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DESCRIPCION
Dietil-metil-hexahidro-isobenzofuranos novedosos y su uso en composiciones de perfume
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a nuevas entidades quimicas y a la incorporacion y al uso de las nuevas entidades
quimicas como materiales de fragancia.

Antecedentes de la invencion

Sigue habiendo una necesidad en la industria de las fragancias de proporcionar nuevos productos quimicos para
brindar a los perfumistas y a otras personas la capacidad para crear nuevas fragancias para perfumes, colonias y
productos para el cuidado personal. Los expertos en la técnica aprecian cémo pequefias diferencias en las
estructuras quimicas pueden dar como resultado diferencias significativas e inesperadas en olor, notas y
caracteristicas de moléculas. Estas variaciones permiten a los perfumistas y a otras personas aplicar nuevos
compuestos en la creacion de nuevas fragancias.

La solicitud de patente internacional WO 2004/085417 da a conocer un derivado de isobenzofurano, en particular un
6xido de sesquiterpeno 3S,3aR,7aR,-6-isopropil-1,1,3,3a-tetrametil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano para su
uso como agente de fragancia en la industria de la perfumeria.

Sumario de la invenciéon

La presente invencion proporciona productos quimicos novedosos y su uso ventajoso inesperado en la potenciacion,
mejora o modificacion de la fragancia de perfumes, colonias, aguas de colonia, productos para el cuidado de
materiales textiles, productos para el cuidado personal y similares.

Mas especificamente, la presente invencién se refiere a compuestos de dietil-metil-hexahidro-isobenzofurano
novedosos que presentan un efecto de fragancia compleja y potente inesperado, particularmente a madera, verde,
fresca y terrosa combinada con notas frutales y acuosas, y a un método de mejora, potenciacién o modificacion de
una formulaciéon de fragancia a través de la adicion de una cantidad olfatoria aceptable de dietil-metil-hexahidro-
isobenzofuranos representados por la férmula | expuesta a continuacion:

Férmula |

en la que las lineas discontinuas representan un enlace sencillo o un doble enlace y sélo esta presente un doble
enlace; y en la que R representa -CHjs en la posicion 5 6 6.

Estas y ofras realizaciones de la presente invencion resultaran evidentes a partir de la lectura de la siguiente
memoria descriptiva.

Descripcion detallada de la invencion

Los expertos en la técnica saben que la formula | definida anteriormente proporciona los siguientes compuestos
novedosos:

CH
CH 3
® o, CH,

H.C

H,C

Foérmula Il Foérmula lll
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CH,
CH
CH, CH

H.C

H,C
Férmula IV Férmula V

Los expertos en la técnica reconoceran que la féormula Il representa 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-
isobenzofurano; la formula Ill representa 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; la férmula IV
representa 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; y la férmula V representa 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano.

Los compuestos de la presente invencion pueden prepararse a partir de anhidrido maleico e isopreno (ambos
disponibles comercialmente). Las etapas de reaccion pueden representarse mediante el esquema mostrado tal
como sigue:
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CH, o)
o) H C)\%CHE
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anhidrido maleico 5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-

isobenzofuran-1,3-diona

EtBr
Mg® /

CH, CH,
CH3 CH3

H,C .

0] O

H,C
O 0]

3,3-dietil-5-metil-3a,4,7,7a- 3,3-dietil-6-metil-3a,4,7, 7a-
tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona

l NaAIH,(OCH,CH,0CH,),

CH, CH,
CH, CH,
H,C
OH + OH
H,C
OH OH

3-(6-hidroximetil-3-metil- 3-(6-hidroximetil-4-metil-
ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol
] CH,SO,4H
CH, CH, CH, CH,
CH, CH, CH, CH,
H.C H,C
0 O 0] 0
H,C H.,C
Férmula I Férmula V Férmula Ill Formula IV

en el que EtBr representa bromuro de etilo; y en el que las formulas 11-V se describen como anteriormente.

Los expertos en la técnica reconoceran que los compuestos de la presente invencién contienen varios isémeros
posicionales y trans y cis. Se pretende en el presente documento que los compuestos descritos en el presente
documento incluyan mezclas isoméricas de tales compuestos, asi como los isémeros que pueden separarse usando
técnicas conocidas por los expertos en la técnica. Las técnicas adecuadas incluyen cromatografia tal como
cromatografia de liquidos de alta resolucién, denominada HPLC, y particularmente cromatografia en gel y
microextraccion en fase solida, denominada SPME.

La complejidad de las notas de olor se refiere a la presencia de olores multiples y/o mezclados pero definidos en vez
de una unica nota o unas pocas notas facilmente identificables. También se asignan altos niveles de complejidad a
compuestos que presentan notas ambiguas y de algin modo dificiles de definir debido a la contribucion directa o a
las muchas combinaciones olfatorias de olores producidas. Se considera que los materiales de fragancia de alto
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nivel de complejidad tienen una calidad alta y poco comun.

El uso de los compuestos de la presente invencién puede aplicarse ampliamente en productos de perfumeria
actuales, incluyendo la preparacion de perfumes y colonias, el perfumado de productos para el cuidado personal
tales como jabones, geles de ducha y productos para el cuidado del cabello, productos para el cuidado de materiales
textiles asi como ambientadores y preparaciones cosméticas. Estos compuestos también pueden usarse para
perfumar productos de limpieza, tales como, pero sin limitarse a detergentes, materiales para el lavado de la vajilla,
composiciones de lavado, limpiacristales y similares. En estas preparaciones, los compuestos de la presente
invencion pueden usarse solos 0 en combinacion con otras composiciones de perfumado, disolventes, adyuvantes y
similares. La naturaleza y variedad de los otros componentes que también pueden emplearse las conocen los
expertos en la técnica.

Pueden emplearse muchos tipos de fragancias en la presente invencion, siendo la unica limitacion la compatibilidad
con los otros componentes que se emplean. Las fragancias adecuadas incluyen pero no se limitan a frutos tales
como almendra, manzana, cereza, uva, pera, pifia, naranja, fresa, frambuesa; almizcle; y aromas florales tales como
de tipo lavanda, de tipo rosa, de tipo lirio, de tipo clavel. Otros aromas agradables incluyen aromas a hierbas y a
bosque derivadas de pino, picea y otros olores forestales. Las fragancias también se derivan de diversos aceites,
tales como aceites esenciales, o de materiales vegetales tales como menta, hierbabuena y similares.

Se proporciona una lista de fragancias adecuadas en la patente estadounidense n.° 4.534.891, cuyo contenido se
incorpora como referencia como si se expusiese en su totalidad. 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 estan acacia, casandra, chipre, ciclamen, helecho, gardenia, espino, heliotropo,
madreselva, jacinto, jazmin, lila, lirio, magnolia, mimosa, narciso, heno recién cortado, azahar, orquidea, reseda,
guisante de olor, trébol, nardo, vainilla, violeta, alheli, y similares.

Los compuestos de la presente invencion pueden usarse en combinaciéon con un compuesto de fragancia
complementario. El término “compuesto de fragancia complementario” tal como se usa en el presente documento se
define como un compuesto de fragancia seleccionado del grupo que consiste en 2-[(4-metilfenil)metilen]-heptanal
(Acalea), éster alilico del acido iso-amiloxiacético (glicolato de alilamilo), propano-1,3-dioato de (3,3-
dimetilciclohexil)etiletilo  (Applelide), 2-etil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclo-penten-1-il)-2-buten-1-ol (Bacdanol), 2-metil-3-
[(1,7,7-trimetilbiciclo[2.2.1]hept-2-il)oxi]lexo-1-propanol  (Bornafix), 1,2,3,5,6,7-hexahidro-1,1,2,3,3-pentametil-4H-
inden-4-ona (Cashmeran), 1,1-dimetoxi-3,7-dimetil-2,6-octadieno (Citral DMA), 3,7-dimetil-6-octen-1-ol (citronelol),
acetato de 3A,4,5,6,7,7A-hexahidro-4,7-metano-1H-inden-5/6-ilo (Cyclacet), propionato de 3A,4,5,6,7,7A-hexahidro-
4,7-metano-1H-inden-5/6-ilo  (Cyclaprop), butirato de 3A,4,5,6,7,7A-hexahidro-4,7-metano-1G-inden-5/6-ilo
(ciclobutanato), 1-(2,6,6-trimetil-3-ciclohexen-1-il)-2-buten-1-ona (delta damascona), 3-(4-etilfenil)-2,2-
dimetilpropanonitrilo  (Fleuranil), 3-(O/P-etilfenil)2,2-dimetilpropionaldehido (floralozona), tetrahidro-4-metil-2-(2-
metilpropil)-2H-piran-4-ol  (Floriffol), 1,3,4,6,7,8-hexahidro-4,6,6,7,8,8-hexametilciclopenta-gamma-2-benzopirano
(Galaxolide), 1-(5,5-dimetil-1-ciclohexen-1-il)pent-4-en-1-ona (Galbascone), acetato de E/Z-3,7-dimetil-2,6-octadien-
1-ilo (acetato de geranilo), a-metil-1,3-benzodioxol-5-propanal (Helional), 1-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-il)-1,6-
heptadien-3-ona (Hexalon), 2-hidroxibenzoato de (Z)-3-hexenilo (salicilato de hexenilo, CIS-3), 4-(2,6,6-trimetil-2-
ciclohexen-1-il)-3-buten-2-ona (ionona «), 1-(1,2,3,4,5,6,7,8-octahidro-2,3,8,8-tetrametil-2-naftalenil)-etan-1-ona (Iso
E Super), 3-oxo-2-pentilciclopentanoacetato de metilo (Kharismal), 2,2,4-trimetil-4-fenil-butanonitrilo (Khusinil),
3,4,5,6,6-pentametilhept-3-en-2-ona (Koavone), 3/4-(4-hidroxi-4-metilpentil)ciclohexeno-1-carboxaldehido (Lyral), 3-
metil-4-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-il)-3-buten-2-ona (metilionona y), 1-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-il)pent-1-en-3-
ona (metilionona o extra, metilionona N), 3-metil-4-fenilbutan-2-ol (Muguesia), ciclopentadec-4-en-1-ona (Musk Z4),
3,3,4,5,5-pentametil-11,13-dioxatriciclo[7.4.0.0<2,6>]tridec-2(6)-eno (Nebulone), acetato de 3,7-dimetil-2,6-octadien-
1-ilo (acetato de nerilo), 3,7-dimetil-1,3,6-octatrieno (ocimeno), orto-toliletanol (Peomosa), 3-metil-5-fenilpentanol
(fenoxanol), 1-metil-4-(4-metil-3-pentenil)ciclohex-3-eno-1-carboxaldehido (preciclemona B), 2-etil-4-(2,2,3-trimetil-3-
ciclopenten-1-il)-2-buten-1-ol (sanjinol), 2-metil-4-(2,2,3-trimetil-3-ciclopenten-1-il)-2-buten-1-ol (Santaliff), terpineol,
2,4-dimetil-3-ciclohexeno-1-carboxaldehido (Triplal), decahidro-2,6,6,7,8,8-hexametil-2H-indeno[4,5-B]furano
(Trisamber), acetato de 2-terc-butilciclohexilo (Verdox), acetato de 4-terc-butilciclohexilo (Vertenex), acetilcedreno
(Vertofix), 3,6/4,6-dimetilciclohex-3-eno-1-carboxaldehido (Vertoliff) y (32)-1-[(2-metil-2-propenil)oxi]-3-hexeno
(Vivaldie).

Los términos “formulacion de fragancia”, “composicion de fragancia” y “composicion de perfume” significan lo mismo
y se refieren a una composicion de consumo que es una mezcla de compuestos incluyendo, por ejemplo, alcoholes,
aldehidos, cetonas, ésteres, éteres, lactonas, nitrilos, aceites naturales, aceites sintéticos y mercaptanos, que se
mezclan de modo que los olores combinados de los componentes individuales producen una fragancia agradable o
deseada. La formulacion de fragancia de la presente invencidon es una composicion de consumo que comprende un
compuesto de la presente invencion. La formulacion de fragancia de la presente invencion puede comprender un
compuesto de la presente invencion y ademas un compuesto de fragancia complementario tal como se definié
anteriormente.

El término “producto de fragancia” significa un producto de consumo que afiade una fragancia o enmascara un mal
olor. Los productos de fragancia pueden incluir, por ejemplo, perfumes, colonias, agua de colonia, productos para el
cuidado personal tales como jabones, geles de ducha y productos para el cuidado del cabello, productos para el
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cuidado de materiales textiles, ambientadores, productos cosméticos, y productos de limpieza tales como
detergentes, composiciones para el lavado de la vajilla, compuestos de lavado y limpiacristales. El producto de
fragancia de la presente invencién es un producto de consumo que contiene un compuesto de la presente invencion.
El producto de fragancia de la presente invencion puede contener un compuesto de la presente invencion y ademas
un compuesto de fragancia complementario tal como se definié anteriormente.

El término “mejorar” en la expresion “mejorar, potenciar o modificar una formulacién de fragancia” se entiende que
significa elevar la formulaciéon de fragancia hasta un caracter mas deseable. El término “potenciar” se entiende que
significa hacer que la formulacién de fragancia tenga mayor eficacia o dotar a la formulaciéon de fragancia de un
caracter mejorado. El término “modificar” se entiende que significa dotar a la formulacion de fragancia de un cambio
en el caracter.

Se entiende que cantidad olfatoria aceptable significa la cantidad de compuesto en composiciones de perfume a la
que el componente individual aportara sus caracteristicas olfatorias particulares, pero el efecto olfatorio de la
composicion de perfume sera la suma de los efectos de cada uno de los perfumes o componentes de fragancia. Por
tanto, los compuestos de la invencion pueden usarse para alterar las caracteristicas de aroma de la composicion de
perfume, o modificar la reaccién olfatoria aportada por otro componente en la composicién. La cantidad variara
dependiendo de muchos factores incluyendo otros componentes, sus cantidades relativas y el efecto que se desea.

La cantidad de los compuestos de la presente invenciéon empleada en una formulacién de fragancia varia desde
aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 50 por ciento en peso, preferiblemente desde el 0,1 hasta
aproximadamente el 25 por ciento en peso y mas preferiblemente desde aproximadamente el 0,5 hasta
aproximadamente el 10 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 pueden usarse otros materiales conjuntamente con la formulacion de fragancia. También pueden emplearse
materiales bien conocidos tales como tensioactivos, emulsionantes, polimeros para encapsular la fragancia sin
apartarse del alcance de la presente invencion.

Cuando se usa en una formulacién de fragancia, este componente proporciona un efecto de fragancia complejo y
potente, particularmente a madera, verde, fresca y terrosa combinada con notas frutales y acuosas, lo que hace que
la formulacion de fragancia sea mas deseable y evidente y afiada la percepcion del valor. Todas las cualidades de
olor encontradas en este material ayudan en el embellecimiento y la potenciacion del acorde terminado que mejora
las prestaciones de los otros materiales en la fragancia. La parte frutal se encuentra en muchas fragancias en la
actualidad, lo que hace que esté muy de moda, especialmente para los consumidores mas jovenes.

Lo siguiente se proporciona como realizaciones especificas de la presente invencion. Otras modificaciones de esta
invencion resultaran evidentes para los expertos en la técnica. Se entiende que tales modificaciones estan dentro del
alcance de esta invencion. Los materiales quimicos usados en la preparacion de los compuestos de la presente
invencion estan disponibles comercialmente de Aldrich Chemical Company. Tal como se usa en el presente
documento, todos los porcentajes estan en tanto por ciento en peso a menos que se indique lo contrario, ppm se
entiende que significa partes por millén, M se entiende que es molar, | se entiende que es litro, ml se entiende que
es mililitro y g se entiende que es gramo. IFF tal como se usa en los ejemplos se entiende que significa International
Flavors & Fragrances Inc., Nueva York, NY, EE.UU.

EJEMPLO |

H, 0

CH

0 HCZ NF

o] 0] z
7 0
H,C
9]
anhidrido maleico 5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-

isobenzofuran-1-3-diona

Preparacion de 5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-isobenzofuran-1,3-diona: Se cargé un matraz de reaccién de fondo
redondo de 5 | equipado con un condensador con anhidrido maleico (C;H2(CO),0) (500 g) y entonces se afadieron
tetrahidrofurano (THF) (3 1) e isopreno (CH2=C(CH3)CH=CH) (400 g) a temperatura ambiente. La reaccion era
ligeramente exotérmica. Se agité la mezcla de reaccion a temperatura ambiente durante aproximadamente 2 horas
hasta que el analisis de cromatografia de gases (“CG”) mostr6 el consumo del anhidrido maleico. Se uso6
directamente la mezcla resultante que contenia 5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-isobenzofuran-1,3-diona en bruto en la
siguiente etapa.

EJEMPLO I
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CH, CH,
EtBr
Mg® H,C +
—
O ] O
HSG H 3'C:
O
5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro- 3,3-dietil-5-metil-3a,4,7,7a- 3,3-dietil-6-metil-3a,4,7,7a-
isobenzofuran-1-3-diona tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona

Preparacion de 3,3-dietil-5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona y 3,3-dietil-6-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-

3H-isobenzofuran-1-ona: Se cargdé un matraz de reaccion de fondo redondo de 5 | con magnesio metalico (Mg)

(140 g) y THF (1 ) bajo nitrogeno. Se alimentd bromuro de etilo (EtBr) (630 g) a la mezcla de reaccién gota a gota

5 mientras se mantenia la temperatura a 25°C o por debajo usando un bafio de nieve carbonica. Tras completarse la

alimentacion, se envejecio la mezcla de reacciéon a temperatura ambiente durante media hora. Entonces se afiadié

gota a gota 5-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-isobenzofuran-1,3-diona en bruto (1,7 I, ~56% de la masa de la mezcla

resultante obtenida en el EJEMPLO 1) mientras se mantenia la temperatura a 25°C usando un bafio de nieve

carbdnica. En consecuencia, se envejecio adicionalmente la mezcla de reaccion a temperatura ambiente durante

10 otra hora. Se verti6 la mezcla de reaccion en acido sulfurico (H2SO4) (10%) que contenia hielo. Se afadié tolueno.

Se agitaron las fases organica y acuosa en un embudo de decantacion y se separaron. Se lavo adicionalmente la

fase acuosa con tolueno. Se combinaron las fases organicas y se lavaron con disolucion de carbonato de sodio

(Na2CO3) hasta que eran basicas. Entonces se destild la disolucion resultante para proporcionar 3,3-dietil-5 6 6-
metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona (457 g).

15 EJEMPLO I

CH CH

3 3
CH, CH,
H,C "
0] O
H,C
O O
3,3-dietil-5-metil-3a,4,7,7a- 3 3-dietil-6-metil-3a,4,7,7a-
tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona tetrahidro-3H-isobenzofuran-1-ona
] NaAlH,{0OCH,CH,OCH,),
CH, CH,
CH, CH,
H.,C .
OH OH
H,C
OH OH
3-(B-hidroximetil-3-metil- 3-(6-hidroximetil-4-metil-
ciclohex-3-enil}-pentan-3-ol ciclohex-3-enil}-pentan-3-ol

Preparacion de 3-(6-hidroximetil-3-metil-ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol y 3-(6-hidroximetil-4-metil-ciclohex-3-enil)-
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pentan-3-ol: Se cargé un matraz de reaccion de fondo redondo de 5 | con agente reductor Vitride® (una disolucién de
dihidruro de bis(2-metoxietoxi)aluminio y sodio (NaAlH2(OCH2CH>OCHzs),) en tolueno) (65%, 481 g) bajo una
atmosfera de nitrogeno y se calentd hasta 85°C. Se aliment6 gota a gota 3,3-dietil-5 6 6-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-
3H-isobenzofuran-1-ona (preparado como anteriormente en el EJEMPLO Il) (457 g) bajo nitrdgeno mientras se
mantenia la temperatura a aproximadamente 85°C. Tras consumirse la 3,3-dietil-5 6 6-metil-3a,4,7,7a-tetrahidro-3H-
isobenzofuran-1-ona, se envejecié la mezcla de reaccion a 85°C durante una hora, se enfrié hasta temperatura
ambiente y se extinguié con isopropanol (100 ml). Entonces se afiadié hidréxido de sodio (50%, 500 ml). Se calenté
la mezcla resultante hasta 50°C con agitacion, se envejecié a 50°C durante una hora y se enfrid hasta temperatura
ambiente. Se agitaron las fases organica y acuosa en un embudo de decantacién y se separaron en un embudo de
decantacion. Entonces se destilo la fase organica para eliminar el disolvente tolueno y se secdé de manera
azeotropica la disolucion para proporcionar el producto 3-(6-hidroximetil-3 6 4-metil-ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol en

bruto.
EJEMPLO IV
CH, CH,
CH, CH,
H.C
OH i OH
H,C
OH OH
3-(B6-hidroximetil-3-metil- 3-(6-hidroximetil-4-metil-
ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol ciclohex-3-enil)-pentan-3-ol
I CH,SOH
CH, CH, CH, CH,
CH, CH, CH, CH,
H,C H,C
0 O 0 O
H,C H,C
Formula I Férmula V Férmula Il Formula IV

Preparacion de 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula Il), 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano (férmula Ill), 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (féormula V) y 1,1-
dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula V): Se cargaron 3-(6-hidroximetil-3 6 4-metil-ciclohex-
3-enil)-pentan-3-ol en bruto (preparado como anteriormente en el EJEMPLO lll), tolueno (750 ml) y acido
metanosulfénico (CH3SO3H) (4,44 g) en un matraz de reaccion de fondo redondo de 5 | equipado con una trampa de
Bidwell-Sterling a temperatura ambiente. Entonces se calentd la mezcla de reaccion hasta reflujo y se recogié agua
y se elimind por medio de la trampa de Bidwell-Sterling. Se enfrié la mezcla de reaccién hasta temperatura ambiente
y se transfirié a un embudo de decantacion. Se separaron las fases organica y acuosa. Se lavo la fase organica con
disolucion de Na»,COs3 hasta que era basica y entonces se destilé para proporcionar una mezcla de 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano  (féormula 1), 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula 111), 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula V) y 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano (féormula V) (328 g). Entonces se separaron adicionalmente los isémeros individuales y se
analizaron usando CG preparativa para proporcionar 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula 1) (el 39% en peso de la mezcla isomérica), 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula 1ll) (42%) y una mezcla de 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula 1V) y 1,1-dietil-
6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula V) (19%) (féormula IV:férmula V es de aproximadamente
1:1).

La mezcla isomérica de formula II-V preparada como anteriormente presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 0,80-0,91 ppm (m, 6H), 1,36-1,55 ppm (m, 3H), 1,58-1,66 ppm (m, 1H), 1,66-1,69 ppm
(2s, 3H), 1,76-2,28 ppm (m, 5H), 2,43-2,63 ppm (m, 1H), 3,31-3,58 ppm (m, 1H), 3,78-4,20 ppm (m, 1H), 5,26-5,44
ppm (m, 1H). Picos visibles extra para la formula IV y V: 0,90-1,00 ppm (m, 6H), 1,58-1,69 ppm (m, 2H), 1,70 ppm (a,
3H), 1,75-2,10 ppm (m, 4H), 2,20-2,50 ppm (m, 3H), 2,98-3,16 ppm (m, 1H), 5,42-5,50 ppm (m, 1H).

1,1-Dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula 1) presentaba las caracteristicas espectrales de
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RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 5,25-5,28 ppm (m, 1H), 3,88 ppm (d, 1H, J = 8,63 Hz, de d, J = 6,73 Hz), 3,55 ppm (d,
1H, J = 8,60 Hz, de d, J = 4,60 Hz), 2,46-2,49 ppm (m, 1H), 2,33-2,40 ppm (m, 1H), 1,87-1,92 ppm (m, 2H), 1,70
ppm (s, 3H), 1,35-1,69 ppm (m, 6H), 0,88 ppm (t, 3H, J = 7,43 Hz), 0,87 ppm (t, 3H, J = 7,53 Hz).

Se describié que 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano tenia notas frescas, de hierbas y madera.

1,1-Dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula Ill) presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCl3): 5,33 ppm (s, 1H), 3,95 ppm (t, 1H, J = 8,23 Hz), 3,42 ppm (d, 1H, J=9,88 Hz, de d, J =
7,93 Hz), 2,89 ppm (s. a., 1H), 1,91-2,02 ppm (m, 2H), 1,83-1,89 ppm (m, 1H), 1,68 ppm (s, 3H), 1,54-1,67 ppm (m,
3H), 1,37-1,52 ppm (m, 3H), 0,88 ppm (t, 3H, J = 7,45 Hz), 0,84 ppm (t, 3H, J = 7,50 Hz).

Se describié que 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano tenia notas muy dulces y florales.

La mezcla de 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula 1V) y 1,1-dietil-6- metil-1,3,3a,4,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano (férmula V) presentaba las caracteristicas espectrales de RMN de:

"H-RMN (400 MHz, CDCls): 5,44 ppm (s, ~48,2% de 1H), 5,38 ppm (s, ~51,8% de 1H), 3,81-3,88 ppm (m, 1H), 3,48-
3,54 ppm (m, 1H), 2,08-2,62 ppm (m, 3H), 1,75-2,07 ppm (m, 3H), 1,66 y 1,69 ppm (2s, 3H), 1,58-1,65 ppm (m, 1H),
1,39-1,52 ppm (m, 3H), 0,81-0,90 ppm (m, 6H).

Se describi6 que la mezcla de 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano y 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano tenia notas dulces, de hierbas y citricos.

EJEMPLO V
Los siguientes analogos se prepararon de manera similar segun el EJEMPLO I-IV.

Preparacion de 1,1-dietil-4-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano  (férmula  Vla), 1,1-dietil-4-metil-
1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano  (férmula VIb), 1,1-dietil-7-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula Vlla) y 1,1-dietil-7-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula VIIb): Se preparé una mezcla de
férmula VI 1,1-dietil-4-metil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la formula Via y Vib y férmula VII
1,1-dietil-7-metil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula Vila y Vllb. La formula VI y la
férmula VII tenian una razén en peso de aproximadamente 70:30.

CH, CH,
CH, CH,
CH,
CH3 CH3
0 0
0]
CH, CH,
Férmula Via Férmula Vib Férmula Vlla Férmula Vllb

La mezcla de las formulas VI y VIl obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 5,60-5,76 ppm (m, 1H), 5,35-5,51 ppm (m, 1H), 3,76-3,87 ppm (m, 1H), 3,48-3,57 ppm
(m, 1H), 1,93-2,98 ppm (m, 5H), 1,55-1,79 ppm (m, 2H), 1,41-1,54 ppm (m, 2H), 0,90-0,98 ppm (m, 3H), 0,78-0,90
ppm (m, 6H).

Se describio que la mezcla de las formulas VI y VII tenia notas de madera y terrosas con caracteres de galbano,
ciprés y eucalipto.

Preparacion de 1,1-dietil-5-metil-octahidro-isobenzofurano (férmula VIII) y 1,1-dietil-6-metil-octahidro-isobenzofurano
(férmula IX): Se sometié posteriormente la mezcla isomérica de formula 1l-V preparada como anteriormente a gas
hidrégeno en presencia de paladio sobre carbono para proporcionar 1,1-dietil-5-metil-octahidro-isobenzofurano
(férmula VIII) y 1,1-dietil-6-metil-octahidro-isobenzofurano (féormula IX). La formula VIl y la formula IX tenian una
razén en peso de aproximadamente 50:50.
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CH

’ CH, CHs CH,
H,C
0 o
H,C
Foérmula VI Foérmula IX

La mezcla de las formulas VIl y IX obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDClIs): 3,79-3,84 ppm (m ~30% de 1H), 3,73-3,79 ppm (m, ~70% de 1H), 3,58-3,68 ppm (m,
~70% de 1H), 3,46-3,52 ppm (m, ~30% de 1H), 2,63-2,77 ppm (m, ~70% de 1H), 2,22-2,38 ppm (m, 30% de 1H),
1,97-2,05 ppm (m, ~30% de 1H), 1,74-1,83 ppm (m, ~70% de 1H), 1,17-1,74 ppm (m, 10H), 0,89-1,13 ppm (m, 4H),
0,79-0,89 ppm (m, 6H).

Se describidé que la mezcla de las férmulas VIl y IX tenia notas herbaceas, verdes y de madera con un tono inferior
terroso.

Preparacion de 1,1-dietil-4,6-dimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (féormula Xa), 1,1-dietil-4,6-dimetil-
1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula Xb), 1,1-dietil-5,7-dimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula Xla) y 1,1-dietil-5,7-dimetil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula Xlb): Se prepard una mezcla
de formula X 1,1-dietil-4,6-dimetil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula Xa y Xb y
férmula Xl 1,1-dietil-5,7-dimetil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la féormula Xla y Xlb. La
férmula Xy la formula Xl tenian una razén en peso de aproximadamente 80:20.

CH, CH,
CH, CH, CH, CH,
H.C H,C CH, CH, CH, CH,
o o)
o O
CH, CH, H,C H,C

Férmula Xa Férmula Xb Férmula Xla Férmula Xlb

La mezcla de las férmulas X y Xl obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 5,11-5,89 ppm (m, 1H), 2,89-4,06 ppm (m, 2H), 2,50 y 2,59 ppm (2s, 1H), 1,80-2,41 ppm
(m, 2H), 1,62-1,79 ppm (m, 5H), 1,19-1,62 ppm (m, 4H), 0,82-1,17 ppm (m, 9H).

Se describi6é que la mezcla de las formulas X y Xl tenia notas de madera y especias con calidad de tipo cuero, débil
con poca complejidad.

Preparacion de 1,1-dietil-3a,5-dimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula Xlla), 1,1-dietil-3a,5-dimetil-
1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula Xllb), 1,1-dietil-3a,6-dimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano (formula Xllla) y 1,1-dietil-3a,6-dimetil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula Xlllb): Se
preparé una mezcla de férmula XIl 1,1-dietil-3a,5-dimetil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la
férmula Xlla y Xllb y férmula Xl 1,1-dietil-3a,6-dimetil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la
férmula Xllla y Xlllb. La férmula Xl y férmula XlIl tenian una razén en peso de aproximadamente 80:20.

CH CH CH CH
* CH, ° CH, ° CH, ° CH,
H3 H3
o) o) o) o)
H,C CH HaC CH CH CH
3 3 3 3

Férmula Xlla Férmula Xllb Foérmula Xllla Foérmula Xlllb
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La mezcla de las férmulas Xll y XllIl obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de
RMN de:

"H-RMN (400 MHz, CDCl3): 5,43 ppm (s, ~80% de 1H), 5,17 ppm (s, ~20% de 1H), 3,49-3,53 ppm (m, ~80% de 1H
+ ~20% de 2H), 3,39 ppm (d, ~80% de 1H, J = 8,02 Hz, de d, J = 4,62 Hz), 1,25-2,28 ppm (m, 12H), 0,96-0,99 ppm
(m, 3H), 0,80-0,89 ppm (m, 6H).

Se describid que la mezcla de las formulas Xl y XllI tenia notas de madera, florales, frutales y especias débiles con
fondo herbaceo.

Preparacion de 1,1,5-trimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XlVa), 1,1,5-trimetil-1,3,3a,6,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano (férmula XIVb), 1,1,6-trimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XVa) y
1,1,6-trimetil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XVb): Se prepard una mezcla de formula XIV 1,1,5-
trimetil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la formula XIVa y XIVb y formula XV 1,1,6-trimetil-
1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula XVa y XVb. La férmula XIV y la férmula XV tenian
una razon en peso de aproximadamente 50:50.

H.C H,C H.C H.C
CH3 (3H3 HBC 3 CH3 HSC 3 CH3
O o] fo) 0
H,C H.C

Férmula XIVa Férmula XIVb Foérmula XVa Férmula XVb

La mezcla de las formulas XIV y XV obtenida en la preparaciéon anterior presentaba las caracteristicas espectrales
de RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCl3): 5,34 ppm (s, ~54% de 1H), 5,28 ppm (s, ~46% de 1H), 4,00 ppm (t, ~54% de 1H, J =
8,23 Hz), 3,95 ppm (t, ~46% de 1H, J = 7,85 Hz), 3,56 ppm (d, ~54% de 1H, J = 8,60 Hz, de d, J = 4,60 Hz), 3,44
ppm (d, ~46% de 1H, J = 9,40 Hz, de d, J = 8,15 Hz), 1,76-2,59 ppm (m, 4H), 1,71 ppm (s, ~46% de 3H), 1,68 ppm
(s, ~54% de 3H), 1,66-1,74 ppm (m, 1H), 1,49-1,57 ppm (m, ~46% de 1H), 1,36-1,46 ppm (m, ~54% de 1H), 1,26
ppm (s, ~46% de 3H), 1,22 ppm (s, ~54% de 6H), 1,09 ppm (~46% de 3H).

Se describioé que la mezcla de las féormulas XIV y XV tenia notas de madera pero de tipo champifién y de moho con
caracteres terrosos y herbaceos.

Preparacion de 1,1,4-trimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XVla) y 1,1,4-trimetil-1,3,3a,6,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano (férmula XVIb):

H,C H,C
CH3 li:H3
0] O
Férmula XVia Férmula XVIb

La formula XVI 1,1,4-trimetil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluye la formula XVla y XVIb obtenida
en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 5,64-5,69 ppm (m, 1H), 5,57 ppm (d, ~28% de 1H, J = 10,15 Hz), 5,46 ppm (d, ~72% de
1H, J = 9,95 Hz), 3,83 ppm (t, 1H, J = 7,93 Hz), 3,54 ppm (d, 1H, J = 11,03 Hz, de d, J = 8,08 Hz), 2,81-2,88 ppm
(~72% de 1H), 2,72 ppm (s, ~28% de 1H), 2,55 ppm (s, ~72% de 1H), 2,41 ppm (t, ~28% de 1H, J = 6,60 Hz), 1,91-
2,29 ppm (m, 3H), 1,31 ppm (s, ~28% de 3H), 1,24 ppm (s, ~72% de 3H), 1,22 ppm (s, ~72% de 3H), 1,19 ppm (s,
~28% de 3H), 1,16 ppm (d, ~28% de 3H, J = 7,80 Hz), 0,95 ppm (d, ~72% de 3H, J = 7,45 Hz).

Se describio que la férmula XVI tenia notas frescas, terrosas, de alcanfor y de pino con caracteres de tipo disolvente
“queroseno” y de tipo champifion.

Preparacion de 1,1,5,7-tetrametil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XVlla) y 1,1,5,7-tetrametil-
1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (XVIIb):

11
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CH, cH, CH, ¢cH,
CH, CH,
0 O
H3C. HSC
Férmula XVlla Férmula XVIlb

La formula XVII 1,1,5,7-tetrametil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula XVlla y XVIlb
obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales de RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCls): 5,12-5,36 ppm (m, 1H), 3,77-3,88 ppm (m, 1H), 3,48-3,63 ppm (m, 1H), 2,67-2,83 ppm
(m, 1H), 2,37-2,57 ppm (m, 1H), 1,89-2,10 ppm (m, 2H), 1,71-1,88 ppm (m, 1H), 1,64-1,69 ppm (m, 3H), 1,09-1,32
ppm (m, 6H), 0,91-1,07 ppm (m, 3H).

Se describié que la formula XVII tenia notas frescas, herbaceas, verdes y de madera con caracter de galbano.

Preparacion de 1,1,3a,4,6-pentametil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XVilla) y 1,1,3a,4,6-
pentametil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XVIlib):

H30 HSC
H,C CH, H,C CH,
O O
CH, CH,
C:H3 C:H3
Férmula XVllla Férmula XVllib

La formula XVIII 1,1,3a,4,6-pentametil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula XVllla y
XVIllIb obtenida en la preparacién anterior presentaba las caracteristicas espectrales de RMN de:

"H-RMN (400 MHz, CDCls): 5,26 ppm (s, 1H), 3,46 ppm (d, 1H, J = 8,80 Hz), 3,33 (d, 1H, J = 8,72 Hz), 2,00-2,08
ppm (m, 1H), 1,83-1,97 ppm (m, 2H), 1,74-1,77 ppm (m, 3H), 1,65-1,74 ppm (m, 1H), 1,28 ppm (s, 3H), 1,21 ppm (s,
3H), 1,04 ppm (s, 3H), 0,98 ppm (d, 3H, J = 7,36 Hz).

Se describié que la formula XVIII tenia notas de madera, frescas y herbaceas con fondo de tipo mentol.

Preparacion de 5-metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XIXa), 5-metil-1,1-dipropil-
1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XIXb), 6-metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula XXa) y 6-metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (férmula XXb): Se prepard una mezcla
de formula XIX 5-metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la formula XIXa y XIXb y
férmula XX 6-metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la formula XXa y XXb. La
férmula XIX y la férmula XX tenian una razén en peso de aproximadamente 50:50.

H3 CH3
CH CH
o) : o) :
H,C H.C
Férmula XIXa Férmula XIXb
H, CH,
H,C cH, H.C cH,
O O
Férmula XXa Férmula XXb
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La mezcla de las formulas XIX y XX obtenida en la preparaciéon anterior presentaba las caracteristicas espectrales
de RMN de:

"H-RMN (500 MHz, CDCl3): 5,43-5,45 ppm (m, ~50% de 1H), 5,36-5,38 ppm (m, ~50% de 1H), 3,80-3,89 ppm (m,
1H), 3,46-3,57 ppm (m, 1H), 2,18-2,63 ppm (m, 2H), 1,76-2,14 ppm (m, 4H), 1,52-1,62 ppm (m, 2H), 1,36-1,47 ppm
(m, 4H), 1,20-1,36 ppm (m, 4H), 0,88-0,93 ppm (m, 6H).

Se describié que la mezcla de las formulas XIX y XX tenia una nota frutal pero débil con caracter agrio.

Preparacion de 3,3-dietil-4-oxa-triciclo[5.2.1.0*2,6*]-decano (férmula XXI): Se usé ciclopentadieno como material de
partida y se llevé a cabo una etapa de hidrogenacion adicional para obtener 3,3-dietil-4-oxa-triciclo[5.2.1.0*2,6*]-
decano.

CH
° CH,

O

Foérmula XXI

"H-RMN (500 MHz, CDCls3): 3,78 ppm (d, 1H, J = 9,83 Hz, de d, J = 2,08 Hz), 3,53 ppm (d, 1H, J = 9,58 Hz, de d, J -
8,13 Hz), 2,59-2,65 ppm (m, 1H), 2,24 ppm (s, 1H), 2,20 ppm (s, 1H), 2,08 ppm (d, 1H, J = 10,18 Hz, de d, J = 3,28
Hz), 1,87-1,94 ppm (m, 1H), 1,71-1,82 ppm (m, 2H), 1,63-1,71 ppm (m, 1H), 1,38-1,48 ppm (m, 3H), 1,24-1,38 ppm
(m, 3H), 0,91 ppm (t, 3H, J = 7,60 Hz), 0,77 ppm (t, 3H, J = 7,40 Hz).

Se describié que 3,3-dietil-4-oxa-triciclo[5.2.1.0*2,6*]-decano (férmula XXI) tenia caracter de alcanfor con tonos
inferiores terrosos y animales, notas herbaceas, de pino y moho pero débiles.

Preparacion de 1-etil-3a,4,6-trimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XXlla), 1-etil-3a,4,6-trimetil-
1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XXIIb), 1-etil-5,7,7a-trimetil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano
(férmula XXllla) y 1-etil-5,7,7a-trimetil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano (formula XXIlIb): Se prepardé una
mezcla de férmula XXII 1-etil-3a,4,6-trimetil-1,3,3a,4 6 6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la formula XXlla
y XXlIb y férmula XXIII 1-etil-5,7,7a-trimetil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro-isobenzofurano que incluia la férmula XXllla
y XXIlIb. La féormula XXl y la formula XXIII tenian una razén en peso de aproximadamente 70:30.

CH, CH,
CH, CH,
H,C H,C H,C H, H,C H,
0] (0]
o o]
H, CH, H,C CH, H,C H,C

Foérmula XXlla Foérmula XXllb Férmula XXllla Foérmula XXlllb

La mezcla de las formulas XXII y XXIIl obtenida en la preparacion anterior presentaba las caracteristicas espectrales
de RMN de:

"H-RMN (400 MHz, CDClI3): 5,30-5,33 ppm (m, ~67% de 1H), 5,22-5,24 ppm (m, ~33% de 1H), 3,30-4,14 ppm (m,
3H), 1,72-2,23 ppm (m, 3H), 1,69 ppm (s, 3H), 1,45-1,68 ppm (m, 3H), 1,21 ppm (s, ~100% de 3H de XIll), 0,86-1,02
ppm (m, 100% de 9H de XlI + 100% de 6H de XIlI).

Se describié que la mezcla de formulas XXIl y XXIII tenia notas de madera, de alcanfor pero sucias con aspecto de
pino y ligeramente animal.

EJEMPLO VI

Se evaluaron las propiedades de fragancia de los compuestos anteriores (es decir, formulas 1I-XXIII) usando (i)
fuerza del olor de 0 a 10, donde 0 = ninguna, 1 = muy débil, 5 = moderada, 10 = extremadamente fuerte; y (ii) nivel
de complejidad, donde 0O = ninguna, 1 = muy baja, 5 = moderada, 10 = extremadamente alta. Se notifican
puntuaciones promedio a continuacion:
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Nombre quimico Compuesto Perfil de olor Fuerza Complejidad
1,1-Dietil-6-metil- CH, Notas de madera, 9,5 9
1,3,3a,4,5,7a-hexahidro- CH, verdes, frescas vy
isobenzofurano; H,C terrosas con fondo
1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a- o herbaceo y de hojas
hexahidro-isobenzofurano; de tomate, combinado
1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a- CH, ademas con notas
hexahidro-isobenzofurano CH, | frutales y acuosas.

y 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano Y
(Férmulas 11-V) H,C
CH,
CH,
(0]
H,C
CH,
CH,
H.C
¢}
1,1-Dietil-4-metil-1,3,3a,4 o} CH, Notas de madera y 7.5 7
6,7,7a-hexahidro- CH, terrosas con
isobenzofurano y 1,1-dietil-7- caracteres de galbano,
metil-1,3,3a,4,5 o} 7,7a- ciprés y eucalipto.

. ) (0]
hexahidro-isobenzofurano
(Formulas V1y VII)

CH,
CH,
CH,
(0]
CH,
CH,
CH, CH,
(0]
CH,
CH, CH,
(0]
1,1-Dietil-5 6 6-metil-octahidro- CH, Notas herbéaceas, 6 6
isobenzofurano CH; | verdes y de madera
(Formulas VIl y 1X) con tono inferior
o) terroso.
H.C

w

O
T

T

[
O

O ; 3

(@

mI
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1,1-Dietil-4,6-dimetil-1,3,3a,4 6
6,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano y 1,1-dietil-5,7-
dimetil-1,3,3a,45 o6 7,7a-
hexahidro-isobenzofurano
(Formulas X'y XI)

CH
CH

H,C

) ; N

®)
T

w

(@)
T

H,C

o ; %)
O
wI

Notas de madera y
especias con calidad
de tipo cuero, débil con
poca complejidad

CH3
CH,
CH, CH,
O
H,C
CH,
CH, CH,
O
H,C
1,1-Dietil-3a,5-dimetil-1,3,3a,4 CH Notas de madera,
o} 6,7,7a-hexahidro- CH florales, frutales vy

isobenzofurano y 1,1-dietil-
3a,6-dimetil-1,3,3a,4,5 6 7,7a-
hexahidro-isobenzofurano
(Formulas Xl 'y XIII)

o ; 5

%
O
I

H,C

ov
I

O; o
(@]
wI

%
O
I

o

H,C

O
I

T
(%)
O] é [N
(@}
wI

@]
I
o5

O
I

T
(%)
O] é [N
(@}
wI

CH

especias débiles con
fondo herbaceo.
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1,1,5-Trimetil-1,3,3a,4 o} H.C Notas de madera pero 5
6,7,7a-hexahidro- CH3 de tipo champifion y de
isobenzofurano y 1,1,6-trimetil- 0 moho con caracteres
1,3,3a,4,5 6 7,7a-hexahidro- terrosos y herbaceos.
isobenzofurano H,C
(Férmulas XIV y XV) H,C
CH,
O
H,C
H,C
H,C CH,
0]
H,C
H.C CH,
0]
1,1,4-Trimetil-1,3,3a,4 o} H,C Notas frescas, 75
6,7,7a-hexahidro- CH3 terrosas, de alcanfor y
isobenzofurano o) de pino con caracteres
(Formula XVI) de tipo disolvente
“queroseno” y de tipo
CH, champifion
H,C
CH,
O
CH,
1,1,5,7-Tetrametil-1,3,3a,4,5 6 CH, CH, Notas frescas, 8
7,7a-hexahidro- CH herbaceas y verdes
isobenzofurano ® | con caracter de
(Férmula XVII) 0 galbano.
H,C
CH;, cH,
CH,
(@)
H,C
1,1,3a,4,6-Pentametil-1,3,3a,4 H,C Notas de madera, 6
e} 6,7,7a-hexahidro- | H,C CH; | frescas y herbaceas
isobenzofurano o) con fondo de tipo
(Formula XVIII) mentol.
CH
CH, *
H,.C
H,C

w
Q
T

O
(@]
T
w

O
I
o3
W
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5-Metil-1,1-dipropil-1,3,3a,4 6 H, Nota frutal pero muy
6,7,7a-hexahidro- débil con caracter
isobenzofurano y 6-metil-1,1- CH, | agrio.
dipropil-1,3,3a,45 ¢ 7,7a- 0
hexahidro-isobenzofurano H,C
(Férmulas XIX y XX) CH,
CH
O 3
H,C
H3
H,C cH,
o}
CH,
Hsc\CE</;\,CH3
o}
3,3-Dietil-4-oxa- CH Caracter de alcanfor
triciclo[5.2.1.0*2,6*]-decano con tonos inferiores
(Formula XXI) terrosos y animales.

Notas herbaceas, de
pino y de moho pero
débiles.

1-Etil-3a,4,6-trimetil-1,3,3a,4 6
6,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano y 1-etil-5,7,7a-
trimetil-1,3,3a,45 o6 7,7a-
hexahidro-isobenzofurano
(Formulas XXII'y XXIII)

CH,
H,C
o
H,C”  CH,
CH,
H,C
o
AN \/
H,C”  CH,
CH,
H,C-_ CH,
H.,C
CH,
H,C CH,
0
H.C

Notas de madera, de
alcanfor pero sucias
con aspecto de pino y
ligeramente animal.

Entre los compuestos descritos anteriormente (es decir, férmulas 11-XXIIl), no pudieron establecerse relaciones de
estructura y actividad de fragancia. Sin embargo, la mezcla de las formulas 1I-V presentaba olores particularmente
deseables, fuertes y complejos, superiores a todos los otros analogos. Se encontré6 que tales propiedades

ventajosas eran inesperadas e impredecibles.

Los compuestos de férmulas VI a XXIIl deben considerarse como ejemplos que son utiles para comprender la

invencioén, pero no son por si mismos realizaciones de la invencion.
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REIVINDICACIONES

Compuesto de formula:

CH,
CH,

7
6 .-°

f 1

R— 02

57,

4 3

en la que las lineas discontinuas representan un enlace sencillo o un doble enlace y sélo esta presente un
doble enlace; y

en la que R representa -CHjs en la posicion 5 6 6.

Compuesto segun la reivindicacion 1, en el que el compuesto se selecciona del grupo que consiste en 1,1-
dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano; y una mezcla de los mismos.

Compuesto segun la reivindicacion 2, en el que el compuesto es 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-
isobenzofurano o es 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano.

Compuesto segun la reivindicacion 2, en el que el compuesto es una mezcla de 1,1-dietil-5-metil-
1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano y 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano.

Compuesto segun la reivindicacion 2, en el que el compuesto es una mezcla de 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano, 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano, 1,1-
dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano y 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano.

Formulacion de fragancia que contiene una cantidad olfatoria aceptable de un compuesto de férmula:

CH,
CH,

7
6 .-°

f 1

R— 02

57,

4 3

en la que las lineas discontinuas representan un enlace sencillo o un doble enlace y sélo esta presente un
doble enlace; y

en la que R representa -CHjs en la posicion 5 6 6.

Formulacion de fragancia segun la reivindicaciéon 6, en la que el compuesto se selecciona del grupo que
consiste en: 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; y una mezcla de los mismos.

Formulacion de fragancia segun la reivindicacion 6, en la que el compuesto es una mezcla de 1,1-dietil-6-
metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano, 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano,
1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano y 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano.

Formulaciéon de fragancia segun una cualquiera de las reivindicaciones 6 a 8, en la que la cantidad olfatoria
aceptable es de desde aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 50 por ciento en peso de la
formulacion de fragancia, o desde aproximadamente el 0,1 hasta aproximadamente el 25 por ciento en
peso de la formulaciéon de fragancia o desde aproximadamente el 0,5 hasta aproximadamente el 10 por
ciento en peso de la formulacién de fragancia.

Método de mejora, potenciacion o modificacion de una formulacion de fragancia a través de la adicion de
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una cantidad olfatoria aceptable de un compuesto de férmula:

3
CH,
7
6 .-°
f 1
R— 02
57,
4 3

en la que las lineas discontinuas representan un enlace sencillo o un doble enlace y sélo esta presente un
doble enlace; y

en la que R representa -CHjs en la posicion 5 6 6.

Método segun la reivindicacion 10, en el que el compuesto se selecciona del grupo que consiste en 1,1-
dietil-6-metil-1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano; 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano; 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-
hexahidro-isobenzofurano; y una mezcla de los mismos.

Método segun la reivindicaciéon 10, en el que el compuesto es una mezcla de 1,1-dietil-6-metil-
1,3,3a,4,5,7a-hexahidro-isobenzofurano, 1,1-dietil-5-metil-1,3,3a,6,7,7a-hexahidro-isobenzofurano, 1,1-
dietil-5-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-isobenzofurano y 1,1-dietil-6-metil-1,3,3a,4,7,7a-hexahidro-
isobenzofurano.

Producto de fragancia que contiene una cantidad olfatoria aceptable del compuesto segin una cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 5.

Producto de fragancia segun la reivindicacion 13, en el que el producto de fragancia se selecciona del
grupo que consiste en un perfume, una colonia, agua de colonia, un producto cosmético, un producto para
el cuidado personal, un producto para el cuidado de materiales textiles, un producto de limpieza y un
ambientador.

Producto de fragancia segun la reivindicacion 14, en el que el producto de limpieza se selecciona del grupo
que consiste en un detergente, una composicion para el lavado de la vajilla, un compuesto de lavado y un
limpiacristales.
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