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DESCRIPCION
3,3-Dietil-alquil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-enos novedosos y su uso en composiciones de perfume

Campo de la invencién

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

Antecedentes de la invencion

En la industria de las fragancias existe una necesidad continua de proporcionar nuevos productos quimicos para dar
a los perfumistas y otras personas la capacidad de crear nuevas fragancias para perfumes, colonias y productos de
cuidado personal. Los expertos en la técnica apreciaran como las pequefias diferencias en las estructuras quimicas
pueden dar lugar a diferencias importantes e inesperadas 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.

El documento WO 96/20185 se refiere a composiciones olorosas y divulga derivados furanicos flagrantes con di-
metilo en el anillo furanico, i-propilo en el anillo carbociclico C6 y sin dobles enlaces en el anillo carbociclico C6.

El documento EP 1652845 divulga derivados de lactona como fragancias que tienen una sustitucion ceténica en el
anillo furano.

El documento WO 2010/125100 se refiere a composiciones de aromas y fragancias que comprenden derivados de
2-0xaspiro[5,5]undec-8-eno.

Sumario de la invenciéon

La presente invencion proporciona productos quimicos novedosos 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 dirige a compuestos de 3,3-dietil-alquil-2-oxa-espiro[4,5]dec-7-eno
novedosos que muestran un efecto de fragancia inesperado, particularmente notas frutales, verdes y de madera, y
un procedimiento para mejorar, potenciar o modificar una formulacién de fragancia mediante la adicion de una

cantidad olfativamente aceptable de 3,3-dietil-alquil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-enos representados por la férmula |
expuesta a continuacion:

CH
R1 CH,

R2

Formula |
en la que R' y R? se seleccionan independientemente del grupo que consiste en hidrégeno y metilo.

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

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Es conocido para los expertos en la técnica que la féormula | como se ha definido anteriormente proporciona los
siguientes compuestos novedosos:
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CH, CH,
CH, CH, CH, CH,
© s
H,C
Formula I Formula I
CH, CH,
CH,§ CH,
© 0
H,C
Formula IV Formula V

Los expertos en la técnica reconoceran que:

la férmula Il representa 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno;
la férmula 1l representa 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno;

la férmula IV representa 3,3-dietil-8-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno, y
la formula V representa 3,3-dietil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno.

Los compuestos de la presente invencion se pueden preparar a partir de 3-metilen-dihidro-furan-2,5-diona
(disponible comercialmente). Las etapas de reaccion se pueden representar mediante el esquema que se muestra a
continuacion:
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CH,
H,C H C,HMgCl 5
H,C 0o —~ o —
Ro i R2 o)

@)
3-metilen-dihidro- alquil-2-oxa-espiro[4.5]dec- 3,3-dietil-alquil-2-oxa-
furan-2,5-diona 7-en-1,3-diona espirol4.51dec-7-en-1-ona
NaAIH,(OCH,CH,OCH,), /
CH, CH,
R1 CH, CH,SOH R1 CH,
-
@) OH
R2 R2 OH
3,3-dietil-alquil-2-oxa - 3-(1-hidroximetil-alquil-ciclohex -3-
espiro[4.5]dec-7-eno enilmetil)-pentan-3-ol

en el que R' y R? son como se definen anteriormente.

Los expertos en la técnica reconoceran que el alquil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno contenido en los compuestos de la
presente invencion da lugar a varios isdmeros posicionales cis-trans. En el presente documento se pretende que los
compuestos descritos en el presente documento incluyan mezclas de isdmeros de estos compuestos, asi como los
isdmeros 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 resoluciéon, denominada HPLC, y
especialmente la cromatografia en gel y la microextraccion en fase sélida, denominada SPME.

La complejidad de las notas olorosas se refiere a la presencia de olores multiples y/o mezclados, pero definidos mas
que a una sola nota o unas pocas notas facilmente identificables. También se asignan altos niveles de complejidad a
compuestos que poseen notas ambiguas y de alguna manera dificiles de definir debido a la contribucion directa de
las muchas combinaciones olfativas de los olores producidos. Se considera que los materiales de fragancia de alto
nivel de complejidad tienen una calidad inusual y alta.

El uso de los compuestos de la presente invencion son objetos de aplicacion generalizada en los 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 productos de limpieza, tales
como, pero sin limitacion, detergentes, materiales de lavavajillas, composiciones para fregar, limpiacristales y
similares. En estas preparaciones, los compuestos de la presente invencién 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 limitacién, frutos tales
como almendra, manzana, cereza, uva, pera, pifia, naranja, fresa, frambuesa; almizcle y esencias florales tales
como de tipo lavanda, de tipo rosa, de tipo lirio, de tipo clavel. Otras esencias agradables incluyen esencias de
hierbas aromaticas y bosques derivadas de pino, abeto y otros olores forestales. Las fragancias también se pueden
derivar de diversos aceites, tales como aceites esenciales, o de materiales vegetales tales como menta piperina,
hierbabuena y similares.

En la patente de EE. UU. N.° 4.534.891, se proporciona una lista de fragancias adecuadas. cuyo contenido se
incorpora por referencia como se expone en su totalidad. Otra fuente de fragancias adecuadas se encuentra en
Perfumes, Cosmetics and Soaps, segunda edicién, editado por W A. Poucher, 1959. Entre las fragancias
proporcionadas en este tratado se encuentran la acacia, mimosa, chipre, ciclamen, helecho, gardenia, espino,
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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 combinacidn con un compuesto aromatico
complementario. El término “compuesto aromatico complementario” como se usa en el presente documento se
define como un compuesto aromatico que se selecciona del grupo compuesto por 2-[(4-metilfenil)metilen]-heptanal
(Acalea), éster alilico del acido iso-amiloxiacético (glicolato de alil amilo), (3,3-dimetilciclohexil)etiletil propano-1,3-
dioato (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] exo-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 (Citronellol), acetato
de 3A,4,5,6,7,7 A-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 Damascone), 3-(4-etilfenil)-2,2-dimetil
propanonitrilo (Fleuranil), 2,2-dimetilpropionaldehido de 3-(O/P-etilfenilo) (Floralozone), 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), (Z)-3-hexenil-2-hidroxibenzoato (hexenilsalicilato, CIS-3), 4-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-
il)-3-buten-2-ona (lonona a), 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), ciclohexen-1-carboxaldehido de 3/4-(4-hidroxi-4-metilpentilo) (Lyral), 3-metil-
4-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-il)-3-buten-2-ona (Metil ionona y), 1-(2,6,6-trimetil-2-ciclohexen-1-il) pent-1-en-3-ona
(Metil ionona a Extra, metil ionona 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 (Ocimene), ortho-toliletanol (Peomosa), 3-metil-5-fenilpentanol
(Phenoxanol), ciclohex-3-en-1-carboxaldehido de 1-metil-4-(4-metil-3-pentenilo) (Precyclemone 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, 1-carboxaldehido de 2,4-dimetil-3-ciclohexeno(Triplal), decahidro-2,6,6,7,8,8-hexametil-2H-indeno[4,5-
Blfurano (Trisamber), acetato de 2-terc-butilciclohexilo (Verdox), acetato de 4-terc-butilciclohexilo (Vertenex),
acetilcedreno  (Vertofix), 1-carboxaldehido de 3,6/4,6-dimetilciclohex-3-eno(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 estan
mezclados de manera que los olores combinados de los componentes individuales producen una fragancia
agradable o deseada. La formulacién 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 como
se define anteriormente.

El término "producto de fragancia" significa un producto de consumo que agrega una fragancia o enmascara un mal
olor. Los productos de fragancia pueden incluir, por ejemplo, perfumes, colonias, el agua de tocador, productos para
el cuidado personal como jabones, geles de ducha y productos para el cuidado del cabello, productos para el
cuidado de tejidos, ambientadores, productos cosméticos y productos de limpieza como detergentes, composiciones
de lavavajillas, compuestos de fregado y limpiacristales. El producto de fragancia de la presente invencion es un
producto de consumo que comprende un compuesto de la presente invencion. El producto de fragancia de la
presente invencion puede contener un compuesto de la presente invencién y, ademas, un compuesto de fragancia
complementario como se define anteriormente.

Se entiende que el término "mejorar" en la expresion "mejorar, potenciar o modificar una formulaciéon de fragancia"
quiere decir llevar la formulacion de fragancia a un caracter mas deseable. Se entiende que el término "potenciar”
quiere decir hacer que la formulacién de fragancia sea de mayor eficacia o proporcionar a la formulacion de
fragancia un caracter mejorado. Se entiende que el término "modificar" quiere decir proporcionar a la formulacién de
fragancia un cambio en el caracter.

Se entiende que "cantidad olfativamente aceptable" quiere decir la cantidad de compuesto presente en las
composiciones de perfume en la que cada componente contribuira con sus particulares caracteristicas olfativas, pero
el efecto olfativo de la composicion del perfume sera la suma de los efectos de cada uno de los perfumes o
ingredientes de fragancia. Por tanto, los compuestos de la invencién se pueden usar para alterar las caracteristicas
aromaticas de la formulacion de perfume, modificando la reaccién olfativa a la que contribuyen otros ingredientes de
la composicion. La cantidad variara dependiendo de muchos factores, incluyendo otros ingredientes, sus cantidades
relativas y el efecto que se desea.

La cantidad de los compuestos de la presente invencion empleados en una formulacién de fragancia oscila desde
aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 50 por ciento en peso, preferentemente desde el 0,1 hasta
aproximadamente el 25 por ciento en peso y mas preferentemente desde aproximadamente el 0,5 hasta
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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 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 usa en una formulaciéon de fragancia, este ingrediente proporciona notas frutales, verdes y de madera
que hacen a la formulacion de fragancia mas deseable y evidente y afiade percepcion de valor. Todas las cualidades
de olor encontradas en este material ayudan a embellecer y potenciar el acorde acabado, mejorando el desempefio
de los demas materiales de la fragancia. El recuerdo frutal se encuentra en muchas fragancias actualmente porque
esta muy de moda, especialmente entre los consumidores mas jovenes.

Los siguientes se proporcionan como modos de realizacion especificos de la presente invencion. Otras
modificaciones de la presente invencioén resultaran facilmente evidentes para los expertos en la técnica. Se entiende
que dichas modificaciones estan dentro del alcance de la presente invencion. Los materiales quimicos usados en la
preparacion de los compuestos de la presente invencion estan disponibles comercialmente en Aldrich Chemical
Company. Como se usa en el presente documento, todos los porcentajes son porcentajes en peso a menos que se
indique lo contrario, ppm se entiende que quiere decir partes por millon, M se entiende que es molar, | se entiende
que es litro, ml se entiende que es mililitro y g se entiende que es gramo. Como se usa en los ejemplos, se entiende
que IFF significa International Flavors & Fragrances Inc., Nueva York, NY, EE. UU.

EJEMPLO |

0] CH, CH, 0]
P CH,
H,C H
H,C 0 — 0
o) H,C o)
3-metilen-dihidro- 6,8-dimetil-2-oxa-
furan-2,5-diona espiro[4.5]dec-7-en-1,3-diona

Preparacion de 6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-en-1,3-diona: Se cargaron 3-metilen-dihidro-furan-2,5-diona
(400 g) y 2-metil-penta-1,3-dieno (352 g) en un autoclave y se calentaron hasta aproximadamente 65 °C. La reaccion
fue exotérmica y la temperatura aumento rapidamente. Cuando la temperatura alcanzé aproximadamente 250 °C, la
reaccién se enfri6 a temperatura ambiente. La mezcla resultante se recristalizd después en isopropanol
(CH3CH(CH3)OH) para dar 6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-en-1,3-diona (692 g).

RMN de H (CDCl3, 400 MHz): 5,26 ppm (m, ~63 % de 1H), 5,12 ppm (~37 % de 1H), 2,80 ppm (s, 2H), 1,63-2,79
ppm (m, 5H), 1,70 ppm (s, 3H), 1,07 ppm (d, ~63 % de 3H, J = 6,85 Hz), 0,95 ppm (d, ~ 37 % de 3H, J = 7,15 Hz).

EJEMPLO Il
CH,
CH, O CH; CH,
C,HMgCl
2''5 9 O
0]
H.C
H,C 0 8 ©
6,8-dimetil-2-oxa- 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-
espiro[4.5]dec-7-en-1,3- espiro[4.5]dec-7-en-1-ona

diona

Preparacion de 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-en-1-ona: Se afnadié lentamente 6,8-dimetil-2-oxa-
espiro[4.5]dec-7-en-1,3-diona (preparada como se indica anteriormente en el EJEMPLO 1, 140 g) en una solucién de
cloruro de etilmagnesio (C2HsMgCl) en tetrahidrofurano (THF) (2 M, 1,53 |) mientras la temperatura se mantuvo por
debajo de los 25 °C. Después de completar la adicién, la reaccién se envejecidé a temperatura ambiente durante
aproximadamente una hora. La mezcla de reaccioén se vertié entonces en acido clorhidrico (HCI) (2 M) con hielo. Se
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le afiadio tolueno. Las fases organica y acuosa se agitaron en un embudo de decantacion y se separaron. La fase
acuosa se lavo ademas con tolueno. Las fases organicas se combinaron y lavaron con una solucion de carbonato de
sodio (NazCO3) hasta lograr un pH basico. La solucién resultante se destilé para dar 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-
espiro[4.5]dec-7-en-1-ona (170 g).

RMN de H (CDCl3, 400 MHz): 5,26 ppm (m, ~67 % de1H), 5,09 ppm (~33 % de 1H), 2,65 ppm (m, -33 % de 1H),
2,24 ppm (~67 % de 1H), 1,52-2,13 ppm (m, 7H), 1,93 ppm (d, 2H, J = 10,71 Hz), 1,68 ppm (s, ~67 % de 3H), 1,65
ppm (s, - 33 % de 3H), 1,07 ppm (d, ~67 % de 3H, J = 7,05 Hz), 0,89-0,96 ppm (m, 7H)

EJEMPLO il
CH, CH,
CH, CH;  NaAH,(OCH,CH,OCH,), ¢Hs CH,
0 - OH
H,C o) H,C OH
3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa- 3-(1-hidroximetil-6,8-dimetil-ciclohex-
espiro[4.5]dec-7-en-1-ona 3-enilmetil)-pentan-3-ol

Preparacion de 3-(1-hidroximetil-6,8-dimetil-ciclohex-3-enilmetil)-pentan-3-ol: Se cargd un matraz de fondo
redondo con el agente reductor Vitride® (una solucién de dihidruro de sodio y bis(2-metoxietoxi)aluminio
(NaAlH2(OCH,CH>OCHs3),) en tolueno) (65 %, 420 g) bajo una atmdsfera de nitrégeno y calentado a 85 °C. Se
afiadié 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-en-1-ona (preparada como se indica anteriormente en el
EJEMPLO I1) (295 g) gota a gota en atmdsfera de nitrégeno, mientras la temperatura se mantuvo aproximadamente
a 85 °C. Después se consumirse la 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-en-1-ona, la mezcla de reaccion se
envejecio a 85 °C durante una hora, se enfrié hasta temperatura ambiente y se inactivo la reaccion con isopropanol
(100 ml). Después se afiadié hidroxido de sodio (50 %, 500 ml). La mezcla resultante se calenté a 50 °C con
agitacion, se envejecidé a 50 °C durante una hora y se enfrid hasta temperatura ambiente. Las fases organica y
acuosa se agitaron en un embudo de decantacion y se separaron en un embudo de decantacion. La fase organica
se destilé6 después para extraer el disolvente tolueno para secar azotrépicamente la solucién para dar el producto
crudo 3-(1-hidroximetil-6,8-dimetil-ciclohex-3-enilmetil)-pentan-3-ol (295 g).

EJEMPLO IV
CH, CH,
CH, CH, CH,SO.H CH, CH,
—_—
OH 0O
H,C OH H,C
3-(1-hidroximetil-6,8-dimetil- ciclohex-3- 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-
enilmetil)-pentan-3-ol espiro[4.5]dec-7-eno

Preparacion de 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno (férmula Il): Se cargaron 3-(1-hidroximetil-6,8-
dimetil-ciclohex-3-enilmetil)-pentan-3-ol crudo (preparado como se indica anteriormente en el EJEMPLO |Il) (295 g),
tolueno (500 ml) y acido metanosulfonico (CH3SO3H) (3 g) en un matraz de reaccion de fondo redondo equipado con
una trampa de Bidwell-Sterling a temperatura ambiente. Después la mezcla de reaccion se calenté a reflujo, se
recogid el agua y se eliminé mediante la trampa de Bidwell-Sterling. Se enfrié la mezcla de reaccién hasta
temperatura ambiente y se transfirid6 a un embudo de decantacidon. Se separaron las fases organica y acuosa. La
fase organica se lavo con una solucion de Na,COs3 hasta lograr un pH basico. La fase organica ademas se destild
para dar 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno (237 g).
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RMN de 'H (500 MHz, CDCls): 5,24-5,28 ppm (m, 1H), 3,67 ppm (d, ~64 % de 1H, J = 9,10 Hz), 3,60 ppm (d, ~36
% de 1H, J = 8,85 Hz), 3,52 ppm (d, ~36 % de 1H, J = 8,85 Hz), 3,43 ppm (d, ~64 % de 1H, J = 9,10 Hz), 1,88-
2,09 ppm (m, 3H), 1,33-1,76 ppm (m, 11H), 0,96 ppm (d,~36 % de 3H, J = 7,00 Hz), 0,90 ppm (d, ~64 % de 3H,
J = 7,10 Hz), 0,85 ppm (t, 3H, J = 7,48 Hz), 0,84 ppm (t, 3H, J = 7,13 Hz).

El compuesto 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno se describi6 como de notas de madera, picantes,
verdes y herbales.

EJEMPLO V

Se preparo6 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno (féormula Ill) de manera similar a los EJEMPLOS I-1V a partir
de 3-metilen-dihidro-furan-2,5-diona y penta-1,3-dieno (CH,=CHCH=CHCHj).

RMN de H (500 MHz, CDCls): 5,58 ppm (m, 2H), 3,70 ppm (d, 1H, J = 9,14 Hz), 3,44 ppm (d, 1H, J = 9,14 Hz), 2,00-
2,10 ppm (m, 3H), 1,35-1,72 ppm (m, 8H), 0,94 ppm (d, 3H, J = 6,94 Hz), 0,85 ppm (t, 6H, J = 7,57 Hz)

El compuesto 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno se describi6 como de notas frutales, florales, frescas,
verdes, mentoladas, de madera y picantes.

EJEMPLO VI

El 3,3-dietil-8-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno (formula |V) se prepardé de manera similar a los EJEMPLOS I-IV a
partir de 3-metilen-dihidro-furan-2,5-diona y 2-metil-buta-1,3-dieno CH,=C(CH3)CH=CHy).

RMN de 'H (400 MHz, CDCls): 5,32 ppm (s, 1H), 3,54-3,56 ppm (m, 2H), 1,95-2,08 ppm (m, 4H), 1,63 ppm (s, 3H),
1,43-1,62 ppm (m, 8H), 0,82-0,87 ppm (m, 6H).

El compuesto 3,3-dietil-8-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno se describié como de notas verdes, a ruibarbo, de tallo,
de madera y aldehidicas.

EJEMPLO Vil

Se evaluaron las propiedades de fragancia de los compuestos mencionados anteriormente (es decir, las formulas II-
IV) usando (i) la potencia del olor de 0 a 10, donde 0 = ninguna, 1 = muy débil, 5 = moderada, 10 = muy fuerte; y (ii)
el nivel de complejidad, donde 0 = ninguno, 1 = muy bajo, 5 = moderado, 10 = muy alto. Las puntuaciones medias
fueron las siguientes

Nombre quimico Compuesto Perfil de olor Potencia | Complejidad
3,3-Dietil-6,8 -dimetil-2-oxa- CH madera, picante, 4 4
espiro[4.5]dec-7-eno 3 verde y herbal
(Formula I1) CH, CH,

0O

H,C
3,3-Dietil-6-metil-2-oxa- frutal, floral, 55 4
espiro[4.5]dec-7-eno CH3 fresco, verde,
mentolado, de
(Formula 111) CH, CH, madera y picante
O
3,3-Dietil-8 -metil-2-oxa- CH verde, ruibarbo, 6 6
espiro[4.5]dec-7-eno 3 tallo, madera y
CH aldehidico

(Férmula 1V) 3

@)

H,C
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REIVINDICACIONES
1. Un compuesto de la féormula:
CH,
R1 CH

R2

en la que R1 y R2 se seleccionan independientemente del grupo que consiste en hidrégeno y metilo.

2. El compuesto de la reivindicacion 1, en el que el compuesto se selecciona del grupo que consiste en 3,3-
dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno, 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno y 3,3-dietil-8-metil-2-oxa-
espiro[4.5]dec-7-eno.

3. Una formulacidon de fragancia que contiene una cantidad olfativamente aceptable de un compuesto de
acuerdo con la reivindicacion 1.

4. La formulacion de fragancia de la reivindicacion 3, en la que el compuesto se selecciona del grupo que
consiste en 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno, 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno y 3,3-dietil-
8-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno.

5. La formulacion de fragancia de la reivindicacion 3, en la que la cantidad olfativamente aceptable es desde
aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 50 por ciento en peso de la formulacién de fragancia.

6. La formulacion de fragancia de la reivindicacion 3, en la que la cantidad olfativamente aceptable es desde
aproximadamente el 0,5 hasta aproximadamente el 25 por ciento en peso de la formulacion de fragancia.

7. La formulacion de fragancia de la reivindicacion 3, en la que la cantidad olfativamente aceptable es desde
aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 10 por ciento en peso de la formulacién de fragancia.

8. Un procedimiento para mejorar, potenciar o modificar una formulacion de fragancia a través de la adicion de
una cantidad olfativamente aceptable de un compuesto de acuerdo con la reivindicacién 1.

9. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que el compuesto se selecciona del grupo que consiste en
3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno, 3,3-dietil-6-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno y 3,3-dietil-8-metil-2-
oxa-espiro[4.5]dec-7-eno.

10. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que la cantidad olfativamente aceptable es desde
aproximadamente el 0,005 hasta aproximadamente el 50 por ciento en peso de la formulacién de fragancia.

11. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que la cantidad olfativamente aceptable es desde
aproximadamente el 0,5 hasta aproximadamente el 25 por ciento en peso de la formulacion de fragancia,
opcionalmente desde aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 10 por ciento en peso de la formulacion de
fragancia.

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

13. El producto de fragancia de reivindicacion 12, en el que el compuesto de la reivindicacion 1 se selecciona
del grupo que consiste en 3,3-dietil-6,8-dimetil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno, 3,3-dietil-6-metil-

2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno y 3,3-dietil-8-metil-2-oxa-espiro[4.5]dec-7-eno.

14. El producto de fragancia de la reivindicacion 12, en el que el producto de fragancia se selecciona 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.

15. El producto de fragancia de la reivindicacion 14, en el que el producto de limpieza se selecciona del grupo
que consiste en un detergente, una composicion de lavavajillas, un compuesto para fregar y un limpiacristales.
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