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El presente invento tiene por objeto la pro­
ducción industrial de nuevos derivados del ácido 3í5-dime 
tilbenzoico y de sus sales por adición de ácidos, de fórmu 
la general.

En donde X es un heteroátomo, 
trógeno o azufre e Y una cadena etílica

como oxígeno, ni- 
con un grupo amino

disustituido en la posición dos.
El método general de síntesis de estos productos 

está basado en la reacción de derivados activados del áci­
do, como el cloruro o anhídridos del mismo, con el corres­
pondiente derivado de la etilamina sustituida en el seno de 
un disolvente apropiado y tratando con una base el producto 
obtenido, extrayendo con un disolvente adecuado, secanuo, 
eliminando el disolvente y destilando o cristalizando el 
producto residual.

A continuación se exponen algunos ejemplos no !i 
mita, ti vos del alcance del presente invento.

Ejemplo 1 (X = 0; Y = OHg - CHg - N (CH^g)

En un matraz de dos oocas de 100 mi. de capacidad,

4.2.73
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provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re­
flujo con tubo de cloruro cálcico y embudo de llave, se po 
nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo 
disueltos en 40 mi. de acetona seca. A esta solución se le 
agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitación, 
4,5 g. (0,05 moles) de 2-dimetilaminoetanol disueltos en 
20 mi. de acetona seca. La reaooión es exotérmica y una vez 
terminada la adición se mantiene a reflujo durante dos ho­
ras, una vez fría la solución se filtra y el sólido se di­
suelve en agua, se alcaliniza con sosa al 10% y se extrae 
con éter. El extracto etéreo se seca con sulfato magnésico 
anhidro, se filtra, se elimina el éter a vacío y el aceite 
residual se destila a presión reducida.

El 3,5'-dimetilbenzoato de 2-dime tilaminoe tilo es 
un líquido incoloro de P.E. =* 121 - 2220/1,5 mm, de Hg.

Análisis:
Calculado para N Og

0.- 70,55; H.- 8,65; N.- 6,32
Enoontrado
C,- 70,76; H.- 8,92; N,- 6,45 
Clorhidrato: P.F. = 187 - 9=0 (dioxano).
Ejemplo 2 ( X = 0; Y = OHg - CHg - N (CHg - CH^)g)

En un matraz de dos bocas de 100 mi. de capacidad, 
provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re­
flujo con tubo de cloruro cálcico y embudo de llave se po-
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nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo 
disueltos en 40 mi. de acetona seca. A esta solución se le 
agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitación, 
6,0 g. (0,05 moles) de 2-dietilaminoetanol disueltos en 
20 mi. de acetona seca. La reacción es exotérmica y una 
vez terminada la adicción se mantiene a reflujo durante 
dos horas. Una vez fría la solución se filtra y el sólido 
se disuelve en agua, se alcaliniza con sosa al 10% y se 
extrae con éter. El extraoto etéreo se seca con sulfato 
magnésico anhidro, se filtra, se elimina el éter a vacío y 
el aceite residual se destila a presión reducida.

El 3,5**dimetilbenzoato de 2-dietilaminoetilo es 
un liquido incoloro de P.E. = 139SC/l,5 mm.

Análisis:
Calculado para C^^ N Og

C.- 72,25; H.- 9,29; N.- 5,61 
Encontrado
C.- 72,43; H.- 8,96; N.- 5,68 
Clorhidrato: P.F. = 165-66SC (etanol).

En un matraz de 100 mi. de capacidad, provisto
de refrigerante de reflujo con tubo de cloruro oálcico, 
se ponen 1,1 g. (0,01 moles) de N - (2-hidroxietil)-pirro

Ejemplo 3 ( X 0; Y = CHg- CHg- N

4 .2 .73. - 4-
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lldlna, 2,8 g, (0,01 moles) de anhídrido 3,5-dimetilbenzoi 
oo y 20 mi. de cloroformo seco y se hierve a reflujo duran 
te cuatro horas. Al cabo de este tiempo se deja enfriar, se 
lava el cloroformo con solución de sosa al 10%, con agua y 
finalmente se seca con sulfato magnésico anhidro. La solu­
ción se filtra, se destila el cloroformo a vacio y el resi 
dúo aceitoso se destila a presión reducida.

El 3,5-dimetilbenaoato de 2-(N-pirrolidin)-etilo 
es un líquido incoloro de F.E. - 16220/2,5 mm. Hg.

Análisis:
Calculado para C^Hg^N Og

C.- 72,84; H.- 8,55; N.- 5,66
Encontrado
0.- 72,70; n,- 8,70; N.- 5,51
Ejemplo 4 ( X = S; X = OHg - UHg - N (CHjg)

En un matraz de 100 mi. de oapaoidad, se ponen 8,4 g* 
(0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo disueltos en 
40 mi. de acetona seca, 7,0 g. (0,05 moles) de clorhidrato 
de 2- dimetilaminoetil-mercaptano y 10 mi. de plridina, se 
calienta a reflujo durante dos horas, se destila la acetona 
y el residuo se trata oon una mezcla de 50 mi. de sosa al 
10% y 50 mi. de eter. Se decanta la capa eterea, se seca 
oon sulfato magnésico anhidro, se elimina el eter y el re­
siduo se destila.

El 3,5 - dimetilbenzoato de tio - (2 - dimetilami

4.2.73. -5 -



es un líquido incoloro de P.E. = 140SC/ 1 mm. de 

Análisiss
Calculado para N O S

C.- 65,80; H.- 8,07; N.- 5,90;S.- 13,48 
Encontrado
C.- 65,92; H.- 8,02; N.- 6,10; S.- 13,48 
Ejemplo 5 ( X ^ S; Y . CHg - CHg - N ( CHg - CH^)^)

En njn matraz de dos bocas de 100 mi. de capacidad, 
de agitador electromagnético, refrigerante de reflu 

jo con tubo de cloruro oálcico y embudo de llave, se ponen 
5,2 g. (0,031 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo, di­
sueltos en 3 0 mi. de acetona seoa. A esta soluoién se le 
agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitaoión,

15 4,1 g. (0,031 moles) de 2- dietilaminoetilmeroaptano, disuel
tos en 20 mi. de acetona seca. La reacción es exotérmica y 
una ves terminada la adición se mantiene reflujo durante 
dos horas. Una vez fría la solución se filtra y el sólido 
se disuelve en agua, se aloallniza oon sosa al 10% y se 

20 extrae con eter. El extracto etereo se seoa oon sulfato 
magnésico anhidro, se filtra, se elimina el etar a vacio 
y el aceite residual se destila a presión reducida.

El 3,5 °* dimetilbenzoato de tío - ( 2 - dietila 
mino) etilo es mi liquido incoloro de P.E. * 158RC./1 mm.

25 de Hg.

ueetilo)
Hg.

10 provisto
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Análisiss 
Calculado para N O S

C.- 67,89; H.- 8,73; N.- 5,27 
Encontrado
C.- 67,6?; H.- 8,89; N.- 5,46 
Clorhidrato.- P.F. ¡= 177-80C (dioxano)
Ejemplo 6  ̂X . NH; Y = CH^ - CHg - N (CH^)g)

En un matraz de dos bocas de 100 mi. de capacidad, 
provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re­
flujo con tubo de cloruro cálcico y embudo de llave, se po 
nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5 - dimetilbenzoilo 
disueltos en 40 mi. de acetona seca. A esta solución se le 
agregan por el embudo de llave, gota a gota y con agita­
ción, 4,4 g. (0,05 moles) de N, N-dimetiletilendiamina di­
sueltos en 20 mi. de acetona seca. La reacción es exotármi 
ca y una vez terminada la adición se mantiene a reflujo du 
rante dos horas, se evapora la acetona y el residuo se tra 
ta con 50 mi. de sosa al 10% y 50 mi. de eter. La capa ete 
rea se deoanta, se seca con sulfato magnádico anhidro, se 
filtra y se elimina el eter a vacio, destilando el aceite 
residual a presión reducida.

La N - ( 2 - dimetilaminoetil ) - 3,5 - dimetil 
benzamida es un líquido incoloro de P.E. - 160 - 62^0/1,5 
mm.

.7,18.2.73



Análisis s
Calculado para C ^  N ^ 0

C,- 70,87; H.- 9,15; N.- 12,71
Encontrado

5 C„- 70,62; H.- 9,15; N.- 12,75
Clorhidrato.- P,F. = 135-620 (cloroíormo-eter).
Ejemplo 7 ( X = NH; Y = CH^ -  CH^ - N ( CH^ - CH.) )

En un matraz de dos bocas de 100 mi. de capacidad, 
provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re- 

10 flujo con tubo de oloruro cáloico y embudo de llave, se po 
nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo 
disueltos en 40 mi. de acetona seca. A esta solución se le 
agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitación,
5,8 g. (0,05 moles) de N,N-dietiletilendiamina disueltos en 

15 20 mi. de acetona seca. La reacción es exotérmica y una vez
terminada la adición, se mantiene a reflujo durante dos ho 
ras, se evapora la acetona y el residuo se trata con 50 mi. 
de sosa al 10% y 50 mi. de eter. La capa eterea se decanta, 
se seca con sulfato magnésico anhidro, se filtra y se elimi 

20 na el eter a vacio, destilando el aceite residual a pre­
sión reducida.

La N - (2-dietilaminoetil)-3,5 - dimetilbenzamida 
es un liquido incoloro de P.E. = 164-6620/0,6 mm.

Análisis:
25 Calculado para C^^ N^O

4.2.73 -8 -



0.- 72,53? H.- 9,74? N.- 11,27 
Encontrado
0.- 72,15; H.- 9,47: N.- 11,54 
Clorhidrato P.F.g 111-13SC (acetato de etilo) 

p Ejemplo 8 ( X = N H? Y = CHg - OHg - )

En un matraz de dos bocas de 100 mi. de capaci­
dad, provisto de agitador electromagnético, refrigerante 
da reflujo con tubo de oloruro cálcico y embudo de llave, 

10 se ponen 4,2 g. (0,025 moles) de cloruro de 3,5 - dimetil 
banaoilo disueltos en 30 mi. de acetona seca. A esta solu­
ción se le agrega por el embudo de llave, gota a gota y 
con agitación, 2,8 g. (0,025 moles) de N-(2-aminoetil)-pi 
rrolldina disueltos en 15 mi. de acetona seca. La reac- 

15 oión es exotérmica y una vez terminada la adición, se
mantiene a reflujo durante dos horas, se evapora la aceto­
na y el residuo se trata con 50 mi. de sosa al 10% y 50 mi. 
de eter. La oapa eterea se decanta, se seca con sulfato 
magnésico anhidro, se filtra y se elimina el eter a vacio 

20 con lo que queda un residuo sólido que se cristaliza en 
eter de petróleo.

La N - ( 2 - ( N-pirrolidin )-etil)- 3,5 *" dlma 
tilbenzamida es un sólido blanco de F.F. ** 88-89BC (sin 
corregir)

25 Análisis

4.2.73. -9
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Calculado para O ^ B ^ N g O

C.- 73,13; H.- 9,00; N,- 11,37
Encontrado
C.- 73,09; R.° 9,22; N,- 11,55
Clorhidrato.- P.F. = 170-72SC ^acetato de etilo).
Ejemplo 9 ( X = NEg Y = CHg - CH^ - N ^ D ) .

En un matraz de dos bocas de 100 mi. de capacidad, 
provisto de agitador electromagnético, refrigerante con tu 
bo de cloruro cálcico y embudo de llave, se ponen 4,2 g. 
(0,025 moles) de cloruro de SsS-dimetilbenzoilo disueltos 
en 30 mi. de acetona seca. A esta solución se le agrega por 
el embudo de llave, gota a gota y con agitación 3,2 g.
(0,025 moles) de N-(2-aminoetil)-piperidina disueltos en 
15 mi. de acetona seca. La reaccióh es exotérmica y una vez 
terminada la adición, se mantiene a reflujo durante dos ho 
ras, se evapora la acetona y el residuo se trata con 50 mi. 
de eter. La capa etérea se decanta, se seca con sulfato 
magnésico anhidro, se filtra y se elimina el éter a vacío 
con lo que queda un residuo pastoso que se cristaliza en 
n-heptano.

La N-(2- (N-piperidin)-etil) - 3,5-dimetilbenzamida 
¡s un sólido blanco de P.F. - 72-73^0 (sin corregir).

Análisiss
Calculado para C.,¿- NL 0 16 24 2
C.= 73,80; H.- 9,29; N.- 10,75

-10.=
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Encontrado
O**" 73984; H.— 9,54s N.— 10,95 
Clorhidrato.- P.F. = 193-95^0 (alcohol-éter)

R E I V I N D I C A C I O N E S

Los puntos de invención propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa­
tente de Invención en España, por VEINTE años, son los 
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

la.-- Un método para la producción industrial de
derivados del ácido 3¡)5=dimetilbenzoico y de sus sales por 
adición de ácidos, de fórmula general 
CH-

en donde X es un heteroátomo, como oxígeno, nitrógeno o azu 
iré e Y una cadena etílica con un grupo amino disustituido 
en la posición dos, basado en la reacción de derivados ac­
tivados del ácido con al correspondiente derivado de la eti

18:2.73 - 11-



lamina sustituida, en el seno de un disolvente apropiado y 
tratando con una base el producto obtenido, extrayendo con 
un disolvente adecuado, secando, eliminando el disolvente 
y destilando o cristalizando el producto residual.

5 23.- Un método según la reivindicación 1.3, carao
terizado porque el derivado activado del ácido que se uti­
liza es el cloruro.

33.- Un método según la reivindicación 13, caran 
terizado porque el derivado aotivado del ácido que se uti-

10 liza es el anhídrido.
4.3 .- Un método según la reivindicación 13, cara¡c 

terizado porque la etilamina que se utiliza es el 2-dimeti 
laminoetanol.

53.- Un método según la reivindicación 13, carao
15 terizado porque la etilamina que se utiliza es el 2-dieti

laminoetanol.
63.- Un método según la reivindicación 13, carao 

terizado porque la etilamina que se utiliza es la N- (2-hi 
droxie til)pirrolidina.

20 ?3„- un método según la reivindicación is, carao
terizado porque la etilamina que se utiliza es el 2 - dime 
tilamlnoetil-mercaptano.

83.- Un método según la reivindicación 18, carao 
terizado porque la etilamina que se utiliza es el 2 - dle

25 tilaminoetil-meroaptano.

4.2.73 -12-
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9^.- Un método según la reivindicación 
13, caracterizado porque la etilamina que se utili­
za es la N,N - dimetiletilendiamina.

103,- Un método según la reivindicación 
13, caracterizado porque la etilamina que se utili­
za es la N,N - dietiletilendiamina.

11&.- Un método según la reivindicación 
13, caracterizado porque la etilamina que se utili­
za es la N - (2-aminoetil)-pirrolidina.

123.- Un método según la reivindicación 
13, caracterizado porque la etilamina que se utili­
za es la N - (2-aminoetil)-piperidina.

133,- "in m-JTODO PARA LA PRODUCCION INDUS 
TRIAL DE DERIVADOS DEL ACIDO 3,5-DIMBTILBENZOICO"

Tal y como se ha descrito en la Memoria 
que antecede y para los fines que se han especifi­
cado.

Esta Memoria consta de trece hojas escri­
tas a máquina por una sola cara.

4.2.74 -  13 -
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