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MENORIA DESCRIPTIVA

p a ra  s o l i c i t a r  PATEETE DE INVENCION

a nombre de SOCIETE D'ETUBES SCIENTIFI.jNES ET 
IE.DUSTRIELLES DE L'ILE-DE-FRANCE

S ocied ad  anónim a f r a n c e s a

e s t a b l e c id a  en  46, b o u le v a rd  de L atour-M aubourg , 7 5 -P a r ís  
7 ^ , F ra n c ia

p o r: "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE N-(DIETILAMINOETIL)-  
-2-MET0::i-5-METILSUI,F0NILDEEZ^.IIDA"
(C la se  I n te r n a c io n a l  C07c)
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La p re s e n te  in v e n c ió n  se  r e f i e r e  a  un  nuevo

;10

p ro c e d im ie n to  de p re p a ra c ió n  ¿e N - ( d i e t i l a m i n o e t i l ) -  
-2 -m c to x i-5 -m e t i ls u lfo n i lb c n z a m id a  ( IV ) ,  de su s  s a le s

t ic a m e n te  a c e p ta b le s ,  y de l a s  s a l e s  de amonio c u a te rn a ­
r i a s  o b te n id a s  h ac ie n d o  r e a c c io n a r  e s t a  b o n zam id a '(lV ) 
con un a g e n te  de a l c o h i l a c ió n .

x i - 5 - m e t i l s u l f o n i lb e n z a ld e h id o  ( i )  con N ,N - d ie t i la m in o e t i l  
h id ro x i la m in a  ( I I ) ,  de modo nuc se  o b tie n e  2 -m etoxi-5-m e 
t i l s u l f  o n i lb e n s a ld e h id o - ( l7 , I I - c ie t i l a m in o e t i l ) n i t r o n a  ( I I I ) , 
que se  h i d r o l i z a  por m edio de un á c id o  p a ra  o b te n e r  l a  
benzam ida d e sea d a  ( IV ) .

fa rm a c o ló g ic a s  como a n t ie m é tic o  y m o d if ic a d o r  d e l  com­
p o r ta m ie n to  d ig e s t iv o .

La benzam ida (IV ) se  o b t ie n e  t r a ta n d o  2-meto

E s ta  benzam ida p o see  i n t e r e s a n t e s  p ro p ie d a d es

E l esquema de r e a c c ió n  e s  e l  s ig u ie n te :
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E l ejem plo  s ig u ie n te  i l u s t r a  l a  p re s e n te  in v en ­
c ió n ,  s i n  l i m i t a r l a .
N - ( d ie t i la m in o e t i l ) - 2 - m e to x i - 5 - m c t i l s u l f o n i lb e n z a m id a  
ETAPA I : N, N- d i e  t i l a m in  c e t  i 1h id ro  x i 1am ina

En un m a traz  de un l i t r o ,  p r o v is to  de un a g i ­
t a d o r ,  un term óm etro  y  un r e f r i g e r a n t e ,  se  in tro d u c e n  
4 1 ,7  g ( 0 ,6  m oles) de c lo r h i d r a t o  de h id ro x i la m in a ,  8 2 ,4  
g (0 ,4 8  m oles) de c lo r h i d r a t o  de r , I I - d i e t i l a m i n o - 2 - c l 2  
r o e ta n o ,  36 g do c a rb o n a to  de s o d io ,  600 mi de e ta n o l  d e l 
7 0 /  y 50 mi de ag u a .

Se c a l i e n t a  d u ra n te  8 h o ra s  a  r e f l u j o  y  se  d e ja  
r e p o s a r  d u ra n te  una n o c h e .

E l a lc o h o l  se  ev ap o ra  b a jo  v a c ío ,  y  o l  p ro d u c to  
s e  som ete a  e x t r a c c ió n  t r e s  v eces  con 200 mi de é t e r ,  des­
pués de d i l u i r  e l  r e s id u o  con c a rb o n a to  de p o ta s io .

La f a s e  o rg á n ic a  se  s e c a  so b re  c a rb o n a to  de po­
t a s i o ,  se  f i l t r a ,  se  ev ap o ra  e l  é t e r  y  so d e s t i l a  e l  p ro ­
d uc to  b a jo  v a c ío .

Se o b tie n e n  29 g (R endim .: 4 5 f)  de N ,N -d ie t i la m i
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n o e t i lh id r o x i la m in a  (P . de E b ./1 0  mm: 102-106BC).
ETAPA II: 2-mctoxi-5-mctilsulfonilbenzaldehi¿o-(N,P-dier 
t i l a m i n o e t i p n i t r o n a

En un m a tra z  Ae 250 m i, p r o v is to  de a g i t a d o r ,
5 term óm etro  y r e f r i g e r a n t e ,  se  c o lo ca n  6 ,4 0  g ( 0,03 mo­

l e s )  de 2 - m e to x i- 5 - m e t i l s u lf o n i lb e n z a ld e h id o ,  3)96 g 
(0 ,0 3  m o les) de P ,N - ó io t i l a m in o e t i lh id r o x i la m in a ,  y  90 
mi de d io x an o .

Se c a l i e n t a  d u ran  be c in c o  h o ra s  a  r e f l u j o ,  se 
10 . d e ja  r e p o s a r  dos d ía s ,  y  se  ev ap o ra  e l  d is o lv e n te  b a jo

v a c í o .
E l r e s id u o  se  pone en su s p e n s ió n  en 20 mi de 

ag u a  y  se  a l c a l i n i z a  con s o s a .  Se d e ja  c r i s t a l i z a r ,  se  
f i l t r a ,  se  l a v a  con ag u a  e l  p ro d u c to  c r i s t a l i z a d o ,  y  se  

15 s e c a  en  e s t u f a  a  50BC.
Se o b tie n e n  5 g (Rendm .: 50%) de 2 -m c to x i-5 -  

- m e t i l s u l f o n i l b e n z a l d c h i ó o - ( n ,H - d i e t i l a m i n o e t i l ) n i t r o n a  
(P . de f .  110BC).
ETAPA I I I : N - ( d ie t i l a n in o c t i l ) - 2 - m e t o x i - 5 - m e t i l s u l f o n i l b e n -  

20 , zam ida * '
En un vaso  d e  500 mi se  c o lo c a n  5 g (0 ,0 1 5  mo­

l e s )  de 2 -m e to x i-5 -m o ti l s u lf o n i lb e n z a ld e h id o - (N ,N -d ie t i la m i  
n o e t i l ) n i t r o n a ,  15 mi de á c id o  a c é t i c o  y  15 mi de a n h íd r id o  
a c é t i c o ,  y  s e  c a l i e n t a  d u ra n te  d ie z  m in u to s a  80-90BC. Se 

25 e n f r í a ,  se  añaden 50 mi de agua y  s o s a  a l  20% h a s ta  un  pH =
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10. Se d e ja  c r i s t a l i z a r ,  se  f i l t r a ,  se  l a v a  con agua 
y se  se c a  en e s t u f a  a  50BC. E l p ro d u c to  o b te n id o  se 
d is u e lv e  en 150 mi de e ta n o l  y se  añade e ta n o l  c l o r h í ­
d r ic o  h a s t a  un  pll = 1. Se c r i s t a l i z a r ,  se  f i l t r a
y  se  la v a  con un poco do e ta n o l ,  y e l  p ro d u c to  se  s e c a  
e n 'e s t u f a  a  50SC.

Se o b tie n e n  2 ,5  E (R endim .: 46?') de c l o r h i ­
d ra to  de N - ( d ie t i l a m in o e t i l ) - 2 - m o to x i - 5 - m c t i l s u l f o n i lb e n  
zam ida (P . de f .  199-200SC).

E s ta  s o l i c i t u d ,  que c o rre sp o n d e  a  l a  p re s e n ta - ,  
da en F ra n c ia ,  con fe c h a  10 de S ep tiem b re  de 1973) b a jo  
e l  NS 7 3 /3 25 60 , se  acoge a  lo s  b e n e f ic io s  d e l a r t í c u l o  
51 d e l  v ig e n te  E s ta tu to  so b re  P ro p ied ad  I n d u s t r i a l .

J

REIVINDICACIONES

Los p u n to s  de in v e n c ió n  p ro p ia  y  nueva que se  
p re s e n ta n  p a ra  que se a n  o b je to  de e s t a  s o l i c i t u d  de Pa­
te n to  de In v e n c ió n , en E spaña, son  l o s  que se  re c o g e n  en 
l a s  r e iv in d ic a c io n e s  s i g u ie n te s :

16. -  P ro ced im ien to  de p re p a ra c ió n  de N - ( d ie t i la m i



n o e t i l ) - 2 - m e to x i- 5 - m e t i l s u l f o n i lb e n z a m id a  r e p r e s e n ta d a  
p o r  l a  fó rm u la

CO-NH-CHg-CIIg-N 
-OCH

/
\

H-COgS

de su s  s a l e s  de a d ic ió n  con á c id o s  m in e r a le s  u  o rg á n i-  
, .,-ÍO eos fa rm a c é u tic a m e n te  a c e p ta b le s  y  de su s  s a l e s  de amo­

n io  c u a t e r n a r i a s ,  c a r a c te r i z a d o  porque se  t r a t a  2-m eto 
x i - 5 - m e t i l s u l f o n i Í b e n z a ld e h id o  c o n N ,N - d ie t i l a m in o e t i l  

' h id ro x i la m in a ,  de modo que se  o b t ie n e  2-me t o x i-5 -m et i l  
. . . s u l f o n i lb e n z a ld e h id o - ( N ,N - d ie t i l a m in o e t i l ) n i t r o n a  y
' 15 - porque se  h i d r o l i z a  p o r m edio de un á c id o  p a ra  o b te n e r

N - ( d ie t i la m in o e t i l ) - 2 - iB .e to x i-5 -m e t i ls u l fo n i lb e n z a m id a .
2 8 . -  P ro c e d im ie n to  de p re p a ra c ió n  de N -(d ie  

1 . t i l a m i n o e t i l )  -2 -m eto x i-5 -m e t i l s u l f o n i lb e n z a m i d a .
= , T a l y como se  h a  d e s c r i t o  en l a  Memoria que a n -
 ̂ 20 te c e d e  y p a ra  l o s  f in o s  que se  h an  e s p e c i f ic a d o .
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E s ta  Memoria c o n s ta  de s i e t e  h o ja s  e s c r i t a s
a  m áquina por una s o la  c a ra

Madrid, 22 SCI. 1974
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