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pare soliclter PATENTE DE INVENCION por VEINTE afios

e nombre de DR. KARL THOMAE GESELLSCHART MIT BESCHRANKTER
HAPTUNG

entidad alemana

con domicilio en D~7950 Biberach/Riss, Repuiblica Federal

Alemana.

por: YPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE N,N',N''-TRL
CICLOHEXIL=~N,N!,l! '~TRINETIL-TRIANIDA DE ACIDO IFOS
FORICO".
(Clase Internacionel CO7c)
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El objeto del presente invento es un procedi-
miento para la preparacidén del nuevo compuesto N,N',N''-
~triciclohexil~N,N',N!'wtrimetil~triamida de 4cido fos-
forico.

ELl compuesto antes seflalado es un valioso pro
ducto intermedio nuevo pare la preparacidn de compuestos
farmacéuticamente valiosos, en especial para la prepara-
cibn de 2-amino-N-ciclohexil-3,5-dibromo-N-metil-bencils
mina.

El nuevo compuesto de partide puede preparar—
se de gcuerdo con el sigulente procedimiento:

Reaccidn de wun oxihalogenuro de f£ésforo con
NHemetileclclohexilaming, eventualmente en presencia de
une base organica terciaria.

El siguiente ejemplo debe explicar detallada-

mente el invento:

Ejemplo

N,N!,N! '—triciclohexil-N, N, H! 'wtrimetil-triamida de deci-

do fosfdrico.

306 g de N-metil-ciclohexilaminag son mezcles-
dos con agitacidn durante 20 minutos con 46 g de oxiclo-

ruro de fdsforo y luego son puestos en ebullicidén a re=
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flujo durante 3 horas (bafio de aceite: 1702C). A conti-
nuacibn la solucidn de reaccidn enfriada se recoge en
1,2 1litros de cloroformo y 0,8 litros de agua, la fase
orgénica se extrae por agitacidn todavia dos veces més

5 con agua, dos veces con acido acético 2 I ¥y una vez con
emon{aco 2 N, se seca con sulfeto de sodio y se concen-
tra. El residuo es cromatogrefisdo sobre una columna de
gel de sflice con cloroformo-acetato de etilo (1:1). ILas
correspondientes fracciones son reunidas, son concentra-—

10 das y el residuo es recogido en éter de petrdleo, des—
pués de 1lo cual cristaliza una pequefia cantidad de un
subproducto que es filtrado con succidn después de un
largo reposoe. Se concentra el producto filtrado hasta
sequedad, al finala 100¢C y 15 Torr. La N,N',N''-trici-

15 clohexil-N,N',N' '—trimetil-triamida de dcido fosfdrico
obtenida en forma de aceite cristaliza a fondo con len

'tituﬂ.
Puntos de fusidn: 60-642C,

20 La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en la Repiblica Federal Alemana, el 26 de Julio
de 1.973, bajo el nimero P 23 37 931.9, se acoge a los
beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre

“Propiedaed Industrial.

25

10=3=75 ~3 -



10

15

20

10=3~75

~ REIVINDICACIORES -

Los puntos de iuvencidn propia y nueva, que
se presenten pare que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
que ge recogen en las reivindicaciones sigulentes:

12.- Procedimiento para la preparacidén de N,-
Wr,N'ttriciclohexil-N,N!,N' '—trinetil-triemida de dci-
do fosfdrico, caracterizado porque se hace reaccionar
un oxitrihalogenuro de f£8sforo con N—mefil—ﬂ—ciclohexi—
laming.

28.= Procedimiento pars la preparacidén de N,-
Nt,N'ttriciclohexil=N,N! Nt tetrinetil-triemida de dci-
do fosfdrico.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede y para los fines que se han especificado.



Esta lemoria consta de cinco hojas escritas

a maguina por una sola cara.

Nadrid, 4q WAR. *q75
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Alberio de s.iééw{u
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