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El presente invento tiene por objeto la pro-
duccidén indugtrial de nuevos derivados del deido 3,5-dime
tilbenzoico y de sus sales por adicidn de deidos, de férmu
la general.

En donde X es un heterodtomo, como oxigeno, ni-
trdgeno o szufre e Y una cadena etilica con un grupo amino
disustituido en la posicidn dos,

El nétodo general de gintesis de estos productos
eatd basado en la reaccidn de derivados activados del dei-
do, como el cloruro o anhidridos del mismo, con el corres-
pondiente derivado de la etilamina sustituida en el seno de
un diselvente apropiado y tratando con une base el producto
obtenido, extrayendo con un disolvente adecuado, secanud,
eliminando el disolvente y destilando o cristalizando el
producto residual.

A continuacidén se exponen algunos ejemplos no 1i
mnitativos del alecance del presente invento.

Ejemplo 1 (X =0; Y = 0H2 - CH2 - N (CH3)2)

En un nmatraz de dos bocas de 100 ml. de capacidad,

4'42@73& "‘2“’
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provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re-
fiujo con tubo de cloruro cdlecico y embudo de llave, se po
nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,%~dimetilbenzoilo

disueltos en'40 nl. de acetona seca, A esta solucién se ie

5 agrega por el embudo de lleve, gotea a gota y con agltacidn,
4,5 g, (0,05 moles) de 2=-dimetilamincetancl disueltos en
20 ml, de acetona seca. La resccidn es exotérmica y una vez
terminada le adicidn se mantiene a reflujo durante dog ho-
rag, una vez fria la solucidn se filtra y el sdélido se di-
10 suelve en Bgua, se alcalinize con sosa al 10% y se extrae
con dter. El extracto etédreo se seca con sulisto magnédsico
anhidro, se filtra, se elimina el dter a vacio y el aceite
regidval se destila a presidn reducida.
. El 3,5-dimetilbenzoato de 2-dimetilaminoetilo es
15 un ligquido incoloro de Y.E., = 121 - 222C/1,5 mm. de Hg.
Andlisiss
Calculado para Gl3H19 N O2
Com T0,553 Hemw 8,65; No= 6,32
Encontrado
20 Cem T0,T63 Hew 8,925 No= 6,45
Clorhidrato: P.F, = 187 ~ 920 (dioxano),
Ejemplo 2 (X =0; ¥ = CH2 - CH, = N (CH2 - OHB)Z)
En un matraz de dos bocas de 100 ml. de capacidad,
provieto de aglitador electromegnético, refrigerante de re-
25 tlujo con *tubo de cloruro cdlecico y embudo de llave se po-
4.2.73, w3
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nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo
digueltos en 40 nl. de acetona seca. A esta solucidn se le
agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitacidn,
6,0 g (0,05 moles) de 2~dietilaminoetanol disueltos en
20 ml. de acetona seca. La reaccidén es exotérmica y una
vez terminada la adiccidn se mantiene & reflujo durante
dos horas. Una vez fria la solucidn se filtra y el sélido
se disuelve en agua, se alcaliniza con sosa al 10% y se
extrae con éter. El extracto etdreo se seca con sulfato
megnéaico anhidro, se filtra, se elimina el éter a vacio y
el acelte residual se destila a presidn reducida.

El 3,5~dimetilbenzoato de 2~dietileminoetilo es
un liguido incoloro de P.E. = 1399C/1,5 mm.,

Andlisis: ‘

Calculado para 015 H23 N 02
Cam T2,25; He= 9,29; N.- 5,61
Encontrado
Co= 72,43; Ho= 8,963 N.= 5,68
Clorhidrato: P.F. = 165-668C (etanol).

Ejemplo 3 ( X =0; Y = CHy~ CHy= N )

En un matraz de 100 ml, de cepacidad, provisto
de refrigerente de rerlujo com tubo de cloruro cdleico,

se ponen 1,1 g. (0,01 moles) de N - (2-hidroxietil)-pirre

402473 e
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lidina, 2,4 g» (0,01 moles) de amhidrido 3,5-dimetilbenzoi
co ¥y 20 ml. de cloroformo seco y se hierve a reflujo duran
te custro horas. Al csbo de este tlempo se deja enfriar, se
lava el cloroformo con golucidn de sosa al 10%, con agua y
finalmente se secu con sulfolo magndsico anhidro. La solu-
0idén ge filtra, se destila el oloroformo & vacio y el resi
duo aceitoso ge destila a presidén reducida.

Bl 3,5-dimetilbenzosato de 2-(N-pirrolidin)-etilo
es un ligquido incoloro de r.E. = 16220/2,5 mm. Hg.

Anglisis:

Caleulodo pare 015H21N O2

Gow 72,845 Ha= 8,555 Nue b,66

Encontrado

o= 72,7035 He= 8,70; Nue= 5,51

Blemplo 4 ( X =83 ¥ = GH2 - UH2 - N (CH3321

En un matraz de 100 ml, de capaclidad, se pomen 8,4 g.

(0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo disueltos en

40 ml. de acetona seca, 7,0 g. (0,05 moles) de clorhidrato

de 2~ dimetilaminoetil-mercapiano y 10 ml. de pliridina, se
callente a reiflujo duresnte dos horas, se destila la acetons

y el reslduo se trete con une mezcla de 50 ml, de sosa al

10% y 50 ml. de eter. Se decente la capa etersa, se¢ seca

oon sulfato magnésico anhidro, se eliming el eter y el re-

giduo ge destila,
El 3,5 - dimetilbenzoato de tio - (2 - dimetilami

4020734 "'5"
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noetilo) es un lfquido incoloro de P.E. = 1402C/ 1 mm, de

He,

Andliels:
Caleculado para 013H19 NOS
Ca“ 65980; H.W 89075 No"" 5590;80“‘ 13948

Eancontrade
Cow 65g92; How 8902; No= 6510; Se= 13948
Ejemplo 5 (X =S; ¥ = CH2 - CH2 - N ( CHZ - CH

309
En un matraz de dos bocas de 100 ml, de ocapacidad,

provisto de agitador electromsgndtico, refrigerante de reflu
Jo won tubo de oloruro cdleoico y embudo de llave, se ponen
502 £.(0,031 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo, di-
sueltos en 3 0 nl. de acetona seca. 4 esta solucidn se le
agrage por ol embudo de llave, gote & gota y con agitacidn,
4,1 g, (0,031 moles) de 2~ dietileminoetilmercaptanc, disuel
tos en 20 ml. de acetona seca. lLa reaccidn es exotérmice y
una vews terminade le adicidn se mentiene reflujo durante
dos horas., Una vez fria le solucidn se filira y el sélido
se disuelve en agua, se alcaliniza con sosa al 10% y se
extree oon eter. El extracto etereo se seca ocom sulfato
maguésico emhidro, se filtra, se elimine el etar a vacio
¥ el acelte residual se destila & presidn reducida,

El 3,5 ~ dimetilbenzoato de tio -~ ( 2 - dietils
mino) etilo es un 1fquido incoloro de PuE. = 1582C./1 mm.
de Hg.

4‘02073(: -6"
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Andlisiss

Calculado para 015 H23 NOS

Co= 679895 Ho"‘ 89735 No"“ 5927

Encontrado

Ce= 674673 He 8,895 Now= 5,46

Clorhidrato.- P.F. = 177-89C (dioxano)

Ejemplo 6 ( X = NH; Y = CH2 - CH2 - N (GHB)é?

En un matraz de dos boocas de 100 ml. de capacidad,
provisto de agitador electromagnético, refrigerante de re-
flujo con tubo de clorure cdlcico y embudo de llave, se po
nen 8,4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5 - dimetilbenzoilo
disueltos en 40 ml, de acetona seca. A esta solucidén se le
agregan por el embudo de llave, goia a gota y con agita-
cién, 454 g (0,05 moles) de N, N-dimetiletilendiamina di-
sueltos en 20 ml. ds acetone seca. ILa reaccidn es exotdrmi
ca ¥y una vez terminada la adicién se mentiems a reflujo du
rante dos horas, se evapora la acetona y el residuo se tra
ta con 50 ml. de sosa al 10% y b0 ml. de eter. Ia capa ete
rea ge decanta, se seca con sulfato magnédico anhidro; se
filtra y se elimina el eter a vacio, destilando el aceite
residual a presidn reducida.

La N = ( 2 = dimetileminoetil ) - 3,5 - dimetil
benzamida es un liquido incolors de P.E. = 160 - 6220/1,5

mm.

18.2.73. e
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Andlisise
Calculado para 013 HZQ N 5 0
0== 70387; Hd"' 9915; Nt"‘ 12971

Encontrado
Co= T0,62; Ho= 94155 N,= 12,75
Clorhidrato.~ PyF. = 135=620 (cloroformo-eter).

Ejemplo 7 (X =NH; Y = CH, - CH, - N ( CH, - CH

2 3'9)

En un natraz de dos bocas de 100 ml. de capacidad,

provigto de agitador electromagnético, refrigerante de re=-

flujo con tubo de cloruro cdleico y embudo de llave, se po
nen 8.4 g. (0,05 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo

disueltos en 40 ml. de acetona seca., A esta solucidn se le

agrega por el embudo de llave, gota a gota y con agitacién,
558 8. (0505 moles) de N,N-dietiletilendiamina disueltos en

20 nl. de acetona seca. La reaccién es exotdrmica y una vez

terminada la adicidn, se mantiene a reflujo durante dos ho

rag; se evapors la acetona y el residuo se trata con 50 ml.

de sosa al 10% y 50 ml. de eter. La capa eterea se decanta,

se seca con sulfato magnésico anhidro, se filtra y se elimi

ne el eter a vacio, destilando el aceite residual a pre-

gidén reducidsa.

Ia N - (2-dietileminoetil)~3,5 - dimetilbenzamida

es un liquido incoloro de Y.E. = 164-662C/0,6 mm,

4,2.73.

Andlisis:

Calculado pars 015 H24 NZO
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Cow 72,533 Hem 9,745 No= 11,27
Encontrado

Com 72,155 Ho= 9,47; No= 11,54
Clorhidrato P.F.e 11l~132C (acetato de etilo)
Ejemplo 8 ( X =N H; Y = CH, - CH, - N:::] )

Bn un matraz de dos booas de 100 ml. de capaoci~
dad, provisto de sgitador electromagrético, refrigerante
da retlujo con tubo de cloruro cdlcico y embudo de llave,
se ponan 4,2 g, (0,025 moles) de cloruro de 3,5 = dimetil
benzoile disueltos en 30 ml, de acetona seca. A esta solu-
cidn se le agresa por el embudo de llave, gota & gota y
con agitacién, 2,8 g. (0,025 moles) de N=(2-aminoetil)-pi
rrolidine disueltos en 15 ml, de acetona seca. La reac-
clén es exotérmica y wne vez terminade la adicidén, se
nantiene & retlujo durante dos horas, se evapora la aceto-
ne y el residuo se trate con 50 ml., de sose &l 10% y 50 ml,
de etfer, La oaps eterea se decanta, se seca con sulfato
nagnésico anhidro, se filtra y se elimins el eter a vacilo
con 1o que quede un residuo sélido que sme oristalize en
eter de petroleo,

Lo N = ( 2 = ( Nepirrolidin )-etil)- 3,5 = dime
tilbenzamida eés un 86lido blanco de P.F, = 88-892C (sin
corregir)

Andligls

4424730 -9
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Calculado para 015H22N20

Co= 73,133 He= 9,005 No= 11,37
Encontrado

Co= 73,095 Ho= 9,223 No— 11,55

Clorhidrato.- P.P. = 170=722C (acetato de etilo).

Ejemplo 9 (X =DNH; ¥ = CH2 - CH2 - Nfz::>)o

En un matraz de dos bocas de 100 ml., de capacidad,

provisto de agitador electromagnético, refrigerants con tu
bo de cloruro cdleico y embudo de llave, se ponen 4,2 g.
(0,025 moles) de cloruro de 3,5-dimetilbenzoilo disuweltos
en 30 ml. de acetons seca. A esta solucidn se le agrega por
el embudo de llave, gota a gota y com agitacién 3,2 g.
(0,025 moles) de N={2-zmminocetil)-piperidina disueltos en
15 ml. de acetona seca., La reaccidh es exotérmica y una vez
terminada la adicidn, se mantiene & reflujo durante dos ho
ras, se evapora la acetorna y el residuo se trata con 50 ml,
de eter. la capa etdérea se decanta, se seca con sulfato
magnésico arhidro, se filtra y se elinmina el &ter a vacio
con lo que queda un residuc pastcso que se cristaliza en
n=heptano.

Ia Ne(2= (N-piperidin)-etil) - 3,5-dimetilbenzamida
es un s6lido blanco de P.F. = 72-738C (win corregir).

Andlisiss

Calculado para 016 H24 N, O

2
C¢=' 739803 Ha‘= 99293 Ne"—'—' 10975

=20
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Encontrado
C." 73984‘3 Ho“"" 9»545 Nn"' 10995
Clorhidrato.- P.F. = 193-952C (alcohol-déter)

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nuseva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidén en Egpafia, por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientess

l2,- Un método para la produccidn indusirial de
derivados del dc¢ido 3,5=dimetilbenzoico y de sus sales por

adicién de dcidos, de férmula general

en donde X es ur heterodtomo, como oxigemo, mitrégeno o azu
fre e Y una cadens etilica con un grupo amino disustituido
en la posicidén dos, basado en la reaccidn de derivados ac-
tivados del dcido con el correspondiente derivado de la eti

18:2,73. ~11-
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lamina sustituida, en el seno de un disolvente apropiado y
tratando con una bage el producto obtenido, extrayendo con
un disolvente adecuado, secando, eliminando el disolvente
¥ destilando o cristalizando el producto residual.

28.~ Un método segun la reivindicacidn 18, carac
terizado porque sl derivado activado del dcido que se uti-
liza es el ecloruro.

38.~ Un método segin la reivindicecidén 1%, carag
terizado porque el derivado activado del dcido que se uti-
lize es el anhidrido,

4%.~ Un método segin la reivindicacidn 18, carac
terizado porque la etilamina que se utiliza es el 2-dimeti
leminoetanol,

58.- Un método segun la reivindicacién 18, carac
terizado porque le etilemina que se utilize es el 2-dieti
lemincetanol,

6%.- Un método segin la reivindicacién 18, carac
terizedo porgue la etilamine que se utiliza es la N~ (2-hi
droxietil)plrrolidine,

78.~ Un método segin le reivindicacién 18, carac
terizado porque le etilamina que se utiliza es el 2 - dimg
tilaminoetil~mercaptanc.

8%,~ Un método segin la reivindiomeidn 18, carag
terizado porque la etilamina que se ubilizse es el 2 ~ die

filaminoetil-mercapianoc.

I
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9&,~ Un método segin la reivindicecidn
18, caracterizado porgque la etilamina que se utili-
za es la N,N - dimetiletilendiamina,

108,~ Un método segin la reivindicscién

5 18, caracterizado porque la etilamina que se utili-

za es la N,N - dietiletilendiamina,

118,~ Un método segin la reivindicacidn
14, caracterigado porque la etilemina que se utili-
za es la N = (2-aminoetil)-pirrolidina.

10 128,~ Un método segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la etilamina que se ubili-
za e8 la N -~ (2-aminoetil)-piperidins.

138,~ "UN MeTODO PARA LA PRODUCCION INDUS
TRIAL DE DERIVADOS DEL ACIDO 3,5-DIMETILBENZOICO"

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

Egta Memoria consta de trece hojas escri-
taé a miquina por una sola cara,

20 Madrid,

P, A,

4.2.74 - 13 -
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