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MEMORIA DESCRIPTIVA
El invento se refiere a nuevos odorantes, o

sea compuestos de la £érmula general

H,C  0OCOCH

3

(D)

en donde

R representa butilo secundario, butilo terciario

o ciclohexilo.

El invento se refiere también a ua procedimien

to para la preparacién de estos nuevos compuestos de la

f6rmula I, Este se caracteriza porque se trata un_com=

puesto de la f£érmula general

HC  om
3
: R

(T1) 7
en donde : I
R tiene el significado antes indicado, con un:f?'-
agente acetilante., j, ] )
o La esterificacién de los alcoholes IT se 1le~ .
va a cabo, de preferencia, utilizando los haluros de ace
tilo. La reaccidn se lleva a cabo, ventajosémente en

presencia de aminas terciarias, tal como piridina
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dimetilanilina, o en presencia de acetatos de metal alcali
no o acetatos de metal alcalinotérreo, o en presencia de
otras baseses Se prefiere la piridina y la dimetilanili-
na,

Sin embargo, la reaccidn puede llevarse a cabo
también utilizando el anhfdrido de &cidoj asf pues los
acetatos I son obtenibles mediante reaceién de II con an=
hidrido de 4cido acético a temperaturas comprendidas en-
tre 0 y 30€C, con tiempos de reaccibn de 2«5 dfas, utilie
zando cantidades catalfticas de 4cido fosférito o cual-
quiera de los catalizadores habituales; sin embargo la
esterificacién puede llevarse a cabo también utilizando
el anhfdrido de 4cido a la temperatura de reflujo (o; gew
neralmente, entre alrededor de 20 y 1409y, de ser apropiado
con la adicifn de una sal de metal alcalino de &cido acéw
ticoj el tiempo de reaccién puede ser de, por ejemplb;“:,
2=~30 horas., BEvidentementc el tiempo de la reaccidn-va~.

..,4"""

rfa dependiendo de la naturaleza de los reactivos utiliza=
B

dos. Las reacciones puede llevarse a cabo, en cada caso,

amnan.y

con la ayuda de disolventes, tal como aromiticos, por*éiéh

-‘\.,,‘

plo benceno o tolueno, o alifdticos, por ejemplo haianb‘o*
heptano, o alifdticos clorados, Por dltimo una aminﬂn%qan

ciaria puede servir tambifn como el disolvente. e

'\“""1

Los ésteres I sc purifican, ventajosamente, me--

diante destilacién bajo presién reduciday &stos sonﬂliqui”"
dos que van de incoloros a ligeramente amarillentos ) sus o

L] ﬂr,ﬂ“

tancias cristalinas de bajo punto de fusién, y son fnﬁﬁld N
bles en agua pero solubles en disolventes orgénicos, tal
como, por ejemplo, alcoholes, &teres, cctonas, &steres,
hidrocarburos e hidrocarburos halogenados.

Los compuestos de la formula general TI que sip
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ven como materiales de partida para el procedimiento de
conformidad con el invento son nuevos y constituyen tamw
bién el objeto del presente inventoj pueden obtenerse ha

ciendo reaccionar un compuesto de la £6rmula general

L -

(111)

en donde
R tiene el significado antes indicado; con un

compuesto organometdlico de la f6rmula general

MCH
3 Iv

en donde = . T

M representa un metal alcalino o el grupo Mgﬁiqu

donde X es haldgeno.

sia e,

Se prefiere la reaccidn de la cetoma con el pom;“

3 a, 2

N

puesto de grignard apropiados Con respecto a los diéélA'f

ventes, la temperatura de reaccifn y las cantidades dé'régg'

a5

30

tivos que han de utilizarse pueden seguirse 1as_guias‘d§;‘,
la literatura. _ .):“

En el caso del campuesto de Grignard la reacq%ééﬁ
se llevard a cabo, por ejemplo, en disolventeé tal cpmo; 4
&teres, camo éter dietflico, tetrahidrofuranoc, etcey © G0 -
hidrocarburos con la adicidn de éteres, v a temperaturas
de (éreferentemen@e) 02C a 50¢C,

Normalmente el compuesto de Griénard y la cetona

se utilizarén en cantidades esteqﬁiométricas,.si bien,
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por ejemplo, un exceso de hasbta el 20% de compuesto Grigw

nard o cetona no afecta adversamente el curso de la rencw

cién,

En el caso de los compuestos de metilemetal es
ventajoso utilizar la solucidn usual de metilwlitio en
eter dietflico a una temperatura comprendida entre «758C
y alredecor de 352C, de preferencia a =352C y la temperaw
tura del ambiente.

Los alccholes II pueden purificarse, por ejemplo,
mediante destilacién bajo presifén reducida (aproximadamens
te 0,1~5 mm de Hg)s Estos son lfquidos que van de incoe
lorc a amarillo p4lido y son insolubles en agua pero solu
bles en alcoholes, cetonas, éteres, esteres e hidrocare
buros.

Los &steres I [aosi como los alcoholes IT] del
presente invento se encuentran cemo estereois&merosAgiq-
trans y las caracteristicas odorantes de estos isdmeﬁﬁgu

e an,

son algo distintas, Los is8meros pueden separarse siguitn

ony oy

do los métodos habituales conocidos para la separaciém’de
estos esteroisdmeros, Se ha encontrado que la destlIééiﬁn
fraccionzada de los alcoholes correspondientes bajo preaidn

reducida conduce a la separacifn de los isbmeros y eﬁtos

n

st
pueden hacerse reaccionar, a su vez, siguiendo los méto~

)

dos antes descritos, para proporcionar los ésteres estereé-

P

isoméricos.S;n embargo, para utilizar los nuevos compuééu':

L]

tos I con fines de perfumerfa esta separacidn normalmén%eﬂ K

ﬂﬂ L)

. no es necesaria, P a aaan

Los é&steres I exhiben especiales propiedades orga
nolépticas, por lo que son destacadamente apropiados para

utilizarse como odorantes,
Por consiguiente el invento se refiere también
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al enplec de I como odorantes ¥y a las composiciones'odo-‘
rantes que se caracterizan por un contenido de estos &stew
res T. '

Los compuestos I utilizados como odorantes de
conformidad con el invento se distinguen, en pafticular,

por interesantes insunuaciones ambarinas, Es de particu-

“lar inberéds que estas notas de ambar se encuenbtren en

las notas supeceiores de las composlciones odorantes, Por
otra parte debido a que los compuestos I nc son ehcesiva-
mente voldtiles este matiz permanece también en la nota
inferior, ‘ '

V Los compuestos pueden ubtilizarse, por consiguien
te, por ejemplo, para la perfumacién de productos tales
como cosméticos (jabones, agentes de lavado, deteﬁgentes,
requisitos de fumadoreé, productos para lavar la boca, de
sddorantes, champdls, lociones, unglientos, polvos, agua.’
de tocador, colonia, extractos, etcs)y; para cuyos fines, los
compuestos I no se ubtilizan de preferencia solos, 51nq'én
forma de composiciones con otros odorantes,

Los compuestos I son aproplados para utillzar~ .

se como odorantes debido a su elevada capacidad para can1;
A
binarse armoniosamente, cspecialmente en combinacidn ‘don ;.

una serie de odorantes naturales y sintéticos. Los com=.

.

'puestos de conformidad con el invento armonizan particular .

mente bien con las clases sigulentes de sustancias qulmm-“
cas o con las mezclas naturales siguientess 1
con esencia de bergamcta, esencia de hisopo, esencia de-

hoja de pachulf, esencia de pachulf, esencia de vetiver,

‘esencia de cedro, esencia de hoja de cedro, csencia de

g8lbano, esencia de semilla de angélica, esencia de petig

grain, esencia de sé&ndalo, musgo de encina, esencia de
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labdanum, csencia de coriandro, esencia de pampelmusa,
Castoreum abs,, vetiverol, acetato de vetivernilo, almize
cle natural y extractos de civeta, asf como infusién de
ambar gris, con alcoholes, tal como, por ejemplo, etanol,
propilenglicol, feniletilwalcohol y fenilpropilmalcohol,
geraniol, nerol, citronelol, linalol, santanldl, farhesol;
terpinol y fenildimetilcarbinol,

con cetonas, tal como jasmona, dihidrojasmona, etecs,
iononas, ironus, Raldeins (metiliononas), alilionomas,
muscona, exaltona, civetona, Versalido (7=acetil-l,l,4,4-
totrametileymctilel, 2,3, i~tetralina) , etcs, beba~mercapto
pulgona, etcc,

con aldehidos y sus acetales, tal como cltral, citronelal,
hidroxitronelal, lilial, ciclamenaldehido, alfa=hexilcinae
maldehido, heliotropina, vanilina, fenilacetaldehido, ani=-
saldehido, etc., . ”iﬁff:
con &teres, tal como taspiranoc, é&ter metilico de Lemotilm.

AD AN

ciclododecilo, cedril-&ter, alfa= y beta-ionil-&ter Yortldos

oa,,‘fgn

hidroionil=dter, guiacile8ter, estragol, anetol, etces, .’

con hidrocarburos, tal como limoneno, carcno, alfaw y °.

"a(,“ P

beta=pineno, mirceno, ocimeno, farneseno, stc., con ché'zi-% a7
. ~a 9
pos fenblicos, tal como eugenol, isoeugenol, chavicol, sétcs

con &steres, tal como linalil-acetato, bencil-acetatoy.amil-

aan
-

Vsalicilato, &sterces de 8cido cinidmico, bencil-salicilgt’o& an

An

metil-dihidrojasmonato, alilwfenoxiacetato, formileaceta - s 2 ﬂ,

to, estiralileacetato y feniletil~fenilwacetato, con lacw "~

4 % annn
an 0 a4 7

tonas, tal como alfa~nonil~lactona, jazminelactona, ma82® ’ ..
soia=lactona, oxahexadecanolida, tibebtolida, é'bilen-bras_j;
lato, cumarinas, etc., o también con cuerpos conteniendo
nitr8geno, tal como pirazinas, por ejemplo 2,5-dimetilpiraci
na, ambreta almizclada, por ejemplo, almizcle ceténico, etes
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Las composiciones odorantes preparadas wbilie

" zando I son también particularmente sorprendentes por su

Aexcepcional penetracibn, caracter natural y vitalidade

La concenbracin de los compuestos I puede
variar dentro de amplios limites &epéndiendo del émpleo
£inal, por ejemplo entre alrededor de 0,5 (detergentes)
v alrededor del 10%Z en peso (scluciones alcoh8licas).

" BEn bases de perfume o concentrados las concentraciones

pueden evidentemente ser sqperioreé. Las bases de ﬁef—
fume pueden utilizarse en la forma usual para perfumar
colonias, aguas de tocador, lociones, cremas, champfis
jabones y detergentes, ctc,

Con las bajas dosis (por ejemplo de 0,5-2%)
de I, es ya‘detectable un aumento claro de la peﬁetra-
cibn sin un cambio esencial enm el caracter bééico de la
composicifn. Con dosis superiores (por eaemplo de 10~30%)
se produce ‘adicionalmente una modificacién correspondlen-'

te a las propiedades olefactoras del compuesto utzl%§§go.4

el

EJEMPLO 1 _
a) Se instila, mientrag se enfria con hielo;iﬁﬁa*

>y

solucidn de 540 g de 2mciclohexileciclohexanona en 200.092

' de &ter dietilico a uma solucisn de Grignard agitada-y’ -

preparada a parbir de 84 g de Mg (limaduras), 497 mg de
yoduro de metilo y 500 cc de &ter dictflicus C, o
Se deja la mezcla a la temperatura de reflujo durante ugaa'4

.
EPEE

» ‘l,

noche y luego se enfrfa, se adiciona 1 litro de soluci&n

_ de cloruro amémico saturada, se extrae la mescla Subﬁln ,'i:

guientemente con dos veces 500 cc de'éter dietflico y se

 peca la fase orgnica (por medio de MgSOA anhidro) v se

evapora en vacfo.

Se obtienen 576 g del lemetilwlwciclohexile
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wciclohexanol y se ubiliza para la acilacifn,

b) Se instila a 02C, mientras se agita, una
mezcla de 360 cc de cloruro de acetilo y 153 ce de anhie
drido de 4cido acético, a2 una solucidn de 576 g de lemew
til=2~ciclohexil~ciclohexanol en 750 cec de N,Nwdimetilw
anilina, ILuego se deja que la mezcla alcance la temperaw
tura del ambiente, después de lo cual se calienta hasta
402C durante 36 heras, A continuacibn se vierte 1a‘me2~
cla reaccional en hielo y se diluye con 1 litro de &ter

y la fase orgénica se separa y Se concentra en un aparaw
to Rotavapor. Luege se recosge el residuo en 2 litros de
éter y se lava la solucién con tres veces de 200 cc de
HCl 2=N frfo y luego con solucidn saturada de bicarbonato
y agua hasta neutralidady y se seca con MgSO4 anhidro y
se evapora en vacfo. Se obbtienen 646 g de lmacetoriele
metilw2mciclohexilweciclohexano, annote,

\3””"

La recristalizacifn en metanol a =70%C, 2

[o en ctanol a ~109C] df 400 g de cristales muy puros, .,

2 4n" 9

punto de fusidn 352C; olor: nobta ambarina difusa, almiws °
zaclado, lefioso. . f”g”
Alisis:
Microandlisis: Cy ., .. 75,57% C .. 75,58% R
Hhallago ho16% Bealc, 10,99% K

IR (pelicula)s 2960, 2000, 2700, 1735, 1450,-136:6;;”:»276’
1235, 1190, 1150, 1130, 1015; 90%~ 9507
925, 900, 860, 794, 740 cm~  T+,%a, )
+ ™S): &= 3,1-2,4 ppm (m for 2H)} T e
8= 1,98 pom (s, 3H)j "

§ = 1,54 ppm (s, 3R).
MS: c/ms 196 (" = CH,CO), 178 (M = AcomH), 163
149, 136, 121, 100, 97, 81, 71, 67, 55,

430

RMN (CDCl3
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BEJEMPLO 2

a) Sc instil8, en el cursc de 4 horas y media, 1

- litro de yoduro de metilo y 1,5 litros de &ter en 2 liw

tros de &ter dietflico absoluto a la temperatura de re-
fluﬁo.' Se termina laz mezcla reaccionahdo ean el curso &e
12 horas a la temperabura del ambienté; Juego se adiciow
na a gotas, con buen enfriamiento, 2,156 kg de Z=(l=me=
tilpropil) ~ciclohexancna en 0,5 litro de &ters Se manw=

tiene la nmezcla a la tempepratura de reflujo durante 12

“horas y se enfria y mezcla con 1 litro’de solucidn satu

rada de clorurc ambnico, Luego se vierte, en porciones,
sobre un ﬁotal de 8 Lg de hiclo + 0,5 ks’de cloruro ambw

nico. Despuds de dilucisn con 3 litros de éter se vuelve

ligeramente dcida la mezela con 1 litro de Scido acético

con el fin de reducir la emulsificaci&nu Luego se extrae

la fase acuosa con 1 litro de &ter. Se lava la fase cra_

nica combinada con 1 litro de solucibn saturada de blcarn

bonato s8dico y por Gltino con 6 litros de agua hasta'neu'

tralidad. ILuego se seca con 200 g de sulfabo S5dlc0 anhl

)))))

dro se evapora el disolvenbe en vacfo. ROVPEE

E F O

El producto bruto estd constituido por'z,éis?,

’

kg de lemebil-2=~scc,wbubtil-ciclohexanol cbnteniendo‘535%j,

de material de partida, EL producto bruto se wbiliza di

av

rectamente, 3 e

at) Se introducen 65 cc (0,13 nol) de metzl—lltlo

(en 8ter) en un matraz de sulfonacifn de 3 cuellos y

a2

500 ccy equipado con termometro v coudensador. Se iﬂs&iQ{"

lan, lentamente, a la temperatura del amb1ente, 10.g

(0,065 mol) de 2-(1-metmlpr0p11)-clclohexanona a esta som

lucibn. Despuds de agitarse durante 5 minutos se adicio=

-
P

‘na agua a la mezela reaccional y se extrae la partida con
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&ter etflico. Luego se seca la fase orgdnica sobre sulfa~
to sbdico y se concentra en un evaporador givatorio. Se
obtienen 10,3 g del alcohol tal como se ha descrito antew
riormente,

b) Se instila, a 02C, upa mezcla de 1,77 kg de clo
ruro de acetilo y 0,75 k&g de anhfdrido de 4cido acético,

a una solucidn agitada de 2,615 kg de alcohol terciario,
preparado tal como se ha indicado anteriormente, en 3,6 kg
de NyN=dimetilanilina. Se deja que la mezcla alcance la
temperatura del ambilente y se agita durante 18 horas a
402C, después de lo cual se vierte lentamente en 6 kg de
hielo y se diluye con 3 litros de hexanoo, Luego sc extrae
la fase acuosa con 1 litro de hexanos La fase orgénica cogm
binada se lava como gigues ‘
Una vez con 1 litro de HCl 2«N 4 1 kg de hielo

Dos veces con 2 litros de HCl 2=N ‘::f?,

Una vez con 1 litro de HCL 2uN aﬂ»;:ﬂ

Dos veces com 2 litros de agua M&ﬁgq
? 4%

Dos veces con 1 litro de Nchos saturado o
una vez con 1 litro de agua; luego se seca la fase orgﬁﬁi:”

O 1 a0 Ta
ca con 0,2 kg de N'aZSO4 anhidro y se evapora. ! “f°a¢

"

El producto bruto estd constituido por 3,04°k&.%~

de lmaccotoxielemetilew2esec ~butil-ciclohexanos ALY LI

ann?

Contenido de compuesto acetflico > 85% (cromatograma gaséom «».
2ann? A

80)' n" "‘Inn“
7»""«,,"

La fraccidn sobre una columna empaquetada de, J »

1R
A 3 4 '

metro (anillos Raschig de 7 mm) d4 2,23 kg de un product¥ 1 .-
con propiedades olfatorias totalmente satisfactorias: olor:
ambarino, lefioso, suglere calor animal, atabacados Punto

de ebullicidn: 399C/\/1x10"3 mm de Hg}
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IR (pelicula) 29050, 2880, 1735, 1462 / 1450, 1375
| 1365, 1270, 1240 / 1230, 1190, 1155
1020, 945, 860 cm
RMN (cnc13 + TMS) 78 = 3,1=244 ppm (m, 2H)j
8=1,98 ppm (s, 3H)3
&= 1,53 ppm aad 1,50 ppo (s, 3H),
6 = 0,96 to 0,82 ppm
(Dobletes y tripletes para grupos
" métilicos isoméricos secundarios v
‘primarios para 6H).
¥S: cfa 170 (M - cm,co), 152 (fF - Acom), 141, 123, 110
95, 81/82, 71, 67, 55, 43s
EJEMPLO 3
Se instilan, a la temperatura de reflujo,
20 g de 2«twbutilciclohexanona a una solucidn de Grignard
preparada a)partir de 28 g de yoduro de metilo y 4, &,g ce
nagnesios Luego se deja la mezcla reaccional en reflugo
durante 24 horas. 4 continuacibn se vlerta sobre h%9}9/
&ber y se extrae, Se seca la fase orglnica sobre:suifaﬁo

/////

sbdico y se concentra. El producto bruto conti ene68% Jﬁ'

lemetilwlehidroxi~2=bubile=ciclohexano (en ad;ci6n al 42%

de cetona de partida), punto de ebullicibm 972/11 mmade»

Hge | .
Ir (lig.): 3500 cm-l : ' ‘ :‘,;:;
RMN (CDCl3- 1 ppm (95) s; 1,4 ppm (3H) s ;1,,:‘:'1
MS: e/m: 170, 155, 137, 110, 96, 81, 71, 57, 43
b) . Se instilay, a OQCS una mezcla de 16 qo de

de cloruro de acetilo y 8 cc de anhidrido acdbico a una
solucidn de 20 g de alcohol en 41,6 cc de N,N—dimetilani—
lina. Se deja que la mezcla alcance la temperatura del

ambiente y se agita durante 24 horas. Lucgo se vierte
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sobre hielo y se extrae con &ter, Se lava a continuacién
la fase orgfnica con &cido élorhidrico 2 N y bicarbonato
s8dico saturado y se seca sobre sulfato s8dico, Se cone
centra la fase orgédnica. La mezcla bruta contiene (sew
gln cromatograffa gaseosa) 32% de 2w=twbutileiclohexanona,
20,4% de Yhetil-l-hidroxim2=t-butileciclohexano y 47,5%
de l~acetaxiwmlemetile2«butilciclohexano, La destilacién
a 0,2 mm de Hg di, ademds de fracciones menos puras, 2g
de lmacetaxiwl-metil-2~twbutilciclohexano purc al 98% pun
to de ebullicién 48-532¢/0,2 mn de Hg.
IR (14q): 1730 cm"l, 1360, 1260, 1230, 1150, 1180,
1015 cm-l

RMN (CD013)= 1 ppm (9H) s3 1,7 ppm (3H) s3 2 ppm (3H) s,
M3: e/m: 212,170, 137, 110, 96, 81, 71, 57, 43
Olor: ambarino, lefloso, de cedro, de pachulf y de vebtiver,

Bn los ejemplos de formulacisn que.'gi-

AN A

guen se comparan las propiedades del nuevo derivado, de rbutilo

secundario, por medio de composiciones olorosas tipiégéyq
con el leacetoxi=leetileZesecsbutilciclohexano de estrice
tura estrechamente afin, que se denomina a continua;lzg»9°

“
a "

como "derivado etflico', y con l-acetoxi-ldvin11~2~§éb§;":
A i

butileiclohexano("derivado vinflico") (patentes estadgue%:
denses n® 3.769.330 ¥ 3+8524219), .

RIEMPLO _ 4 .

base de perfumerfa con caracter de artemisa f‘"fh:,:
Partes en.éééa°”°«z

Metiledihidrojasmonato 400 ?§}~} 7

Esencia de Bergamota 200 -

Rsencia de hisopo 100

Esencia de hoja de pachuldi 100

Alilionona 60
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Propilenglicol : ‘ 120
: . 980

Con la adicidn de 2% de l-acetoxi~l-metil-2-sec,butil-

ciclohexano se obtienebun'efecto de artemisa cflido en
esta compoéicidn de aroma de verde, cuyo efecto es ex-
cepcionalmente apropiado para hombres.

_ | Como contraste, la adiciGn de la misma
cantidad de derivado etflico no produce este efecto
de artemisa deseado; en este caso la composicidn tiene
un impacto lefioso seco, asi como amielado, o sea, el dni~
co resultado es el de realzar la nota de esencia de hi--
sopo;'

EJEMPIO 5

Composicién de perfumerfa, en la direccidn del ﬁomate

Partes en peso

-Esencia de bergamota 300

Corps Cassis Givaudan o .

(8-mercaptomentona) ‘ o320

Esencia de pampelmusa ' | 160 o

-Esencia de galbano 120 -

Gamma=nonil-lactona (en alcohol al cra

10%) | 60 i

2, 5~dimetil-piracina | ' 0 -
oo

g7

La adicién de 3% de 17acetoxi—lfmeti1;2:};:’

»

~sec=butilciclohexano a la composicién anterior producey "’
At

3
oY,

en la base verde frutosa, una nota de hoja de tomate sor=—
. N : 3

prendente que, por otra parte, no puede obtenerse coﬁ’éi )
derivado etflico. Este ltimo compuesto meramente real-
za el carééter cftrico frutoso original de la base,
EJEMPLO 6
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Base de Berfumeria con capracter de verde

Partes en peso

Isoraldeina ‘ 200
Beencia de petdtgrain 100
Bsencia de galbano 100
Musc 174®Givaudan '
(oxawjwpeatadecanolido) 100
Bsencia de bergamota .60
Rsencia de semilla de angélica 40
Propilenglicol 380

980

La adicifn de 2% de leacetoxiel-metile
~2wsecsbutil=ciclohexano a la base de verde anterior ofre
ce un prorunciado caridcter ambarino que no puede obtener=
se con la misma dosis de derivado etflico,

-
nea hﬂ“.‘

Por obtra parte no puede utilizarse una dosis superiw’?[’gT
L} LI

derivado etflico en la composicibn, yo que de otro mod?o*“
aaly o

se modificarfa su caricter. Santan
EJEMPLO ” 2
Base colonia Partes en p_esoﬁi’\ﬂ;: "
Linalil~acetato 200 o
Alcohol feniletilico 150 ’ hq?’&
Bencilwsalicilato 100 "1":.”«»\“
Geraniol 100 : 7_%: - ",,6{ :;
Eter l-metilciclododecilico de mew °"~,§~,” .
tilo 100 20,
Linalol 50 T e
Etdlen-~brasilato 50
Dihidrojasmonato de metilo 30
Hidroxicitronelal 50
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Alfa-~ionons 30

Lilial Givaudan (4=~tercibubile ,
fenile2-metil-propanal) 20
" Vetiverol : ' 20
Santalol 20
Alil-fenoxiacetato 10
Bornil~acetato 7 7 1c
Estiralil—acetato 1o
950

Cuando se adiciona a la base de colo~
nia 5% del l—acetoxi—l»meti1-2~sec.butil—ciclohéxand, '
esta colonia tiene un impacto mucho mas armonioso, agra-
dablemente réseo y mas £resco. ‘

La adicifn de ld misma cantidad de de=
rivado etflico resulta en una supresifn de la nota de cbm

lonia.

" EJEMPLO &

'Composicién de Chipre

~ Partes en peso-

Madrox<:)(éter Llemetilciclododect » i;i;'“’
lico de metilo) ' 1201'@:';1
Fenilacetato de fenilebilo ‘ 100;5‘,2.
AEsencia de Bergamota 100 . B
Alfa=ionona _ 7 _1Ong‘lJJa:
a~hexilcinamaldehido o 100, 7"
Bencilwacetato o : 50,:j;”2
Acetato de vebivenil o o,
Citronelol 70
Linalol ‘ | A 70
Esencia de pachulf ' o 30

Esencia de séndalo ’ 30



.'17...,

Musgo de encina absoluto,; decolorado 30
Eugenol 30
Almizcle cetonico 30
Almizcle ambretado 20
Esencia de labdano frances : 5
Esencia de coriandro 5
R
970

Cuando se adiciona el 3% de l-acotoxie
wlemetilw2=secbutil=ciclohexano a la composicién de chi~
pre anterior esta adqulere un pronunciado caracter ambaprie
no que imparte sustancialmente mas difusion y al propio tiem
po tenacidad a la composicion,

Cuando se utiliza el derivado etilico
como un componente unicamente hace que la composicion re-

sulte mas pulverulenta,

3
R IS
T,

Base de clavel aannn
Partes” éféﬁ'ﬁﬂ?.
Bugenol 300-:‘: .
Isoeugenol 175,. 5. X
Bencil=salicilato 100, w o
Amil-salicilato 56 T
Feniletil-fenil-acetato 50 " 43n
Citronelol 5Qann™ A_" A
Alfamionona 50, 5 :;; "
Hidroxicitronelal 5C.,
Alfawhexileinamaldehido sq,ﬁ;‘""“*z
Bencileacetato 50,\:_4 ~ f:;:,:“
Terpinol 30
Heliobropina 20
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1a adicion de 0,5=1% de 1~ acetoxi-le

metil-2~sec,butil-ciclchexanc ya es suficiente para obltener

10
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20

25

30

el mismo efecto que con 5 veces esta cantidad de derivado
etilico,
EJEMPLO 10

Base de perfumeria (musgosa)

Partes en peso

Hidroxicitronelal 200
Bornileacetato : 7300
Terpenil=acetato © 180
alfa~hexilcinamaldehido 100
Bencilwacetato - 50
Linalol g0
Alf awionona | | | 20
Estiralil-acetato " .20
Esencia de cipres 4 20
Esencia de romero 10
C-12-aldehido (laurinaldehido) ‘

(al 102 en propilenglicol) ) 10
rEsencia de lavandina , - 10

Bugenol - , 0 .

Citral ' | , 6 -

p-mentan-8~tiol=3~ona 4 ’
980

Cuando se adicoman 20 partes de
L-aceboximlometile2esec bubil-ciclohexano a esta base
arborea fresca, la base resulbtante fiene un éfecto’mu;hﬁ.
mas calido y lefioso y posee mayor volumen, De por*si.
manifiesta una nueva nota en la direccion de chipre,

Por el contrario, la adicion de 20

partes de derivado vinilico no produce modificacion de la
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base original.
EJEMPLO 11
Base de perfumeria (Fougere)

Partes en peso

Escncia de espliego 200
Amilwsalicilato 200
Cunarina ' 100
Musgo de arbol (50% en propilengli-

col) ' 100
Citronelol 60
Geraniol 60
Almizcle ambretado 60

Esencia de bergamota 60
Alfa~ionona 20

Esencia de vetiver 20

Esencia de sandalo 20 s
Alfawamilcinamaldehido 20 : X 1"‘
Eugenol 20 ) “j“ﬁ: 5
Bsencia de pachuli 20 M:::;‘-”,

9 6 0 A A : :‘, ‘:4
La adicion de 40 partes de 1-acet$aain§;|’.-‘*;

metil=2=gecbutil~ciclohexano proporciona la cmpwicfoﬁ‘a

A
con nmucha mas penetracion v volumen, La base tiene un :I.é"
pacto mucho mas calido, lefioso y mas suave. :l):ﬂ.“"“"“”
Por otra parto la adicion de 40 parbés s .
del derivado vinilico no mejora la composicion, a"“‘f'g"o,::
EJEMPLO 12 . TN aaen,

Base de perfumeria (direccion colonia para hombres)
Partes en gesb

Berganiota sintetica 120

Cedril-acetato 100
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Esencia de limon sintetica

Alfawionona

Sandela

-Bsencia ie incienso

nol)

Madrax‘E'

Fixolide R eivaudan (1,1,2,4,4,7)

hexametil~b~acetil~l,2,3,4~tetrahidronaf«-

taleno)

Linalecl
Hidroxicitronelal’
Benciluacetato
cigw-jasmone
Bsencia de galbano
Bstiralileacetato
Cumarina

Heliobropina

CwlO~aldehido (al 10% en propilenglicol)

C~llwaldehido (al 10%Z en propilenglicol)
Esencia dg artemisa

Cyclal Caeivaudan (3, 5~dimetil
ciclohex=3=en~l~ilcarboxaldehido)
Esencia de castoreo sintetica
Agrumex<§>

cicloexil~acetato)

/Givaudan (o-bterci.bubile-

Esencia de tomillo blanco

Bsencia de French Cisbte labdanum
Esencia de clavero rectificada

estrago

FructonkR IFF (2-mebil=l, 3=dioxolan=~2~

~ctil=acetato)

Givaudan (3-isocamfil-5—ciclohoxaw

80

80
60

60
60

60
60
50
40
10
10
10
10

10

10
10~

10

10 -
10

10,7

16-
1w
10
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Isobutilquinoleina (al 10% en

propilenglicol) : 8
Geranil~acetato : 20
950

Cuando se adicionan 50 partes de lwacetoximle
metil-2-gsec.butil-ciclohexanoc a la base anterior, que de
por si es ya apropiada para tocadores de hombre, la nue~
va composicion tiene un impacto mas calido, suave y mas
amplio. Ahora manifiesta de por si una nota mas deseable,
que sugiere el calor animal.

La adicion de 5 partes de derivado vinilico no
produce efecto sobre la base, |
BJEMPLO 13,

A+ Tenacildad sobre textiles (sustantividad)
. La sustantividad de l-acctoxielemetile
=2=secbutil-ciclohexano (a), del derivado etilico (b)-ykm

N

del derivado vinilico (¢) se examino mediante experimentos

-

de lavado bajo diversas condiciones. e
Temperatura de lavado ht?’
1loe lavado a @;ﬁ%;:*
602 lavado a é;éﬁiq§1
958, lavado a ma&uigg

Un pancl de 10 personas acordo que bajo todos )

-~
e

las condiciones (a) resulto ser en mucho el mejor, o seat |

a) resulto mas intenso y tenaz con el lavado y los te&f&&éﬁm{‘

tratados de este modo dejaron la tipica impresion de Q;E:"”°~_

colada limpida, “anrd & o
Una comﬁaracion de la sustantividad dio

el cuadro siguiente:

N
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Compuesto : Relacion comparativa

para la susbantividad

a) 7 2
b) o5
c) . | 0,7

. Be Serde de'dilucion

Se preparc una serie de dilucion del 100%,

" 10%, 1%, 0,1% y 0,01% con los productos a), b) y

c)e Una vez ras resulto inmediatamente obvio que el
producto a) exhibio en mucho el valor de humbral olofi-
co mas bajo sobre la tira de prueba de esencia: a 0,1
y 0,01% solo a) permanecio perceptible.

C)» Incorporacion a bases

Lz incorporacion a bases del tipo Fougere,
nusgoso ¥ Ligne masculine demostro gque concentraciones de
2, 3y 4% en peso de a) fueron totalmenbe suficientes ﬁhra
realzar estas bases, mieﬁtras que ello no fue el casc do
b) ¥ c)s BEn estos ulbimos casos fue necesario del thiplc%

para obtener el mismo efecto,

REIVIMDICACIONES

Descrito el objeto del presenterinvento,ﬁlo

que se declara nuevo y de propia invencion cdmprendeAlas

siguientes reivindicaciones. ,'
1.~ Procedimiento para la preparacion de comw

puestos derivados de le-acetoxi-l-metilw~ciclohexano de la

formula general
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(1)

en donde
R representa butilo secundario butilo torciario
o clelohexilo, que constituyo 12 materia aotlva
en la preparacion de composiciones odorantes cgracteriza~

do porque comprende tratar un compuosto de la formils go-

A=A
-

neral . . Yas

(11)

en donde N
R tiene el significado antes ;n@icado; con un _

agonte acotilante, de preferencia con un haluro de aceti-
lo cogvenien@emonie en progencia do una bage orgéhicg tél
como una amina terciaria; un acetato de metal alealino o
un acetato alealinotdrreo, o con anhfdrido acétioo; ro-
ferentemente en presencia do un gayglizador tal oomomoli
Hoido Fosforico y si se desea, en un dilsolvento orgdnico
inorte, . . )

2~ Procedimicnto para la prgparaoiJn do_come
puestos derivados de leacetoxi-1-mo tileciclohoxano,

Segﬁn 86 degoribg y reivindica en la presente._
memoria descgiptiva que consta do 24 hojas folladas y es;

oritas a mdquina por uma sola cara,
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Madrid, a 21 de Dicieubre de 1.978

Pels

JAIME ISERIN

frmado; JESUS PICAZO
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