducciéon en un detergente, del tipo frutal/verde, se prepard
mezclando los siguientes ingredientes:

Partes por Peso Ingrediente

1200 acetato de hexilo
400 aldehido MNA
40 Calone®"
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(continuacion)

Partes por Peso Ingrediente

250 cumarina

80 damascenona

200 damascona Alfa

40 delfona?

250 difeniléxido

40 etilpralina

400 Hedione®?

200 Hivernal® Neo®

2000 iralia® Total®

40 (Z,2)-3,6-nonadieno-I-ol
200 nonalactona Gamma

2400 fenilhexanol

800 Sclareolate™

280 veloutona”

80 2-metil-3-hexanona oxima®
200 Violettyne al 10%*?

800 3Z-hexenoato de 3Z-hexenilo®
9900

* en miristato de isopropilo

1) 7-metil-2H,4H-1,5-benzodioxepin-3-ona; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

2) 2-pentil-ciclopentanona; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

3) cis-dihidrojasmonato de metilo; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

4) 3-(3,3/1,1-dimetil-5-indanil)propanal; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

5) mezcla de isdmeros de metiliononas; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

6) (S)-2-(1,1-dimetilpropoxi)propanoato de propilo; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza
7) 2,2,5-trimetil-5-pentil-1-ciclopentanona; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

8) origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza
)

9) 1,3-undecadieno-5-ino; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

La adicion de 100 partes en peso de 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona a la composicion
anteriormente descrita impartio a esta uUltima una fuerte nota de galbano junto con un aspecto que recuerda el higo.

Cuando a la composicién descrita anteriormente se anadieron 100 partes en peso de Neobutenone® alfa, todavia se
impartid una nota en la direccion de galbano pero mas fresca y mas herbal, citrica, claramente menos aceite de

galbano que lo impartido por el compuesto de la invencion.

Cuando a la composicion descrita anteriormente se afadieron 100 partes en peso de Spirogalbanone®, aun se
impartid una nota en la direccion de galbano pero mas grasa, mas glucolato/pifia tropical, claramente menos aceite

de galbano que lo impartido por el compuesto de la invencion.
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Prueba de sustantividad

Tres detergentes perfumados diferentes se obtuvieron afiadiendo en 100 g de un detergente no realizado estandar
en polvo el 0,2 % peso/peso de A) el compuesto de la invencién, B) Neobutenone® alfa, C) Spirogalbanone®.

Cada uno de los tres detergentes perfumados diferentes se utilizé para lavar a 40 °C, en una maquina de lavado
estandar, 3 lienzos de algodén de aproximadamente 25 cm/25 cm. Los diferentes conjuntos de lienzos fueron
evaluados a ciegas por un grupo de expertos de 10 perfumistas en su sustantividad de olor cuando todavia estaban
himedos (justo después del enjuagado y centrifugado) y cuando se secaron después de 24 horas (lienzo secado al
aire).

El olor impartido o la fuerza se evalud sobre la base de una escala de 0 a 10, siendo 10 la puntuacién mas alta
posible. La prueba se repitié tres veces y todas las pruebas fueron consistentes. La Tabla 1 comunica la puntuacion
obtenida:

Tabla 1: datos de sustantividad

Detergente con Humedo Seco
Neobutenone® alfa 9,5 3,9
Spirogalbanone® 7.2 5,0
Compuesto de la invencion 8 55

Estas diferencias olfativas descritas anteriormente todavia se observan tanto en himedo como en lienzos (es decir,
incluso 24 horas después del lavado). Ademas la Tabla 1 muestra, desde un punto de vista de sustantividad, que
cuando:

- se compara el compuesto de la invencion con Neobutenone® alfa, claramente el compuesto de la invencién es
mas productivo (imparte olor mas fuerte) que su analogo mas cercano de la técnica anterior en el plazo largo
(sabanas secas), mostrando asi sustantividad fuertemente mejorada;

- se compara el compuesto de la invencién con Spirogalbanone® claramente el compuesto de la invenciéon es mas
productivo (imparte olor mas fuerte) que su analogo de la técnica anterior en cualquier momento de la prueba,
mostrando asi sustantividad mejorada incluso hacia dicho ingrediente y esto a pesar del hecho de que el compuesto
de la invencién no posee un requisito anterior ensefiado por la técnica anterior.

Ejemplo 3
Preparacion de una composicion perfumante

Una composicion perfumante para detergente en polvo se prepard mezclando los siguientes ingredientes:

Partes por Peso Ingrediente

100 acetato de hexilo

500 acetato de bencilo

100 acetato de geranilo
100 acetato de feniletilo
100 acetato de estiralilo
500 acetato de verdilo

100 aldehido anisico

450 aldehido hexilcinamico
20 aldehido supra

100 aldehido undecilico

50 2-metil-pentanoato de etilo
50 benzoato de metilo




ES 2 525923 T3

(continuacion)

Partes por Peso Ingrediente

40 Bourgeonal® "

50 Cetalox®?

20 cis-3-hexenol

250 4-ciclohexil-2-metil-2-butanol®
30 damascona delta

1500 dihidromircenol

50 etilvanilina

80 eugenol

100 Fructalate™ *

600 Galaxolide® al 70 %**°

500 geraniol al 60 %*

250 Hedione®®

80 heptanoato de alilo

20 1-fenil acetato de vinilo al 10 %**
100 ionona beta

500 Iralia® Total”

500 Iso E® Supera)

100 lavandina grosso

50 Lemonile®?

200 Lilial® '

10 1 -(2,2,3,6-tetrametiI-ciclohexiI)-3-hexanol3)
50 metilbutirato de isopropilo

20 1-metoxi-4-metilbenceno

50 Muscenone™ delta "

100 nirvanol® '?

20 cis—2-meti|—4-propi|-|,3-oxatian03) al 10%*
20 oxido de rosa

50 aceite de pachuli

40 petitgrain

400 fenetilol

400 salicilato de hexilo

350 Sclareolate® "

50% (Z)-4-dodecenal al 1%*

200 terpenos de naranja
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(continuacion)

Partes por Peso Ingrediente

300 terpineol

100 undecalactona gamma

150 Undecavertol®

300 Verdox®"®

50 violettyne al 10 %**'®

50 3Z-hexenoato de 3Z-hexenilo®

50 2,4-dimetil-3-ciclohexeno-1-carbaldehido
9950

* en dipropilenglicol

** en miristato de isopropilo

1) 3-(4-terc-butilfenil)propanal; origen: Givaudan S.A., Vernier, Suiza

2) dodecahidro-3a,6,6,9a-tetrametil-nafto[2,1-b] furano; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza
3) origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

4) dietil-1,4-ciclohexano-dicarboxilato; origen: Givaudan S.A., Vernier, Suiza
5)1,3,4,6,7,8-hexahidro-4,6,6,7,8,8-hexametil-ciclopenta-g-2-benzopirano; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza
6) cis-dihidrojasmonato de metilo; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

7) cis-dihidrojasmonato de metilo; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

8) L-(octahidro-2,3,8,8-tetrametil-2-naftalenil)-1-etanona; origen: International Flavors & Fragrances, EE.UU.

9) 3,7-dimetil-2/3,6-nonadienenitrilo; origen: Givaudan S.A., Vernier, Suiza

10) 3-(4-ter-butilfenil)-2-metilpropanal; origen: Givaudan S.A., Vernier, Suiza

11) 3-metil-5-ciclopentadecen-1-ona; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

12) 3,3-dimetil-5-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-4-penten-2-ol; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

13) (S)-2-(1,1-dimetilpropoxi)propanoato de propilo; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

14) 4-metil-3-decen-5-ol; origen: Givaudan S.A., Vernier, Suiza

15) acetato de 2-ter-butil-1-ciclohexilo; origen: International Flavors & Fragrances, EE.UU.

16) 1,3-undecadien-5-ino; origen: Firmenich S.A., Ginebra, Suiza

La adicion de 50 partes en peso de 1-(5-etil-5-metil-1-ciclohexen-1-il)-4-penten-1-ona a la composicion antes descrita
impartio a la ultima una agradable nota verde exaltando la tonalidad de hojas de violetas y el refuerzo de los
aspectos frutales.

La adicion a la misma cantidad de los analogos de la técnica anterior introdujo efectos desequilibrados. En el caso
de Neobutenone® alfa, la fragancia era demasiado verdosa, empujando los aspectos de citricos, mientras que en el
caso de Spirogalbanone® la nueva fragancia era demasiado pesada, menos chispeante.
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REIVINDICACIONES

1. Un compuesto de férmula

o]
en forma de uno cualquiera de sus enantiémeros o de una mezcla de los mismos.
2. Uso como ingrediente perfumante de un compuesto de férmula (1), segun se define en la reivindicacion 1.
3. Una composicién perfumante que comprende:
i) al menos un compuesto de férmula (1), segun se define en la reivindicacion 1;

ii) al menos un ingrediente seleccionado del grupo que consiste en un vehiculo de perfumeria y una base de
perfumeria; y

iii) opcionalmente al menos un adyuvante de perfumeria.

4. Un producto de consumo perfumante que comprende:
i) al menos un compuesto de férmula (1), segun se define en la reivindicacion 1; y
ii) una base de consumo de perfumeria.

5. Un producto de consumo perfumante de conformidad con la reivindicacion 4, caracterizado porque la base de
consumo de perfumeria es un perfume, un producto para el cuidado de telas, un producto para el cuidado corporal,
un producto para el cuidado del aire o un producto para el cuidado del hogar.

6. Un producto de consumo perfumante de conformidad con la reivindicacién 5, caracterizado porque la base de
consumo de perfumeria es un perfume fino, una colonia, una locion para después del afeitado, un detergente liquido
o sdlido, un suavizante de telas, un refrescante de telas, un agua para planchado, un papel, un blanqueador, un
champu, una preparacion de colorante, un aerosol para el cabello, una crema evanescente, un desodorante o
antitranspirante, un jabon perfumado, espuma de ducha o bafio, aceite o gel, un producto de higiene, un
ambientador de aire, un ambientador de aire en polvo “listo para usar”, una toallita himeda, un detergente para lavar
platos o detergente para superficies duras.
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