Zastosowanie acetalu dietylowego heptan-4-onu 1 kompozycja zapachowa.

Przedmiotem wynalazku jest zastosowanie acetalu dietylowego heptan-4-onu i
kompozycja zapachowa.

Acetale stanowig bardzo interesujacg grupe zwigzkow zapachowych, zaréwno dla
przemyshu perfumeryjno-kosmetycznego, jak i spozywczego.

Acetale aldehydow 1 alkoholi o krotkich tancuchach weglowych charakteryzuja sie
estrowymi zapachami i s3 cennymi sktadnikami aromatéw spozywcezych, np. acetal dietylowy
aldehydu octowego jest waznym sktadnikiem zapachowo-smakowym starych win 1 koniakow.
Acetale aldehydow wykazuja duza trwalos¢ w srodowisku o wysokich wartosciach pH.
Znajduja one zastosowanie w aromatach spozywczych 1 kompozycjach perfumeryjnych,
np. acetale dimetylowe: nonanalu, dekanalu, undekanalu i 2-metyloundekanalu.

W porownaniu z macierzystymi aldehydami zapachy acetali s3 mniej tluszczowe,
zdradzaja przyjemne nuty Swieze, zielone, cytrusowe, np. zapach acetalu dimetylowego
2-metyloundekanalu (aldehydu C12 MNA) jest zielony i znacznie bardziej cytrusowy niz
zapach aldehydu. Zapach acetalu dimetylowego dekanalu jest zielono-owocowo-cytrusowy,
nuta tluszczowa jest bardzo staba. Acetal dimetylowy undekanalu obdarzony jest swiezym,
lekkim, zapachem kwiatowo-cytrusowo-ziolowym, za$ zapach jego acetalu propylenowego
zachowuje ciezka nute tluszczowa undekanalu. Zapach acetalu dimetylowego nonanalu jest
typowo cytrusowy, a acetal propylenowy jest prawie bezwonny. Zapach acetalu
propylenowego i dimetylowego dodekanalu jest typowo zielony.

W Rozporzadzeniu Parlamentu Europejskiego i Rady (WE)Nr 1334/2008 z 16 grudnia
2012 r., w wykazie substancji aromatyzujacych, dopuszczonych do stosowania w zywnosci,
wymieniane sa: 1,1-dietoksyheksan, 1,1-dietoksyheptan, 1,1-dietoksyoktan, 1,1-dimetoksy-
hepptan, 1,1-dimetoksyoktan i 1,1-dimetoksydekan.

Nie odnotowuje si¢ wystepowania acetali w naturze, wyjatek stanowig 1,1-
dietoksyheksan 1 1,1-dietoksyoktan, ktérych obecnos¢ stwierdzono w olejku z Archangelica
Officinalis Hoffm. Acetale moga natomiast tworzy¢ si¢ w aromatach spozywczych jako
produkty reakcji zapachowych zwiazkéw karbonylowych z glikolem propylenowym,
stosowanym jako rozpuszczalnik 1 nosnik aromatow. Moga tez by¢ identyfikowane w
napojach alkoholowych, jako produkty reakcji alkoholu z karbonylowymi substancjami

zapachowymi.



Mato znane jako zwigzki zapachowe sa acetale otrzymywane z ketonow i alkoholi.

Cykliczne acetale ketonow (1,3-dioksolany), otrzymywane w reakcji z glikolami,
stanowia waska grupe komercyjnych surowcow zapachowych, rekomendowanych do
stosowania w aromatach spozywczych 1 kompozycjach perfumeryjnych. Naleza do nich, m.
in. acetal propylenowy 6-metylo-hept-5-en-2-onu o zapachu tluszczowo-zielonym, acetal
propylenowy nonan-2-onu o zapachu owocowym, acetal propylenowy 3-hydroksybutan-2-
onu o zapachu maslanym, acetal etylenowy acetylooctanu etylu o zapachu zielonego jablka,
nazywany tez , ketalem jabtkowym”.

Z opisu patentowego PL213517 znany jest 2-tert-butylo-2-(3,3-dimetylobutylo)-4-
metyto-1,3-dioksolan, charakteryzujagcy sie¢ intensywnym, przyjemnym zapachem
grzybowym.

Acetale sa zwigzkami nietrwalymi 1 tatwo ulegajg rozktadowi do substratow,
szczegOlnie w srodowisku kwasnym. Natomiast zachowuja trwatos¢ w srodowisku obojetnym
i zasadowym, a w reakcjach utleniania i redukcji sg trwalsze od aldehydéw. Stad moga by¢
szczegOlnie korzystnie wykorzystywane do perfumowania produktéw o odczynie zasadowym
np. tradycyjnych mydetl w kostkach. W tym konteks$cie wazne jest, aby acetal miat zapach
odpowiedni dla takich produktow, ktére maja odczyn zasadowy.

Tworcy obecnego wynalazku zsyntetyzowali, okreslili zapach 1 zastosowali
w kompozycji zapachowej 4,4-dietoksyheptan (acetal dietylowy heptan-4-onu). Zwiazek ten,
niezaleznie od sposobu otrzymywania, nie byt dotychczas opisany zapachowo i nie byt
wykorzystywany do tworzenia kompozycji perfumeryjnych i aromatoéw spozywczych.

Istota wynalazku jest zastosowanie 4,4-dietoksyheptanu, o wzorze 1, do wytwarzania

kompozycji zapachowych.

Wzor 1

Acetal wedlug wynalazku charakteryzuje si¢ przyjemnym, zielono-ziolowym
zapachem z nuta lubczyku 1 stezeniem progowym 100 ppm. Moze znalez¢ zastosowanie jako
sktadnik srodkowej nuty kompozycji zapachowej.

Wynalazek obejmuje réwniez kompozycje zapachowa zawierajaca 4,4-dietoksyheptan

jako substancje nadajaca zapach, w ilosci od 1 do 5% wag, w stosunku do masy kompozycji.



Kompozycja moze zawiera¢ rozpuszczalnik, srodki przedtuzajace trwatos¢ 1 inne sktadniki,
ktore moze dobiera¢ specjalista, biorac pod uwage rodzaj produktu i1 pozadany efekt
zapachowy.

Dietylowy acetal heptan-4-onu otrzymuje si¢ w reakcji heptan-4-onu z etanolem
w obecnosci kwasu p-toluenosulfonowego 1 ortomréwczanu trietylu jako srodka wiazacego
wydzielajaca sie¢ w reakcji wode.

Przedmiot wynalazku jest blizej objasniony na przyktadzie wykonania.
Przyklad.
W kolbie Erlenmeyera o pojemnosci 100 cm® umieszcza sie 11,4g (100 mmoli) heptan-4-onu,
15,0g (325 mmoli) bezwodnego etanolu, 31,8g (215 mmoli) ortomréowczanu trietylu 1 0,03g
(0,16 mmola) kwasu p-toluenosulfonowego, catos¢ miesza si¢ mieszadtem magnetycznym
w temperaturze otoczenia 23°C, w ciagu 120 godzin. Nastepnie do mieszaniny poreakcyjnej
dodaje sie 1 cm® nasyconego roztworu weglanu sodowego i oddestylowuje pod zmniejszonym
ci$nieniem na wyparce obrotowej w temperaturze 25-30°C nadmiar etanolu i ortomréwczanu
trietylu. Pozostalos¢ w ilosci 18,8g destyluje sie pod zmniejszonym cisnieniem (pompa
wodna) z zastosowaniem kolumny Vigreux (10 cm), wydzielajac frakcje acetalu w zakresie
temperatur 48 — 50°C/24 hPa o masie 10,0g (wydajno$¢ 53%) i czystosci 96%.

Otrzymany acetal charakteryzuje si¢ przyjemnym, zielono-ziolowym zapachem z nuta

lubczyku 1 stezeniem progowym 100 ppm. Parametry fizykochemiczne acetalu sa

nastepujace: temp. wrzenia 48-50°C/24 hPa, np** 1,4273.



