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63 (Alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 et procédé de préparation d’acétyl-2-pyrroline-1.

Llinvention concerne un procédé d'obtention d'acétyl-

2-pyrroline-1 se présentant sous forme encapsulée et
le produit final obtenu, ainsi que les (alcoxy-1-éthenyf)-2-
pyrroline-1 et leur composé intermédiaire utilisation.

UREIRKINIHANRIING CH 683995 AS



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

CH 683 995 A5

Description

La présente invention concerne un procédé d'obtention d'acétyl-2-pyrroline-1 se présentant sous for-
me encapsulée, le produit encapsulé obtenu et une utilisation particuliére de ce produit. La présente in-
vention concerne également un nouveau composé de la famille des pyrrolines, permettant I'obtention
d'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée, son procédé de préparation et une utilisation particuliére.

On connait, par exemple par le brevet US 4 522 838 de Buttery et al, un procédé de préparation de
I'acétyl-2-pyrroline-1. Ce procédé consiste en une réduction catalytique de l'acétyl-2-pyrrole sous une
pression d'hydrogéne d'environ 0,7 bar pendant 15 heures, de maniére & obtenir comme produit inter-
médiaire I'(hydroxyéthyl-1)-2-pyrrolidine, suivie d'une oxydation dudit produit intermédiaire avec du car-
bonate d'argent, sous reflux dans le benzéne, pendant encore 15 heures. L'acétyl-2-pyrroline-1 est en-
suite isolé par chromatographie en phase gazeuse & l'aide d'une colonne capillaire de 2 métres de iong
et de 6,4 mm de diametre.

L'acétyl-2-pyrroline-1 ainsi obtenue présente une pureté de 95% environ, mais ne peut étre préparée
qu'en petites quantités a la fois, ceci étant du principalement & I'étape de purification du composeé, ef-
fectuée par chromatographie en phase gazeuse. De plus, I'acétyl-2-pyrroline-1 est peu stable et doit de
préférence étre conservée & une température inférieure & 0°C, ce qui rend son emploi difficile, particu-
litrement au niveau industriel.

On connait aussi la demande de brevet EP 436 481 qui concerne un autre procédé de préparation
de l'acétyl-2-pyrroline-1 & partir de la pyrrolidine, mais qui ne résoud pas ce probléme.

La présente invention concerne un procédé permeftant d'obtenir de l'acétyl-2-pyrroline-1 se présen-
tant sous forme stable, et pouvant étre conservée pendant un certain temps a température ambiante.

La présente invention a donc pour premier objet un procédé dans lequel on hydrolyse une (alcoxy-1-
éthenyl)-2-pyrroline-1 avec un acide, on neutralise avec une quantité équimolaire de base, on ajoute
une solution de cyclodextrine de maniére & obtenir une solution contenant jusqu'a 20% en poids d'acé-
tyl-2-pyrroline-1 par rapport & la cyclodexirine, puis on lyophilise ladite solution de maniére & obtenir
une poudre pouvant contenir jusqu'a 20% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1.

La présente invention a pour second objet un procédé dans lequel on hydrolyse une (alcoxy-1-éthe-
nyl)-2-pyrroline-1 avec un acide, on neutralise avec une quantité équimolaire de base, on ajoute une
solution de maltodextrine de maniére & obtenir une solution contenant jusqu'a 10% en poids d'acétyl-2-
pyrroline-1 par rapport & la maltodexirine, puis on lyophilise ladite solution de maniére a obtenir une
poudre pouvant contenir jusqu'a 10% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1.

Ce procédé permet l'obtention d'un produit se présentant sous forme d'une poudre pouvant contenir
jusqu'a 20% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée.

Il est ainsi possible de produire en grande quantité, et de maniére industrielle, de I'acétyl-2-pyrroline-
1 se présentant sous forme stable, dont la conservation et/ou l'utilisation sont beaucoup plus aisées par
comparaison avec de l'acétyl-2-pyrroline-1 presque pure.

De plus, le produit ainsi obtenu peut également étre utilisé dans le domaine alimentaire, comme ex-
hausteur de go(it. Dans le procédé, premier objet de l'invention, on hydrolyse une (alcoxy-1-éthenyl)-2-
pyrroline-1, de préférence en solution & une concentration de 2 & 30%, avec un acide, de préférence
un acide minéral tel que I'acide chlorhydrique. On peut alors diluer le mélange obtenu, puis on neutrali-
se l'acide ajouté par addition d'une quantité équimolaire de base, de préférence une base forte telle
que I'hydroxyde de sodium. On ajoute alors audit mélange neutralisé, une solution de cyclodextrine ou
de maltodextrine. On ajoute de préférence une solution de B-cyclodexirine. Il est également possible
d'ajouter une solution contenant une ou plusieurs cyclodexirines et de la maltodexirine.

On agjoute de la cyclodextrine en une quantité telle que I'on obtient ensuite une solution contenant
jusqu'a 20% d'acétyl-2-pyrroline-1 par rapport & ladite cyclodextrine. Si l'on utilise de la maltodextrine,
on P'ajoute en une quantité telle que I'on obtient ensuite une solution contenant jusqu'da 10% d'acétyl-2-
pyrroline-1 par rapport & ladite maltodextrine.

Les différentes étapes de ce procédé sont de préférence effectuées & une température allant de
-10°C & 25°C, étant donné que plus la température est élevée, plus les risques de décomposition de
I'acétyl-2-pyrroline-1 sont élevés et plus il est nécessaire alors de travailler rapidement si I'on veut dimi-
nuer ces risques.

La solution ainsi obtenue est alors lyophilisée et permet l'obtention d'un produit encapsulé se présen-
tant sous forme d'une poudre et pouvant contenir jusqu'a 20% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1.

On a de plus constaté que, de maniére surprenante, le produit encapsulé ainsi obtenu pouvait étre
utilisé pour renforcer le go(it de certains produits alimentaires. La présente invention & donc également
pour objet l'utilisation de ce produit encapsulé comme exhausteur de goit.

Ainsi que le montreront les exemples, ce produit peut étre utilisé seul ou en combinaison avec
d'autres composés.

Afin de préparer Pacétyl-2-pyrrotine-1 encapsulée selon l'un des procédés décrits ci-dessus, on utilise
comme produit de départ une (alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1.

La présente invention a donc également pour objet les composés de type (alcoxy-1-éthenyi)-2-pyrroli-
ne-1, de formule générale:
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O—R avec R = alkyl

Ces composés peuvent étre obtenus par un procédé dans lequel on fait réagir le composé alkylvinyl-
éther correspondant avec du tert-butyllithium en solution organique, par exemple dans le pentane, le té-
trahydrofurane ou I'éther, ou un mélange de ces solvants, puis on ajoute du N-triméthylsilylpyrrolidino-
ne-2 et on laisse réagir, de préférence en dessous de 0°C, puis on hydrolyse la solution obtenue, on
récupére la phase organique que l'on séche et purifie de maniére & obtenir la (alcoxy-1-éthenyl)-2-pyr-
roline-1 recherchée.

L'hydrolyse est de préférence effectuée par addition d'eau ou d'une solution de chlorure d'ammonia-
que. Aprés hydrolyse, il est possible d'ajouter & la solution un sel, tel que le chlorure de sodium, de
maniére a saturer ladite solution, ce qui permet d’améliorer le rendement du présent procedeé.

La purification finale peut étre effectuée par tout moyen tel que la distillation et/ou la chromatogra-
phie sur colonne. Ce procédé permet donc l'obtention de composés du type (alcoxy1-éthenyl)-2-pyrroli-
ne-1, qui peuvent servir & l'obtention de I'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée.

On a de plus constate qu'un des composés de ce type, I'(éthoxy 1-éthenyl)-2-pyrroline-1 présentait
certaines qualités organoleptiques qui permettaient de l'utiliser, seule ou en combinaison, comme agent
aromatisant.

Ces caractéristiques organoleptiques peuvent étre décrites ainsi: grillé, fruité, noisettes, et rappellent
celles de Ia pyrazine.

Ainsi, I'éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 peut étre utilisée, seule, comme agent aromatisant, de manié-
re & remplacer, par exemple, certaines alkyl-pyrazines.

La quantité a ajouter a un produit alimentaire dépend principalement de la nature du produit ainsi
que de l'effet final souhaité.

L'(&thoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 peut également étre utilisée dans I'élaboration d'une composition
aromatisante. On peut par exemple préparer une composition aromatisante contenant jusqu'a 0,1% en
poids d'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 et présentant un aréme de mais, pain ou de pommes-de-terre.
La composition ainsi obtenue peut étre ajoutée au produit alimentaire final, & raison de 1 & 2 grammes
par kilo de produit final.

Un autre objet de linvention est donc lutilisation de I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 comme agent
aromatisant susceptible d'étre ajouté & un produit alimentaire.

Encore un autre objet de linvention est lutilisation de I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 dans une
composition aromatisante susceptible d'étre ajoutée & un produit alimentaire. Enfin, un dernier objet de
linvention est une composition aromatisante comprenant ["(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1.

Llinvention est illustrée plus en détail dans les exemples suivants, dans lesquels les parties et pour-

centages sont en poids:

— I'exemple 1 décrit un procédé de préparation de I'(éthoxyl-1-éthenyl)-2-pyrroline-1,

— I'exemple 2 décrit les tests didentification de ce composgé,

— I'exemple 3 illustre les propriétés aromatisantes de ce compose,

— les exemples 4 et 5 illustrent deux procédés d'obtention d'acétyl-2-pyrroline-1 en solution aqueuse,

— les exemples 6-9 illustrent trois procédés d'obtention d'acétyl-2-pyrroline-1 se présentant sous forme
encapsulée et le produit obtenu,

— I'exemple 10 illustre la stabilité au stockage de I'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée,

— les exemples 11-16 illustrent les propriétés de Facétyl-2-pyrroline-1 encapsulée, seule ou dans une
composition exhausteur de godt.

Exemple 1

On prépare une solution contenant 54,1 g d'éthylvinyléther dans 300 ml de tétrahydrofurane (THF).
On refroidit cette solution & —40°C et on lui ajoute, goutte-a-goutte, une solution contenant 429 mi de
tert-butyliithium & 1,4 N dans le pentane.
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On laisse ce mélange sous agitation constante, a —40°C, pendant 12 heures, puis on lui ajoute une
solution de 47,1 g de N-triméthylsilyl-pyrrolidinone-2 dans 300 ml de THF.

Le mélange ainsi obtenu est laissé sous agitation constante & —40°C pendant 7 heures, puis on lui
ajoute 32,1 g de chiorure d'ammonium dissout dans 300 ml d'eau.

On laisse le mélange se réchauffer jusqu'a environ 0°C, puis on le sature par addition de 60 g de
chlorure de sodium.

On laisse reposer afin que les phases aqueuse et organique se séparent.

On récupeére la phase organique, et I'on extrait la phase aqueuse trois fois avec 50 ml d'éther.

On mélange les différentes fractions organiques obtenues et on les lave trois fois avec 50 mi d'eau
saturée avec NaCl, puis on les séche sur du suifate de sodium et l'on évapore les solvants sous pres-
sion réduite.

On obtient 37,8 g d'extrait brut se présentant sous forme d'un liquide jaune.

On prépare une colonne de chromatographie d'un diamétre de 4 cm, d'une hauteur de 80 cm et con-
tenant 500 g d'un gel silicagel.

On utilise comme éluant une solution contenant 20 parties de dichlorométhane pour 1 partie d'acéta-
te d'éthyle. On introduit dans la colonne I'extrait brut dilué avec de ['‘éluant, puis on I'élue & un débit de
2 ml par minute. On obtient alors 17,1 g d'un composé possédant une pureté de 99,9%, se présentant
sous forme d'un liquide incolore.

Exemple 2
1. Spectre de masse

Le spectre de masse du composé obtenu selon I'exemple 1 donne les résultats suivants:

m/z  intensité relative identification
(100 = pic de base)

138 8 [M]+ pic moléculaire

124 21 {M—CHa]+

110 5 [M-CzHs}+

95 100 [M-CH3CHOJ+

94 66 [M-OC2Hs]+

83 6 -

82 10 - -

67 18 -

41 30 -

2. Analyse élémentaire

L'analyse élémentaire du composé obtenu selon 'exemple 1, effectuée par combustion, donne les ré-
sultats suivants:

%
C mesuré 68,70
calculé 69,03
H mesuré 9,26
calculé 9,41
N mesuré 9,74
calculé 10,06

Les résultats calculés le sont pour le composé de formule brute CgHisNO, de poids moléculaire
M = 139, 198g.
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Le spectre infrarouge du composé obtenu selon l'exemple 1, effectué a I'état de film donne les résul-

tats suivants:

4. Spectre BMN

Fréquence des

bandes

caractéristiques (cm-1)

% de transmission

2977
2932
2862
1738
1612
1691
1870
1322
1271
1129
1068
a79

819

23,8
28,9
34,5
45,8
26,9
20,5
29,7
19,7
25,1
20,6
25,6
34,7
30,2

Le spectre de résonance magnétique nucléaire du proton du composé dans le trichlorodeutérométha-

ne (CDCls) & 20°C, montre les signaux caractéristiques suivants:

Signal (ppm)  Multiplicite Constante de Identification
du signal couplage (Hz)
4,73 doublet 2,6 H oléfinique
4,52 doublet 2,6 H oléfinique
4,02 triplet d'un 2,0 et 2H-5
triplet 7.4
3,87 quadruplet 7 2H d'éthyl
2,73 multiplet 2H-3
1,93 multiplet 2H-4
1,42 triplet 7 3H d'éthyl
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A l'aide de ces quatre tests, on peut donc identifier le composé comme étant I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-
pyrroline-1, de formule:

On prépare plusieurs solutions aqueuses contenant de '{éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 & différentes
congcentrations.

On présente 50 ml de chaque solution, en erlenmeyer de 250 ml recouvert d'un couvercle, a 6 dé-
gustateurs entrainés a 'analyse des ardmes.

Le test se déroule de la maniére suivante:
on présente 3 flacons & chaque dégustateur: un flacon contenant la solution aromatique et deux flacons
d'eau. Le dégustateur doit humer I'espace de téte et désigner le flacon contenant la solution aromati-
que.

Le test est répété deux fois, pour des concentrations de 1000, 100, 10, 5 et 1 ppm.

On obtient les résultats suivants:

concentration (ppm) 1000 100 10 5 1
olfaction positive (%) 100 100 100 50 17

Le seuil de perception par voie olfactive directe est donc de l'ordre de 5 ppm.
b) Détection d iLd b GC-snifi

On détermine par «GC-sniffing» (combinaison de chromatographie gazeuse et olfactométrie) la quan-
tité minimale d'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 détectable olfactivement.

Pour ce faire, on analyse par chromatographie en phase gazeuse des solutions du composé a diffé-
rentes concentrations.

Aprés des tests d'orientation, des solutions d'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 dans le dichlorométhane
sont préparées avec une concentration de 100, 500 et 1000 ppm. Les analyses sont réalisées selon les
conditions suivantes:
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. Chromatographe HP 5890 A (Hewlett-Packard)

. Colonne Capillaire DB-Wax (J et W Scientific), longueur 30 m, i.d. = 0.25 mm
Détection FID, 250°C + Sniffing Port, 150°C; effluent splitting: 1/1
Injection 200°C, Split (27.7 mi/min)

. Gaz vecteur Helium, 17.5 psi

. Température four 100°C — 4°/min — 180°C

. Quantité injectée: 1 microlitre d'une solution & 1000 ppm, soit 1 microgramme du compose.
Débits gazeux: split vent = 27.7 mi/min effluent colonne = 0.6 mi/min (sniffing port)

Quantité (&thoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 arrivant au sniffing port = 21.7 ng
Estimation du volume d'air entrainant I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1
Durée du pic olfactif = 5 secondes

Débit d'air humidifié (make-up) = 0.83 ml/sec

. Volume d'air estimé a 4.2 ml d'air

Le seuil de perception de I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 est de 21,7 ng dans 4,2 ml d'air soit

5,20 ng/ml air.
Exemple 4

On effectue une hydrolyse de I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1, en ajoutant & 67,74 mg d'(éthoxy-1-
éthenyl)-2-pyrroline-1 & 0°C, 5 ml d'acide chlorhydrique 10,5 N; on laisse reposer a température am-
biante (25°C) pendant 2 jours.

On refroidit ensuite le mélange jusqu'a ~5°C environ, et on le neutralise, en ajoutant goutte-a-goutte,
et sous agitation constante, 52,5 ml d'hydroxyde de sodium 1N.

On obtient alors une solution aqueuse contenant 97% d'acétyl-2-pyrroline-1, soit 52,40 mg, et 3%
d'acétyl-2-pyrroline-2, soit 1,62 mg (composition déterminée par chromatographie en phase gazeuse et
spectrométrie de masse).

Exemple 5

On effectue une hydrolyse de I'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 en ajoutant & 69,81 mg d'(éthoxy-1-
éthenyl)-2-pyrroline-1 & 0°C, 5 ml d'acide chiorhydrique 1N; on laisse alors reposer a température am-
biante (25°C) pendant 7 jours, afin que I'hydrolyse soit compléte.

On refroidit ensuite le mélange jusqua —5°C environ, on dilue le mélange hydrolysé avec 40 mi
d'eau, puis on le neutralise en ajoutant 5 ml d'hydroxyde de sodium 1 N, goutte-a-goutte, 20 sous agi-
tation constante.

On obtient une solution aqueuse contenant 54 mg d'acétyl-2-pyrroline-1 (97%) et 1,67 mg d'acétyl-2-
pyrroline-2 (3%).

Exemple 6

On ajoute 4 1,00132 g d'(éthoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 (soit 7,20 mmol) & 0°C, 70 ml d'HC! 1N, et
on laisse reposer & température ambiante pendant 7 jours.

Un premier échantillon A de 17,5 ml de ce mélange réactionnel est dilué dans 175 ml d'eau, puis re-
froidit 4 0°C. On lui ajoute alors goutte-a-goutte 17,5 mi de NaOH 1N, puis une solution aqueuse com-
prenant 17,6 g de maltodextrine, 2,4 g de 35 gomme arabique et 430 mi d'eau.

La solution ainsi obtenue est lyophilisée dans un lyophilisateur standard. On obtient une poudre blan-
che contenant l'acétyl-2-pyrroline-1 & la concentration de 1,0% par rapport au mélange maltodextrine/
gomme arabique, et & la concentration de 0,94% par rapport & la poudre.

Exemple 7

Un échantillon B de 13,125 m! du mélange réactionnel obtenu selon 'exemple 6 est dilué dans 130
ml d'eau, puis refroidit & 0°C. On lui ajoute goutte-a-goutte 13,125 ml de NaOH 1N, puis une solution
aqueuse comprenant 15 g de -cyclodextrine dans 400 mi d'eau.

La solution ainsi obtenue est Ilyophilisée selon l'exemple 6. On obtient une poudre blanche conte-
nant l'acétyl-2-pyrroline-1 & la concentration de 1,0% par rapport & la g-cyclodextrine, et de 0,94% par
rapport & la poudre.
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xempl

Un échantillon C de 13,125 ml du mélange réactionne! obtenu selon l'exemple 6 est dilué dans 100
mi d'eau, puis refroidit & 0°C.

On lui ajoute 15,0 g de B-cyclodextrine en poudre et 13,125 ml de NaOH 1N. On laisse sous agita-
tion & 0°C pendant 30 minutes, puis la solution est lyophilisée selon I'exemple 6. Dans ce cas, la lyo-
philisation est plus aisée & effectuer car le volume d'eau est beaucoup moins important, par comparai-
son avec les exemples 6 et 7.

On obtient une poudre blanche contenant I'acétyl-2-pyrroline-1 & la concentration de 1,0% par rapport
a la p-cyclodextrine, et de 0,94% par rapport & la poudre.

Exemple 9

Un échantillon D de 13, 125 ml du mélange réactionnel obtenu selon I'exemple 6 est dilué dans 130
ml d'eau, puis refroidit &4 0°C. On lui ajoute goutte-a-goutte 13,125 ml de NaOH 1N puis une solution
aqueuse comprenant 1,5 g de B-cyclodextrine dans 40 ml d'eau.

La solution ainsi obtenue est lyophilisée selon I'exemple 6. On obtient une poudre blanche contenant
I'acétyl-2-pyrroline-1 & la concentration de 10,0% par rapport & la B-cyclodextrine.

Exemple 10

On étudie la stabilité de I'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée préparée selon les exemples 6 a 9, pendant
une période de 110 jours, a différentes températures de stockage. Pour ce faire, on préléve, aprés
stockage, 100 mg de poudre lyophilisée, que I'on dissout dans 1 ml d'eau, & 0°C. On ajoute 1 ml d'acé-
tate d'éthyle contenant 1 mg de triméthyl-2,4,6-pyridine et on laisse sous agitation pendant 30 secon-
des.

On centrifuge le mélange pendant 15 minutes, & ~5°C et l'on récupére la phase organique que l'on
analyse par chromatographie en phase gazeuse.

On détermine alors le pourcentage d'acétyl-2-pyrroline-1 s'étant décomposée aprés 110 jours de
stockage, et I'on obtient les résultats suivants:

Support et concentration en acétyl-2-pyrroline-1

Température  maltodextrine 1% B-cyclodexirine 1%  B-cyclodextrine 10%
de stockage

20°C décomposition totale aprés 50j. 99% 91% aprés 13 jours
4°C 33% 10% 13% aprés 23 jours
-20°C 13% 0% -

On constate donc que l'acétyl-2-pyrroline-1 encapsulée & 1% sur B-cyclodextrine est stable pendant
au moins 110 jours si on la conserve a une température basse. Ceci est également le cas, mais dans
une moindre mesure, si I'encapsulation est effectuée sur maltodextrine/gomme arabique a 1%.

Par conire, la stabilité de I'acétyl-2-pyrroline-1 diminue quand sa concentration sur le support (dans
le cas présent la B-cyclodextrine) augmente. Par comparaison, I'acétyl-2-pyrroline-1 a 95% pure, prépa-
rée selon l'art antérieur se dégrade rapidement conservée a -20°C (Buttery et al., Journal of Agric.
Food Chem. (1983), 31, 823-826).

Exemple 11

On ajoute 1 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1, sous forme encapsulée a 1% sur p-cyclodextrine, & une sou-
pe de mais, juste avant sa consommation. On présente la soupe ainsi préparée, ainsi qu'une soupe-té-
moin ne contenant pas d'acétyl-2-pyrroline-1, a un groupe de 6 dégustateurs entrainés.

L'acétyl-2-pyrroline-1 contribue a une perception plus ronde, plus cuisinée et plus flatteuse de ['ali-
ment. Les notes «céréale cuite», «pop corn» et «irés légérement grillé» sont renforcées et mises en
valeur, ainsi qu'une irés fine note «beurré-frais».

Exemple 12

On ajoute 1 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1 sous forme encapsulée a 1% sur B-cyclodexirine, & une sauce
de type poulet, juste avant sa consommation. On présente la soupe ainsi préparée, ainsi qu'une soupe-
témoin ne contenant pas d'acétyl-2-pyrroline-1, & un groupe de 6 dégustateurs entrainés.

L'acétyl-2-pyrroline-1 contribue & diminuer la note «graisse de poulet» et renforce les notes «chair de
poulet» et «légérement grillé».
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L'ensemble est plus cuisiné et plus complet, et I'arriére-godt légérement viande griliée est prolongé.

Exemple 13

On ajoute 1 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1 sous forme encapsulée & 1% sur p-cyclodexirine, a une sauce
de type beeuf, juste avant sa consommation. On présente la soupe ainsi préparée, ainsi qu'une soupe-
témoin ne contenant pas d'acétyl-2-pyrroline-1, & un groupe de 6 dégustateurs entrainés.

L'acétyl-2-pyrroline-1 contribue & renforcer la note «viande légérement grillée». L'impression en bou-
che est plus ronde et l'arrigre-golt beeuf est prolongé.

Exemple 14

On prépare une composition exhausteur de golt de type «crodte de pain» en ajoutant a 1 litre
d'éthanol les composées suivants:

— 50 g d'acétyl-2-pyrazine

— 10 g d'acétyl-2-thiazole

— 30 g de diacétyle

— 5 g d'éthyl-2-méthyl-3-pyrazine

On ajoute 0,1 g de cette composition & 1 litre d'eau préalablement salée a raison de 3 g de NaCl

par litre. On divise le mélange aqueux en deux lots.

Dans le premier lot, on ajoute 0,5 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1 sous forme encapsulée a 1% sur B-cy-
clodextrine. Le second lot sert de témoin.

Un panel de 10 personnes compare les deux lots. Le premier lot apparait meilleur que le second,
avec une note renforcée de type «céréale», «crodte de pain» et une note «grillée» arrondie. L'ensem-
ble reste en bouche plus longtemps. Ajoutée & une péte & pizza, la présente composition renforce la
note «crodte de pain», surtout a l'olfaction.

Exemple 15

On prépare une composition exhausteur de golt de type «mais» en ajoutant & 1 litre d'éthanol les
composées suivants:

— 5 g d'acétyl-2-pyrazine

- 5 g d'acétyl-2-thiazole

— 0,5 g de diacétyle

— 20 g de sulfure de diméthyle

On ajoute 0,1 g de cette composition & 1 litre d'eau préalablement salée & raison de 3 g de NaCl
par litre. On divise le mélange agueux en deux lots.
Dans le premier lot, on ajoute 0,56 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1 sous forme encapsulée a 1% sur p-cy-

clodextrine. Le second lot sert de témoin.
Un panel de 10 personnes compare les deux lots. Le premier lot présente une note plus typée, plus
compléte et plus puissante de «mais doux» et «pop-comn». La persistance en bouche est plus mar-

quée.

Exemple 16

On prépare une composition exhausteur de golt de type «pommes-de-terre» en ajoutant a 1 litre
d'éthanol les composées suivants:

— 5 g d'acétyl-2-thiazole

- 5 g de triméthyl-pyrazine

— 0,5 g de diacétyle

— 2 g d'éthyl-2-méthoxy-3-pyrazine
~ 50 g de méthylthio-3-propanal
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On ajoute 0,1 g de cette composition a 1 litre d'eau préalablement salée & raison de 3 g de NaCl
par litre. On divise le mélange aqueux en deux lots.

Dans le premier lot, on ajoute 0,5 ppm d'acétyl-2-pyrroline-1 sous forme encapsulée a 1% sur B-cy-
clodextrine. Le second lot sert de témoin.

Un panel de 10 personnes compare les deux lots. Le premier lot apparait meilleur que le second et
présente une note plus compléte et renforcée de type «chair cuite de pommes-de-terre».

Revendications

1. (Alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 de formule:

7
N

avec R= alkyl
O-R

2. (Ethoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 selon la revendication 1 de formule:

7
N

3. Procédé de préparation d'(alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 selon la revendication 1, dans lequel on
fait réagir 4 une température inférieure a 0°C de l'alkylvinyléther et du tert-butyllithium en solution orga-
nique, on ajoute du N-triméthylsilyl-pyrrolidinone-2, on laisse réagir puis on hydrolyse la solution obte-
nue, on récupére la phase organique que l'on séche et purifie afin d'obtenir I'(alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroli-
ne-1 recherchée.

4, Utilisation de I'(Ethoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 comme agent aromatisant susceptible d'étre ajouté
a un produit alimentaire.

5. Composition aromatisante comprenant I'(Ethoxy-1éthenyl)-2-pyrroline-1.

6. Composition aromatisante selon la revendication 5 destinée a étre ajoutée & un produit alimen-
taire.

7. Procédé d'obtention d'acétyl-2-pyrroline-1 se présentant sous forme encapsulée dans lequel on hy-
drolyse une (alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 avec un acide, on neutralise avec une quantité équimolaire
de base, on ajoute une solution de cyclodextrine de maniére a obtenir une solution contenant jusqu'a
20% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1 par rapport a la cyclodextrine, puis on lyophilise ladite solution de
maniére & obtenir une poudre contenant jusqu'a 20% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1.

8. Procédé d'obtention d'acétyl-2-pyrroline-1 se présentant sous forme encapsulée dans lequel on hy-
drolyse une (alcoxy-1-éthenyl)-2-pyrroline-1 avec un acide, on neutralise avec une quantité équimolaire
de base, on ajoute une solution de maltodextrine de maniére a obtenir une solution contenant jusqu'a

10
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10% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1 par rapport a la maltodextrine, puis on lyophilise ladite solution de
maniére & obtenir une poudre contenant jusqu'a 10% en poids d'acétyl-2-pyrroline-1.

9. Produit encapsulé se présentant sous forme d'une poudre contenant jusqu'a 20% en poids d'acé-
tyl-2-pyrroline-1 encapsulée, obtenu par les procédés selon les revendications 7 ou 8.

10. Utilisation du produit selon la revendication 9, seul ou en combinaison, comme exhausteur de
got, susceptible d'étre ajouté & un produit alimentaire.

11
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