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MEMORIA DESCRIPTIVA

Sabido es que las N-alquil-dimetilaminas insubstitui-

das o substituidas en el grupo alquilico pueden prepararse

por reaccion de un haluro de alquilo o de alquilo substituido

con dimetilemina, En la técnica clasica, esta reaccidn se
efectua en un disolvente orgénico, por ld general el etanol,
actuando en caliente y eventualmente con presion.
Sin embargo, los rendimientos en el producto deseado no son
51empre satisfactorios.

Por ejemplo, la 3-metil-T-metoxi-8- dimetllamlnometml—
~flavona, que es un compuesto conocido por su actividad far-

o, N
macologica, se ha preparado ya por reaccion de la
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3=motil-T-motoxi~B~clorometil-flavona con dimetilamina
sogin le técnica cldsica mencionada antes, pero los rendi-
mientos no han pasado del 55% aproximadamente de la teorfa
(vdase on particular la oatente suiza n® 373.765, la paten-
te norteamericana No 3,147,250 y la patente alemana no
1.182.669).

S¢ he descublerto ahora que pueden mejorarse consi-
derablemente los rendimientos de esta reaccidn cldsica si
se actua on condicionss determinadas.,

Este-invento tiene pues por objeto un procedimiento
para la preparacidén d¢ Ne-slquil~dimetilaminas y Ne(alguilo
substituido)~dimctilaminas; en ol que se hace reaccionar un
haluro de alquilo, insubstituido o substituido, con dimetila-
mina. Esto proccdimienxo se caracteriza por cfectuarse la
reaceidn on medio acuoso desprovisto de disolvente orgdnico
¥ a fomporaturs no my superior a 302C.

El invento compronds la aplicacidn del procedimienw—
to definido antes a la preparacidn de la 3~metil-T-metoxi-—8~
~dimetilaminomotil-flavona, por reaceidn de la 3-motil—T-
~metoxi~8-clorometil-flavona con dimetilamina.

En la puesta en préctica decl procedimiento segin
oste invento, se utiliza preforentomente un exceso de solu~
tidn acuosa comercial que contiene alrededor de 30% de
dimetilamina, dejando que la reacccidn prosiga por un.periodo

de 8 dfas (un ticmpo mds breve disminuye el rendimiento)
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¥y agitando de cuando en cuando,
En una solucidn de dimetilamine algo mds diluida,
no sc¢ obtiene reaccidn o solo se obtiensn rendimientos mi-
nimos,
La cantidad de dimetilamina, ademas de la concentra-
cidn de ésta, es importantc: por debajo de un valor limite,
que c¢s el doble de la cantidad estequiométrica, los rendi-

micnteos disminuyen.,
BJEMPLO

Preparacidn de la 3-motil-T--metoxi-8-—dimetilaminometil-

~flavona

Se afiaden 30 a 45 cc de dimetilamina acuosa (solu=-
cidn comoreial al 30% aproximadamente) a 15,73 g de 3-metile-
~T~metoxi~-G-clorom:til-flavona, Se agita la mesa semisdéli-
da y se la deja luego reposar a la temperatura del ambiente
(no superior a 302) cn un recipiente bien cerrado, durante
8 dias y mezclando de cuando en cuando, '

Despuds se deslie la masa en 100 cc de agua, se
filtra con un cmbudo de Buchner y se¢ lava con agua., Se
suspende el sdlido todavia en 100 cc de¢ agua, se acidifica
la suspensidn con deido clorhidrico concentrado y, después
de dejarla reposar; se elimina por filtracidn la parte inso-

luble. 3Se lava el filtrado con benceno, se separa la fase
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acuosa y se la filtra para obtener una solucidén 1{mpida,

de la gue se precipita muy gradualmente la base afiadien-
do coh precaucidn una solucidn saturada y fria de Ne,CO5 ¥
agitando con frecuencia, Despues de una noche de reposo,

se recoge el solido por filtracion en un embudo de Buchner,

- 86 lava con agua y se seca en vacio y sobre gel de silice.

Se obtienen 14,10g de producto. Rendimiento: 87,8% de la
teorfa, Punto de fusidn: 108,5-109,59, p{tulo acidimétri-

co: 100,3%. Cromotografia en capa delgada: unitaria.

La base terciaria que asi se obtiene puede ser

transformada en sal (por ejemplo, en clorhidrato) de mane-

ra conocida,
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NOTA

Degscrito el objeto del presente invento se declaran
nuevas y de propia invencion, las siguientes reivindicacio-
nes, con prioridad de la solicitud de patente italiana,

n? 31.155 A/70 del 19 de Octubre de 1.97A.

1.~ Procedimiento de preparacién de dimetilaminoal-
gquilcromonas sustituidas, en el cual se hace reaccionar
una haioalquilcromona sustituida con qimetilamina, carac—
terizado por el hecho de que la reaccidn se efectia en
ambiente acuoso exento de disolvente orgénico Yy & una tem-

peratura no sensiblemente superior a 302,

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado en gue la concentracion inicial de la dimetilaw

mina en el medio acuoso es de 30% en peso, a lo menos.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1Ly 2 ,
caracterigzado por utilizarse uma cantidad de dimetilamina

igual por lo menos al doble de la cantidad estequiométrica,

4.- Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado en que el haluro de alquilo es el cloruro de

alquilo,



5.- Procedimiento de preparacidn de dimetila-

minoalquilcromonas substituidas.

Segin se¢ describe y reivindica en la presente
memoria descriptifadgue consta de 6 hojas foliadas y

5. escritas a maguin

Nadrid a,

Pela
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