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PATENTE
DE
INVENCIOY

por "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 2-N-PENTIL-3-
—(2~OXOPROPIL)-1-~CICLOPENTANONA" & favor de la firma fran-
coss SOCIETE ANONYME DES EZARLISSEMENTS ROURE-BERTRAND FILS
& JUSTIN IUPONT, residente. em 17 Bis rue Legendre, Paris;

(Francia).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencidn se refiere a un procedimiento pa-
ra la produc?idn de la 2~n-pentil~3-(2-o0xopropil)-l-ci-
clopentanona, substaricia conocida, y asimismo formula-
ciones de perfume que contienen la citade substancila.

_ Ahora se ha encontrado que ls 2-n-pentil-3-(2-
oxopropil)~l-ciclopentanona es una substancia odorifers
valiOSa; que posee un aroma similar a la magnolia, par-~
ticularmente fragante.

Segin 1a presente invencidn, se prevé un proce-

dimiento para la produccién de 2-n~pentile3~(2-oxopro-



pil)~l-ciclopentanona, que comprende hidrolizar y des—

carboxilar un compuesto de la férmula
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donde R representa un grupo de hidrocarbilo,
con agua; bajo presidn y en un medio inicialmente neu-
tro en forma substancial,

10, Pueden obtenerse sstereoisbmeros puros a partir
de mezclas de isbmeros por métodos convencionales de
separacidn.

Ta hidrdlisis y la descarboxilacidn se realiza
oonveniehtemente 8 una temperatura de 1202 a 3009; pre-

15 ferentemente de 1402 a 2502,

Ia reaccidn se efectia convenientemente utilizan-
do el mismo peso de agua que de 2-n-pentil=-3-(2-o0xopro-
pil)=l-ciclopentanona. L& reacciln se efectiia normel=-
mente en una autoclave del cual se purga primeramente el

20, aire,

Ta hidrdlisis y la descarboxilacidn bajo condi-
ciones de neutralidad da e} producto deseado en un buen
rendimiento, en oposicion a la hidrdlisis efectueda en
medios dcido y alealino, que da productos derivados de

25; une reaccidn de condensacidn intramolecular.

La substancia de partida de la férmula
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donde R representa un grupo de hidrocarbilo,
puede prepararse al condensar 2-n-pentil-l-ciclopent-2-

en-l-ona con cetodster de la férmula

O2R
CH2"'CO"CI’I3

II

Las condiclones reacclonales para esta etapa son
las de la condensacibn en Michael convencional. El gru~
po R es convenientemente un grupo de alquilo y de pre~
ferencia un grupo de alquilo inferior que tiene de 1 a
5 dtomos de carbono; por ejemplo; metilo o ebtilo. Ia
2-n-pentil-3~(2~oxopropil)-1l~ciclopentanona y sus este-
reoisdmeros tienen un olor muy fusrte de magnolia que
muegtre las propiedades remarcsbles a la vez de fijar
y de aumentar los olores florales. Asi; ol compuesto
puede utilizarse para le preparacién de perfumes asi
como también para la preparacidn de productos perfuma-
dos, por ejemplo de detergentes sblidos y 1iquidos, agen-
tes de lavado sintéticos, aerosoles 0 productos cosmé-
ticos de cualquier clases Las composiciones odorantes
de esta invencidn pueden contener convenientemente de
1 a 204 en peso, de preferencia, de 5 a 104 en peso,
de 2~n-pentil-3-(2~oxopropil)~l-ciclopentanone.

BEgta inveneidn se ilustrard shorae con referencia
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Ejemplo 1
a) Se introdujo wn litro de etanol absoluto en un
matraz de 4 1litros. Se le adicionaron 23 g de sodio,
Se adicionaron 650 g de acetoacetato de etilo a la solu-
cibn resultante de etilato de sodio; luego se adiciona-
ron a gotas por una hora 456 g de 2-n-pentil-ciclopent-—
~2-en-l-ona, Ta solucidn agi obtenida se calentd por un
perioéq de dos horas hasta la temperatura de reflujo
(872C), se mantuvo a esta temperatura por tres horas,
luego se dejd enfriar y se mantuvo en reposo a la tem~
peratura ambiente por 16 horas. E1 producto resultan-
te se neutralizd con 65 g de dcido aoetlco y subsiguien-
‘temente se vertid con 3.300 cec de una solucidn acuosa-al
10% de cloruro de sodio, Seguidamente se separé por )
decantacidn la capa acuosa y se extrajo tres veces con
la ayuda de 300 cc de tolueno. IL0s extractos de tolueno
se lavaron hasts neutralidad, el tolueno ge elimino por
destilacién y el resto se destild fraccionalmente. A4si
se obtuvieron 513 g de 2-nrpent11-3-(1—carboetoxi-2—oxo—
propil)=ciclopentanona. ‘%end¢miento = 60%,

b) Se mezclaron 513 g de 2-n-pentil-3-(1-carbe-
$oxi~2-0x0propil)~l-ciclopentanona en un autoclave con
un peso igual de agua. Luego el autoclave se purgd del
aire que COntenig, se cerré y se calentd hasta una tem-
peratura de 140-1502 C por 2 horas. Tras enfrisdo, ex~
traccién, lavado y destilacién, se obtuvieron 332 g de
g,n_?ent11-3-(2-oxoprop11)~1-ciclopentgnona (rendimiento

= 90,6 %) con nzg = 1,432 3 dio = 0,961,
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Zjemplo 2

a) Se introdujeron 750 cc de metanol absoluto en
un matraz de 2 litros. Se le adicionaron 17;3 g de g0~
dio, Luego se adicionaron 580 g de acetoacetato de me-
tilo y 456 g de 2-pentil-ciclopent-2-en~1l-ona y la mez-
cla se dejé reposar por 48 horas a la temperaturs ambien—
te. El1 producto reaccional se neutralizé con 45 g de
deido acético y luego se vertié en 3 1litros de una solu-
cidn acuosa al 10% de cloruro de sodio. Bl producto se
elabord luego como se ha desorito en el ejemplo 1 (a).
Asi se obtuvieron 567 g (rendimiento 70%) de 2-n-~pentil-
(1~carbomef9xi—270xopr0pi1)-1-cic10pentanona, qus presen-
t6: 03 = 1,4702, a°9 = 1,0545,

b) Se hidrolizaron 567 g de 2-n-pentil-(1l-carbome-
toxi-2—oxopr6pil)—1—eiclopentanona utilizando un peso
igual de agua segin el método descrito en el ejemplo 1
(b). So obtuvieron 391 g de 2-n-pentil=3~(2-0xopropil)-—
~1l~-ciclopentanona (rendimiento total = 80% basado en
la cantidad de 2-n-pentil-ciclopeni-2-en-l-ona consumi-
da) que tiene las constantes fisicas mogtradas en el
ejemplo 1 (D),

Ejemplo 3
Se preparé una composicién de perfumeria conte-

niendo 2-n-pentil-3-(2~-oxopropil)-l~ciclopentanona, como

sigue:
Agente de cascara de bergemoba extra 60
Acetato de bencilo 140
Alcohol feniletilico 150

Jazmin absoluto 50
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Aldehidometilnonilacético C.12, 106 en
ftalato de etilo (F.E.)

Aldehido C,11 10% en F.E.
Hidroxidihidroecitronelal

Alfa-ionona

Aceite de geranio de Africa

Giveto absoluto 10 % en F.E.

Jacinto absoluto

Aceite de Vetiver Bourbon
Ciclopentadecanolida

Haba de Tonka absoluto

Bsencia de Rosas de Oriente

Cetona de almizcle

Aldehido alfa-amileindmico
2-n-pentil-3-(2-0xo~-propil)-l-~ciclopentanona

Ejemplo 4

Composicién de perfumeria

Esencia de Bergamota

Esencia de limdn

Esencia de lavanda

Esencia de gdlbano al 10% en F.E,
Aceite de patchuli
Ylang-Ylang extra i
Hidroxidihidrocitronelal
Rosa de Mayo absoluta

Jazmin absoluto

Aldehido C.11 al 10% en F.E.
Aldehido C,12 al 10 % en F.E,

60
20
140
20
60
10
10
35
20
20
15
30
30

80
1000

100
40
50

100
30
50

150
20
40
10
20
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Trimetilyndecanal al 10 % en F.E. 10
Alcohol feniletilico 50
Geraniol 60
Acetato de guayol 40
Musgo de encina absoluto 10
Kephalis 40
Ciclohexadecanolida 20
Cetona del almizcle 30
Cumaring 30

2-n-pentil-3~(2-0x0-propil)-l-ciclopentanona 100
et o o—y
1000

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaren nuevas y de propia invencidn las sigulentes
reivindicaciones con prioridad de la solicitud de

patente francesa n? T71,31578 del 1 de Septiembre de 1971.

1. Un procedimiento para la preparacién de 2-n-
pentil=3~-(2-oxopropil)-1-ciclopentanona, que comprende
hidrolizar y descarboxilar un compuesto de¢ la férmula

COOR
,,.._.......l-CH-CO—CHS
;

! I
\c

donde R represents un gfupo de hidrocarbilo,
bajo presidn con agua en un medio inicialmente neutro

en forma substancial.

2, Un procedimiento, segin la reivindicacién 1,



en el que la regccidn se efectla a una temperatura de
120 a 300903

3. Un procedimiento, segin la reivindicacién

1, en el que la reaccién se efectia o una temperatura de
5 140 g 2602C,

4, Un procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en el que R representa

un grupo de alquilo que tiene de 1 a 5 dtomos de carbono,

5. Un procedimiento segin cualquiera de las
10: reivindicaciones precedentes, en el que R reprasenta

un grupo de metilo o de etilo.

6., Un procedimiento, segin cualquiera de de las
reivindicacionss precedentes, en el que el material de
partida de la fdérmula I, donde R tiene la significacién

15, dada anteriormente, se prepara sl condensar 2-n-~pentil=
ciclopent—2-en~1~0ona con un cetodster de la férmula
i 1
GH2~CO—CH3

donde R tiene 1 significacién dade anteriormentes

20, Te Un procediniento para la preparacion de 2-n

pentil-3~(2~-oxopropil)~l~ciclopentanona.

Segin se describe y reivindica en la presente
memorie descriptiva que consta de ocho hojas foliadas y
escritas a miquina por una sola cara.
Madrid, a 31 de Agosto 1972
Pels JAIME |ISERK
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