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DESCRIPCION
Formulacion de aroma y fragancia (VI)

La presente invencion se refiere al uso de compuestos organicos especificos como material de aroma y fragancia.
Ademas, la invencion se refiere a nuevos compuestos organicos especificos, asi como a formulaciones de aromas y
fragancias que comprenden al menos uno de los compuestos organicos especificos.

En la industria de los aromas y las fragancias hay una constante necesidad y demanda de compuestos que
potencien, modifiquen, mejoren o de otro modo influyan de manera positiva en una nota de olor y proporcionen, por
lo tanto, a perfumistas u otras personas la capacidad de crear nuevas fragancias para perfumes, colonias, productos
para el cuidado personal, productos domésticos o cualquier otro producto, que comprenda materiales de aroma y
fragancia.

Sorprendentemente, se encontré que los compuestos de férmula (I) son muy utiles como material de aroma y
fragancia.

Por lo tanto, la presente invencion se refiere al uso de un compuesto de férmula (1):

CH,

CH,

en donde R’ significa - OH (hidroxi) u - O(CO)CHjs (acetiloxi; "OAc"), como material de aroma y fragancia.

Se prefiere el uso de al menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste en compuestos de las formulas
(la) y (Ib) asi como cualquier mezcla de los mismos:

CH CH

3 3

=~ CH, (la)
© HO

CH,
~ CH, (Ib)
3 AcO
CH,
como material de aroma y fragancia, segun lo cual se prefiere especialmente el uso del compuesto de formula (Ib).

Los compuestos de féormula (I) pueden usarse como tales o junto con otros compuestos de férmula (l) u otros
compuestos que sean conocidos como material de aroma y fragancia.

Esos otros compuestos que son conocidos como material de aroma y fragancia incluyen moléculas odorantes
conocidas seleccionadas de la extensa variedad de productos naturales y moléculas sintéticas disponibles en la
actualidad, tales como aceites esenciales, alcoholes, aldehidos y cetonas, éteres y acetales, ésteres y lactonas,
macrociclos y heterociclos y/o en mezcla con uno o mas ingredientes o excipientes usados convencionalmente junto
con odorantes en formulaciones de aromas y fragancias, por ejemplo, materiales portadores y otros agentes
auxiliares usados comunmente la técnica.

El material de aroma y fragancia de la presente invencién se usa en una formulaciéon de aroma y fragancia.
Esa formulacion de aroma y fragancia comprende otros ingredientes.

La formulacion de aroma y fragancia segun la presente invencion puede estar en cualquier forma. Normalmente esta
en forma sdlida, tipo gel o liquida (o una combinacién de las mismas). También puede estar en una forma
encapsulada (es decir, una formulacion liquida encapsulada por un material de matriz adecuado).

Por lo tanto, la presente invencion también se refiere a formulaciones de aroma y fragancia que comprenden:

(i) al menos un compuesto de formula (1):
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CH,

en donde R es -OH u -O(CO)CH, preferiblemente en donde R' es -O(CO)CHs.

Las formulaciones de aroma y fragancia preferidas comprenden al menos un compuesto seleccionado del grupo que
consiste en compuestos de formulas (Ia) y (Ib) asi como cualquier mezcla de los mismos.

CH, CH,
\ cH, (@)
H,C No
CH,
CH, CH,
CH, (Ib)
H,C AcO
CH

3

Cuando se usa un compuesto de formula (I) en una formulaciéon de aroma y fragancia, entonces la cantidad del
mismo esta en el intervalo de 0,0001 % - 10 % en peso (% en peso), referido al peso total de la formulacion de
aroma y fragancia. Se prefiere una cantidad en el intervalo de 0,01 % - 5 % en peso.

Por lo tanto, la presente invencion se refiere a formulaciones de aroma y fragancia liquidas que comprenden:

(i) 0,0001 % - 10 % en peso (preferiblemente 0,01 % - 5 % en peso), referido al peso total de la formulacién
de aroma y fragancia de al menos un compuesto de formula (1).

Las formulaciones de aroma y fragancia segun la presente invencién pueden comprender mas ingredientes (=
compuestos auxiliares), tales como cualquier compuesto para perfumar, disolventes, adyuvantes, espesantes,
agentes tensioactivos, pigmentos, extendedores, modificadores de la reologia, colorantes, antioxidantes, cargas y
similares.

Muchas formulaciones de aroma y fragancia estan en una forma liquida (como un perfume, colonia, etcétera). Por lo
tanto, para dicha formulacion liquida hay un disolvente (diluyente). Esos diluyentes comunes son, por ejemplo,
dipropilenglicol, miristato de isopropilo, citrato de trietilo y alcoholes (tales como etanol).

Mas ejemplos de perfumeria fina son: agua de perfume, eau de toilette, agua de colonia y locién de colonia. Los
productos de perfumeria fina se basan comunmente en una disolucién alcohdlica como diluyente. Sin embargo, los
productos de perfumeria fina que usan un aceite o cera como diluyente también estan incluidos en el alcance de la
presente invencion. Los compuestos pueden emplearse en cantidades ampliamente variables, dependiendo de la
aplicacién especifica y de la naturaleza y la cantidad de otros ingredientes odorantes.

Cuando se usa en un perfume (fino), la cantidad esta normalmente entre 0,01 % y 10 % en peso, basado en el peso
total del perfume (fino).

Sin embargo, estos valores e intervalos se proporcionan sélo como ejemplo, puesto que el perfumista
experimentado también puede conseguir efectos o puede crear nuevos acordes con concentraciones inferiores o
superiores.

Ademas, la presente invencion se refiere a formulaciones de aroma y fragancia liquidas que comprenden:

(i) al menos un compuesto de formula (I) con las preferencias como se proporcioné anteriormente y

(ii) al menos un diluyente elegido del grupo que consiste en dipropilenglicol, miristato de isopropilo,
citrato de trietilo y alcoholes (tales como etanol) y opcionalmente

(iii) al menos un compuesto auxiliar seleccionado del grupo que consiste en compuestos para
perfumar, disolventes, adyuvantes, espesantes, agentes tensioactivos, pigmentos, extendedores,
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modificadores de la reologia, colorantes, antioxidantes y cargas.
Ademas, la presente invencion se refiere a formulaciones de aroma y fragancia sélidas que comprenden:
(i) al menos un compuesto de férmula (1) con las preferencias proporcionadas anteriormente y

(ii) al menos un compuesto auxiliar seleccionado del grupo que consiste en compuestos para perfumar,
disolventes, adyuvantes, espesantes, agentes tensioactivos, pigmentos, extendedores, modificadores de la
reologia, colorantes, antioxidantes y cargas.

Los compuestos de formula (l) con las preferencias proporcionadas anteriormente pueden usarse en una amplia
variedad de formulaciones de aroma y fragancia, por ejemplo, en cualquier campo de perfume fina y funcional, tales
como perfumes, productos para el cuidado ambiental, productos domésticos, productos de lavanderia, productos
para el cuidado corporal y productos cosméticos.

Los compuestos como se describieron anteriormente pueden emplearse en una formulacion de aroma y fragancia
simplemente mezclando directamente al menos un compuesto de férmula (l) con las preferencias proporcionadas
anteriormente, su mezcla, o una composicion de fragancia con los otros ingredientes usados en el producto final o
pueden ser atrapados, en una etapa mas temprana, con un material de inclusion, por ejemplo, polimeros, capsulas,
microcapsulas y nanocapsulas, liposomas, formadores de pelicula, absorbentes tales como carbon o zeolitas,
oligosacaridos ciclicos y sus mezclas, o pueden unirse mediante enlaces quimicos a sustratos, que se adaptan para
que liberen la molécula de fragancia con la aplicacién de un estimulo externo tal como la luz, enzima, o similar, y se
mezclen después con los otros ingredientes usados en el producto final.

Asi, la invencion proporciona adicionalmente un método para la fabricacion de una formulacién de aroma vy
fragancia, que comprende la incorporacién de un compuesto de férmula (I) con las preferencias proporcionadas
anteriormente, como un ingrediente de la fragancia, mezclando directamente el compuesto con los otros
ingredientes usados en el producto final o mezclando una composicion de la fragancia que comprende un
compuesto de férmula (I) con las preferencias proporcionadas anteriormente, que puede mezclarse después con los
otros ingredientes usados en el producto final, usando técnicas y métodos convencionales.

Por la adiciéon de una cantidad olfativa aceptable de un compuesto de la presente invencién, como se describiod
anteriormente, o una mezcla del mismo, las notas de olor de una base de producto del consumidor mejoraran, se
potenciaran o se modificaran. Asi, la invencion ademas proporciona un método para mejorar, potenciar o modificar
una base de producto del consumidor (= producto final) mediante la adicion a la misma de una cantidad olfativa
aceptable de un compuesto de formula (I) con las preferencias proporcionadas anteriormente o una mezcla de la
misma.

En el contexto de la presente invencién se debe entender la cantidad olfativa total como la cantidad de al menos un
compuesto de formula (I) con las preferencias proporcionadas anteriormente en una formulacion de aroma y
fragancia, contribuira a sus caracteristicas olfativas particulares, pero el efecto olfativo de la formulacion de aroma y
fragancia sera la suma de los efectos de cada uno de los perfumes o ingredientes de la fragancia. Asi, los
compuestos de la invencion pueden usarse para modificar las caracteristicas de aroma de la formulacion de aroma y
fragancia o por modificacion de la reaccion olfativa aportada por otro ingrediente en la composiciéon. La cantidad
variara dependiendo de muchos factores incluyendo otros ingredientes, sus cantidades relativas y el efecto que se
desee.

Como se usa en la presente memoria, “producto del consumidor (= producto final)” significa una composicion para
uso como producto del consumidor para satisfacer acciones especificas, tales como limpieza, suavizado y cuidado o
similar. Los ejemplos de esos productos incluyen perfumeria fina, por ejemplo, perfume y eau de toilette; productos
para el cuidado de tejidos, productos domésticos y productos para el cuidado personal tales como detergentes para
el lavado de la ropa, acondicionador, composicién para limpieza personal, detergente para lavavajillas, limpiador de
superficies, productos de lavanderia, por ejemplo, suavizante, lejia, detergente; productos para el cuidado personal,
por ejemplo, champu, gel de ducha; productos para el cuidado ambiental y productos cosméticos, por ejemplo,
desodorante, crema evanescente. Esta lista de productos se proporciona como ilustracion y no debe considerarse
en ningun modo limitante.

Los compuestos de férmula (I) pueden prepararse usando métodos conocidos para el experto en la materia de la
sintesis organica.

Ademas, la presente invencion se refiere al siguiente compuesto de férmula (Ib), que es un nuevo compuesto:
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CH, CH,

N ch, ()
H,C AcO
CH,

Como se indicé anteriormente este compuesto se produce (se fabrica, se sintetiza) usando reacciones quimicas
conocidas.

Un procedimiento preferido para la fabricaciéon de compuesto (Ib) parte de 5,6-dimetil-5-hepten-2-ona que se etinila a
3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol que se acila después a acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo. La hidrogenacion
posterior del triple enlace C=C al enlace C-C saturado en presencia de un catalizador Lindlar conduce después al
compuesto de formula (Ib). Este procedimiento es también parte de la presente invencion.

La invencion se ilustrara ahora ademas en los siguientes ejemplos no limitantes.
Ejemplos

Todos los compuestos fueron evaluados por un grupo de cuatro personas en cuanto a su intensidad, por el que se
uso un intervalo de 1 a 10 (1 = intensidad muy baja; 10 = intensidad muy alta). Ademas, estas cuatro personas
también describieron el olor de los compuestos. La tenencia fue evaluada por una persona al cabo de 3, 6, 8, 24, 48,
72 y 96 horas. Para esas evaluaciones se sumergio un trozo de papel en cada compuesto liquido solo como tal.

Ejemplo 1: Fabricacion y propiedades olfativas del compuesto de formula la
El 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol puede prepararse por etinilacion de 5,6-dimetil-5-hepten-2 -ona.
a) Fabricacion del compuesto de férmula (la) por hidrogenacion de 3,6,7-trimetil-6-octen-1 -in-3-ol

Se pusieron 383,0 g de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol y 0,3 g de catalizador Lindlar (5 % de Pd + 3,5 % de Pb sobre
CaCOs3) en un autoclave y se calentaron en nitrégeno a una temperatura de 45 °C. Se cambio el nitrégeno por
hidrégeno (H;) y se puso la mezcla de reaccion a una presion absoluta de 0,2 MPa (2 bar). Una vez que se hubo
consumido la cantidad calculada de hidrégeno se filtr6 la mezcla de reaccion y se destilo (200 Pa (2 mbar), 115 °C)
para obtener 3,6,7-trimetil-6-octen-3-ol (= compuesto de formula (la)).

b) Descripcién del olor: planta; lupulo; madera; puerro/ajo cimarrdn; interior de guantes de goma; dulzén; agrio.
Intensidad: 5.
Tenencia: 8-24 horas.

Ejemplo 2: Fabricacion y propiedades olfativas del compuesto de formula Ib

Puede prepararse 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol por etinilacion de 5,6-dimetil-5-hepten-2 -ona.

a) Fabricacion de acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo por acilacion de 3,6,7-trimetil-6-octen-1 -in-3-ol

Se mezclaron 650,0 g de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol y 0,63 g de acido p-tolueno sulfénico en agua y se

calentaron hasta una temperatura de 40 °C. Se afadieron 479,3 g de anhidrido de acido acético en 2 horas.

Después de cerca de 20 horas se dejo enfriar la mezcla de reaccion y se destild para obtener acetato de 3,6,7-
trimetil-6-octen-1-in-3-ilo.

b) Fabricacion del compuesto de férmula (Ib) por hidrogenacion de acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo

Se pusieron 409,0 g de acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo y 20,0 g de catalizador Lindlar (5% de Pd + 3,5%
de Pb sobre CaCOs3) en un autoclave y se calentaron en nitrdgeno a una temperatura de 45 °C. Se cambi6 el
nitrégeno por hidrégeno (Hz) y se puso la mezcla de reaccion a una presion absoluta de 0,2 MPa (2 bar). Una vez se
hubo consumido la cantidad calculada de hidrégeno se filtré la mezcla de reaccién y se destildé (200 Pa (2 mbar),
130°C) para obtener acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-3-ilo (= compuesto de formula (Ib)).

c) Descripcion del olor: balsamico; cremoso; madera seca almacenada; hojas secas.
Intensidad: 4.

Tenencia: 6-8 horas.
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REIVINDICACIONES

1. Uso de un compuesto de férmula (1):

CH,

en donde
R' es -OH u -O(CO)CHj,
como material de aroma y fragancia.

2. Uso segun la reivindicacién 1, en donde se usa un compuesto de férmula (la) o un compuesto de formula (Ib) o
cualquier mezcla de los mismos.

GH, CH,
N cH,  02)
HC HO
CH,
GH, CH,

“ cH, ()
H,C AcO
CH,

3. Una formulacion de aroma y fragancia que comprende:

(i) al menos un compuesto de férmula (1)

en donde R" es -OH 0 -O(CO)CHs.

4. Formulacién de aroma y fragancia segun la reivindicacion 3, que comprende 0,0001 % - 10 % en peso, referido al
peso total de la formulacién de aroma y fragancia, de al menos un compuesto de férmula ().

5. Formulacién de aroma y fragancia segun la reivindicacion 3 y 4, en donde la formulacion de aroma y fragancia es
solida, de tipo gel o liquida.

6. Formulacion de aroma y fragancia segun cualquiera de las reivindicaciones 3 - 5, en donde la formulacion de
aroma y fragancia es un perfume, producto para el cuidado ambiental, producto doméstico, producto para
lavanderia, producto para el cuidado personal o producto cosmético.

7. Un método para mejorar, potenciar o modificar una formulacién de aroma y fragancia mediante la adicion a la
misma de una cantidad olfativamente aceptable de al menos un compuesto de férmula (1)
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en donde R' es -OH u -O(CO)CHs.

8. Un compuesto de férmula (Ib)

CH, CH,
\ cH, ()
H,C AcO
CH,
9. Un procedimiento para la fabricacién de compuesto (Ib) que comprende las etapas de:
i) etinilar 5,6-dimetil-5-hepten-2-ona a 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol;
ii) acilar 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ol a acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo;

iii) hidrogenar el triple enlace C=C acetato de 3,6,7-trimetil-6-octen-1-in-3-ilo al enlace C-C saturado en
presencia de un catalizador Lindlar conduciendo al compuesto de formula (Ib)
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