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pare solicitar PATENTE DE INVENCION por VEINTE afios

e nombre de GENERAL FOODS CORPORATION y FIRMENICH S.A.

entidades norteasmericans y suizaVrespectivamente

establecidas en 250 North Street, White Plains, Nueva
York, Estados Unidos de América y 1, Route
de 1'Aire, CH-1211 Ginebra 8, Suiza, res-

pectivamente,

por: "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN PROIUCTO COMESTI

BLE" (Clase Internacional A231)

8,10.73
C.M,H.
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De conformidad con le invencidn, se proporcio-
nan dienales novedoso ¥y productos comestibles que los con
tienen, como suministradores de gsabor, especificamente la
presente invencidn se refiere al 2,5,5-ﬁrimetil-hepta 2,6~
-dienal y a ciertos acetales del mismo encontrados Utiles
en el 4rea de la alteracidén del sabor ya sea por la mejo-
ra de las caracteristicas del sabor en una substancia, la
modificacidén del sabor o por el enmascaramiento parcisl o
completo del sabor. Aun mAs particularmente, la invencidn
se refiere a la incorporacién de compuestos de sabor a ma-
dera seleccionados del grupo que consiste de 2,5,5-trime-~
til-hepta-2,6-dienal, sus acetales y mezclas de los mis-
mos en el café, para reducir el sabor a caramelo, a 4cido
y avinagrado del café; modificar y mejorar las caracteris~
ticas de crudez, terrosidad y amantecado del café; y agre~
gar un sabor de café, regular, similar a la madera desea-
ble, al material alimenticio. Los compuestos empleados tie
nen aplicacién particular al café soluble y regular que
puede estar deficiente en cuanto al sabor similar a la me-
dera,

En el campo de la mejora del sabor, ha sido la
préctica general emplear composiciones y compuestos sinté-
ticos y naturalmente aislados para mejofar 0 enmascarar el
sabor de los materiales alimenticios. Generalmente, el aig

lemiento de sabores individualss no permite:. predecir los



10

15

20

25

6.10,73
C.M.H.

sabores equivalentes, ya que se ha encontrado que com=-
puestos que difieren grandemente en estructura producen
aproximadamente el mismo caracter de sabor, migntras

que compuestos de estructura similar frecuentemente di-
fieren apreciablemente en el gusto. Consecuentemente, la
identificacién de los componentes de sabor deseables rs
quiere de la sintesis y el ensayo de los candidatos in-
dividuales hasta que los compuestos son identificados co
mo teniendo los sabores deseables.

Por muchos afios, los técnolozos en el café has
investigado los compuestos que mejoran el sabor que pro
ducirian la caracteristica de sabor generalmente descri
ta por los expertos en café comé "similar a madera". Re
cienteumente, se ha identificado que tienen este carac~
ter un mimero de 2-noﬁenales y 2-nonenoles de sabor a
nadera, En el curso de la investigacién de estos com-
puestos, se han encontrado los compuestos empleados en
la composicidén y el procedimiento de esta invencién,

El propdésito general de esta invencidn es propor
cioﬁar compuestos y composiciones que contengan compues '
tos que mejorarén los materiales alimenticios de sabor a
café, impartiéndoles un sabor a café regular, caracte-

rizado por los expertos como "similar & madera',
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Lz mejora en el gabor se logra mediante la adi-
cién de una cantidad pequefia, pero efectiva de compuestos
de sabor similar a la madera, seleccionadps del grupo de
2,5,5=-trimetil-hepta-2,6-dienal y los acetales derivados
del mismo, a los materiales alimenticios a los que se les
va a suministrar ssbor. Los compuestos, individualmente o
en mezcla, producen un sabor a café cuando se agregan en
una cantidad pequefia, generalmente en partes por billdn, a
agua o materiales alimenticios.

El término Vcantidad suministradora de sabor", se
gin se utiliza en la presente, es una cantidad que es mayor
que aquella que da un sabor perceptible, pero menor que
aquella cantidad que afecta adversamente el sabor del pro-
ducto. E1 término también incluye, en relacién con los con
centrados, cantidades tales como son apropiadas a la dilu-
cién final y pretendida del concentrado, sun cuando el con
centrado mismo contenga una cantidad que excede de las can
tidades suministradoraes de sabor. |

Los compuestos empleados en esta invencidn son
2,5,5-trimetil-hepta~2,6-dienal y los acetales preparados
del mismo, los cuales cuando se agregan alimentos, parti-
cularmente café, prodﬁcen un sabor caracterizado por los
expertos de café, como similar a la madera. Estos compues-
tos de sabor similar a la madera se caracterizan por las

gsiguientes férmulas:
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CH CH 0-R
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En donde R es preferiblemente alquilo inferior,
particularmente metilo.

Por alguilo inferior, se quiere dar & entender
particularmente de 1 a 6 carbonos,

El 2,5,5-trimetil-hepta~2,6-~dienal puede prepa-
rarse oxidando 2,5,5-trimetil-hepta-2,6-dienal especialmen
te con dibdxido de selenio. Otros agentes de oxidacién son
conocidos por aquellos expertos en la técnica. E1 2,5,5-
-trimetil—hepta-Q,6~dieno se prepara haciendo reaccionar
l-cloro-3-metil-2-buteno con magnesio en éter, siguiendo
el método general de Henne y otros, J.A.C.S. 63, 3474 (1941),
El l-cloro~3-metil-2-butenc se prepare de conformidad con

el procedimiento general de Jones y Chorley, J.C.S. 832
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(1946). Alternativemente, el 2,5,5-trimetil-hepta-2,6-die
no de preparar mediante la reaccidén de Wurtz utilizando
magnesio y cloruro de fenilo (isopremo y 4cido clorhidri-
co) en &ter J, Am. Chem. Soc., 76, 5403 (1954),

Los compuestos de la férmula II se preparan me-.
diante la reaccidén usual para la preparacién de acetales
por ejemplo haciendo reaccionar el comﬁuesto seleccionado
de la férmula I, con un ortoformiato de trialquilo y al-
canol, y ﬁn catalizador dcido tal como cloruro de amonio,

Son representatives del compuesto con sabor si-
milar a la madera de esta invenciébn, el 2,5,5-~trimetil-
heptea~2,6~dieno dimetil acetal, el 2,5,5-trimetil~hepta=
~2,6-dienal y el 2,5,5-trimetil-hepta~2,6~dieno dietil ace
tal.

Los compuestos de las férmulas I y II son dtiles

pars mejorar el sabor del alimento. Mejoran los materiales

‘alimenticios con sabor a catéd, en donde se desea, pero se

encuentra deficiencia en, un sabor a café regular, gene-
ralmente caracterizado por los expertos en café como, “"si-
milar a madera" tal como en cafés regulares como el Ro-
bustas, café descafeinado, café soluble; y en los alinmen-
tos con sabor a café tales como merengues, bvebidas, pos-
tres y dulces. Un producto comestible es cualquier mate-~
rial alimenticio, bebidé, de uso bucal (v.gr. ﬁasta den-

tal) u otros productos destinados a ingerirse o a aplicar-
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se intermamente en la boca, También incluidos se encuen-
tran concentrados destinados a la preparacidén de tales na-
teriales, '

Los compuestos de las férmulas I y II, y las mez
clas de los mismos dan un sabor a café cuando se agregan
al agua o a los materiales alimenticios. Ademds, de impar-
tir al café un sabor regular similar al café que tiene una
caracter{stica similar a la madera fuerte, estos compues-
tos ejercen un efecto de equilibrio en otras caracteristi-
cas deseables tales como los sabores de crudez, terroso y
amantecado, mientras que enmascaran 1los sabores indeseables
de dcido, de vinagre y de caramelo. Los compuestos también
ejercen un efecto de mezclado en el sabor global de la mez
cla de café soluble. Los compuestos de las férmulas I y II
pueden agregarse a cualquier cafd, incluyendo café soluble,
café descafeinado, ya sea regular o soluble, y café regu~-
lar tostado y molido. Los compuestos de las férmulas I y II
pueden también incorporarse con otras fracciones de sabor
de café, tanto sintéticas como aquellas obtenidas de café,
¥y con estos sabores ejercen un efecto de equilibrio mien-
tras que se refuerza el sabor del café similar a la made-
ra.

Dependiendo del sabor deseado, los compuestos de
las férmulaes I y II, pueden incorporarse en el material ali

menticio ya sea sélos, combinados con otros ingredientes
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suministradores de sabor, o con portadores. En el suminis
tro de sabor del café soluble, los compuestos de sabor si-
milar a la medera pueden agregarse ya sea a café reguler
antes de la extracciln o al café filtrado antes del seca-
do, o pueden revestirse sobre o mezclarse con el café se-
co. Ya que se necesita Unicamente una cantidad pequefia del
sabor y los compuestos aromatizantes, se prefiere incorpo-
rarlos en un concentrado o portador comestible antes de la
adicién al café. E1 concentrado o portador puede ser liqui
do, jarabe o s6lido dependiendo de su empleo final, Por
ejemplo, los compuestos de las férmulas I y II pueden incor
porarse en etanol, propilenglicol; aceites tales como de
orujo de algodén, de café o de cacahuete,.u otros vehicu-
los comestibles para formar un concentrado para el alma-
cenamiento @e envase conveniente y agregarse a los mate-
riales alimenticios. Por ejemplo, el aceite que contiene
un compuesto de las férmulas I y II, o sus mezclas, pueden
revestirse sobre el café soluble para mejorar su sabor o,
alternativaments, puede incorporarse un aceite que contie-
ne el compuesto suministrador de sabor en extracto y secar
se. Los concentrados secos que contienen los compuestos de
las férmulas I y II, o mezclas de los mismos, pueden tam-
bién prepararse empleando composiciones formadoras de peli
cula tales como gomas como goma ardbiga, pectinas o al-

ginatos, productos de la desintegracién del almidbn, sis-
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temas de fusidn de dulces y otros sistemas diluyentes o de
estabilizacidn reconocidos en la téenica. Al formar cual-
quier concentrado, las proporciones de los compuestos de
las férmulas I y II en el mismo no son criticas, con la
condiclén de que se controle el nivel de suministro de sa-
bor para dar un sabor a café mejorado y una distribucién
uniforme del sabor a través de todo el material alimenti-
cio al que se le va a suminigtrar sabor.

Son suficientes cantidades pequefias de los con-
puestos de las férmulas I y IT pars producir una mejora del
sgbor de café en los materiales alimenticion. Por ejemplo,
en las bebidas de café regular o soluble, digamos de apro-
ximadamepte 1l a 1,5% de sblidos de café, los compuestos
pueden emplearse para producir un cambio en el aroma y el
sabor de la taza, pero es un cambio que no puede ser des-
crito como un sabor particular. Alternativamente, pueden
emplegrse proporciones suficientes que Se reconocerin como,
"similares a 1a madera". El nivel de sabor minimo para los

compuestos de egta invencidén es de aproximadamente 20 p.p.b.

con un evidente sabor similar a la madera a aproximadamen-

te 80 ppb. A 2 ppm, el sabor de los compuestos cambia y se
hace aromdtico y generalmente no deseable para el suminis-
tro de sabor del café. En la mayoria de los casos, ésto re

presentaria el limite superior de la cantidad suministra-

dora ds sabor que va a smplearse,



El impacto de sabor de los compuestos de las fér
mulas I y II y sus mezclas, se ajusta fécilmente variando
la concentracidén de los compuestos suministradores de sa-
bor empleados en el material alimenticio. Se espera que s
ré necesario el ajuste dependiendo de los materiales ali-
menticios particulares a los que se les suministre sabor.

Se utiliza una clasificacién de jurado inicial por aque-

" 1los ordinarismente expertos en la tdcnica para determi-
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nar el nivel de concentracién winimo y apropiado para el
material alimenticio particular en el cual se emplea el sg
bor.

Los compuestos de las férmulas I y II son parti-
cularmente dtiles paras el equilibrio del sabor natural del
café soluble secado por congelacién y secado por aspersién
de café descafeinado tanto soluﬁle como regular, y del ca-
fé regular de diversas mezclas o de variedades individua~
les particularments aquellos gue tienen un contenido de
Robusta elevado. Los compuestos suminigtradores de sabhor
se prefieren particularmente pard impartir un sabor simi-
lar a la madera a los cafés precedentes, deficienteé par-
cial o totalmente en ese sabor. Sin emwbargo, aun a niveles
inferiores al nivel minimo de sabor similar e la madera,
se nota un equilibrio de sabor por los catadores exéertor.
Ios compuestos suministradores de sabor de las férmulas I

y IT son también particularuente dtiles cuando se coubinan

- 10 =



con mejoradores o aromas de café naturales, generados en
el tallo, en donde se produce una mezcla o uniformizacidn
del sabor y aroma del café, y un cnmascaramiento de las
caracteristicas indeseables de acidez y de caramelo & me-
5 nudo asociadas con el café, Se nota una mejora similar pg
ra las mezclas de sabores y aromas de café sintéticos y
naturales, Ademds de la aplicacién de los compuestos de
lag férmulas I y II en los meteriales alimenticios, estos
agentes suministradores de sabor, pueden también emplear-
10 ge en substancias comestibles tales como productos farma-
céuticos, en donde se deses una caracteristica de café rg
gular con sabor similar a la madera.
Se ilustran ahora modalidades de la invencién,
por los siguientes ejemplos:
15 ' EJEMPLOS PREPARATORIOS
EJEMPIO I

Se calienta a 50¢C, una solucién de 2,5,5-tri-
' metil-hepta-2,6~dieno (68 g., 0,5 moles) en etanol (75 ml.).
Se agrega una solucién de diéxido de selenio (28 g., 0,25
20 moles) en etanol caliente (45 ml.) durante un periodo de
15 minutos en una atmésfera de nitrégeno. La mezela resul-
tante se calienta a reflujo durante 45 minutos, La solucién
se enfria y el selenio se separa mediante filtraciémn. E1
filtrado se concentra y se destila para dar una mezcla de

25 2,5,5~trimetil-hepta~2,6~dienal y su alcohol correspondien

8.10.73 .
C.I, H, -11 -
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te (el 2,5,5-trimetil-hepta-2,6~dienol, p.e. 942C/10 mm,).
La mezcla se redestila utilizando una columna de cuerda
impulsa husos para dar el 2,5,5-trimetil-hepta-2,6-dienal,
p.e. 702C,/13 mm,

Para obtener un rendimiento méximo del aldehido,
se trata la mezela de aldehido y alcohol con didxido de
mangeneso activado, para convertir el alcohol al aldehi-
do.

EJEMPIO IT

Se calientan & reflujo durante 3 horas bajo ar—
gbn, el 2,5,5—trimetil—hepta—2,6—diené1, (10,9 8.4 0,5 mo-
les), ortoformiato de trimetilo (10,6 &£., 0,1 moles), al-
cohol metilico (10 wl.), ¥ cloruro de amonio (0,5 8.).

Ia mezecla se enfria, se filtra, se diluye con agua y se ex
trae con étér. la capa etérea se lava con bicarbonato de
sodio al 5%, seguido por agua, y se seca sobre sulfato de
sodio, Ia solucidn etérea se concentra y se destila bajo
vacio, para dar 2,5,5-trimetil-hepta-2,6-dieno dimetil ace-
tal,

Cuando el alecohol metilico se substituye por e-
tanol, y el ortoformiato de trimetilo se substituye por
ortoformiato de trietilo, se obtiene el 2,5,5-trimetil-hep
ta-2,6~dieno dietil acetal.

EJEMPLO IIT

Se agité a temperatura ambiente en un bafio de

- 12 -
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ague fria, una mezcla de 0,02 moles (3,1 g.) de 2,5,5-tri-
metil-hepta~2,6-dienal, 0,02 moles de ortoformiato de trig
tilo y 0,46 ml. de alcohol etflico, liediante la edicidn

de 2 gotas de eterato de trfluoruro de boro, la tempera-
tura se elevd a aproximadamente 459, descendiendo casi in-
mediatamente a temperatura ambiente, en la cual la mezcla
se agité durante 17 horas. Se agregaron aproximadamente
1,5 g. de carbonato de potasio anhidro, la mezcla se agi-
t4 durante 10 minutos mds, se filtré y se concentrd, La
destilacién rdpida dié una fraceidén que consiste princi-
palmente del acetal deseado, el cual se purificé median-
te destilacidn adicional para producir 2,5,5-trimetil~hep-
ta~2,6-dienal dietil acetal, p.e. 95-962C/10 mm.

Cuando se substituyen el ortoformiato de irime-
tilo y el alcohol metilico por sus homélogos etilicos, se
obtiene el 2,5,5-trimetil-hepta~2,6~dienal dimetil acetal,
p.e. 712C./10 mm,

EJEHPLO DE SUMINISTRO DE SABOR
EJEMPIO IV

Se prepara extracto de café tostadc de café tos-

tado mediante téenicas comerciales normales, para obtener
un filtrado de 15-50% de sélidos de café solubles. Se agre
ga suficiente 2,5,5-trimetil~hepta-2,6-dienal para dar un
sabor de café natural similar a la madera a 1,35 de sdéli-

dos de café en solucidn acuosa, la mezcla se coloca en

- 13 -
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charolas enfriadas y congeladas, en un espesor de uenor de
1,25 cm. Se seca despuds por congelacidén una mezcla conge-
lada de extracto y aroma en una unidad de secador comer-
cial para producir un café secado por congelacibén que tie-
ne un sabor gimilar a la madera mejorado.

En lugar de secar por congelacién el filtrado
mejorado, éste puede en lugar de ésto secarse por asper-
sién., Si se desea, puede emplearse una porcién del filtra-
do para fijar el compuesto de suministro de sabor nedian-
te cualquier procedimiento de secado conocido y mezclarse
después con café soluble seco no me jorado.

Ia presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en BEstados Unidos de América, el 12 de Octubre de
1972, bajo el n® 297.103, se acoge a los beneficios del
Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Fropiedad Indus-

trial,

REIVINDICACIONES

Ios puntos de invencién propia y nueva que se

presentan para qgue sean objeto de esta solicitud de Paten~

-1 -
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te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que
se recogen en ias"reivindicaciones slgulentes:

12,~ Un procedimiento para preparar un produc-
to comestible que es un material alimenticio, una bebi-
da, un material comestible u otro material previsto pa-
ra ingestién o apllcacldn oral interna o un concentra—
do para la preparacmén de tal producto, cuyo proaucuo
comestible tiene un sabor de café similar a madera~por
incorporacién en dicho producto comestible de un com-

2N

puesto del grupo de los dienales y acetales de los nis-

mos, caracterizado porgue, en una primera etapa, seepre
para un compuesto del grupo del 2,5,5-trimetil-hepta--
-2, 6—diena1 ¥y los alquil-acetales inferiores del mismo,
formando un grupo aldehfdo es una cadena de trlmetll—
~hapta=dieno y, opcionalmente, formando el alqullma»e—
tal inferior mediante reaccibén ton un alcanol, en una
segunda etapa se. agrega dicho compuesto suministrador
de sabor de dienal o acetal a un café tostado filtrado
de 15-50% de s6lidos de café para dar un sabor de cafd
natural similar a madera a 1,3%% de sblidos de café en
solucidén acuosa, en una tercera etapa se enfria y con-
gela, ia mezcle de compdesto suminigtrador de sabor y
extracto de café hasta obteﬁér un gélido, y en una
cuarta etapa se liofiliza la mezcla congelada de ex-

tracto y compuesto suministrador de sabor,

= 15 =
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28,- Un procedimiento para preparar un produc-

o comestible,

Tal y como se ha descrito en la liemoria que an-
tacede y con los Pines que se han especificado.

.Bsta Memoria- consta de dieciseis hojas escritas

a mdquina por una sola cara.

Hadrid, 99 V197 L
P.A, ‘

‘an;

Por p, o de E'zﬂbu
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