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MEMORIA DESCRIPTIVA

O b jeto  de e s t e  in v en to  e s  on p ro ced im ien to  p a ra  p re ­

p a ra r com puestos de 1 - m e t i l - l ,2 - d i - / E e n c i m i d a z o l i l - ( 2 ,<í/r-  

e t ile n c ^  de l a  form u la

5 . 9

en  que

Â  y A  ̂ s i g n i f i c a n  cada uno un r a d ic a l  b en cá n io o ,

d e l que dos átomos de carbono o f c l i c o s  v e c i ­
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nos pertenecen al mismo tiempo al anillo imi- 

dazólico, y

X e T significan cada uno el complemento de un radical 

imidazálico.

El procedimiento de preparación de caracteriza por 

el hecho de que se haoe reaccionar, a temperaturas superiores 

a 1502C y en presencia de .áoidos fosfóricos de la fórmula

Enf2Pn03tH'l ,

en que n significa un niímero entero,

en la  proporoión moleoular 1 : 2, un áoido dicarboxílico de la  

fórmula

(2) H000=*------ (r CgH4- ) --------COOH ,

en que signifioa un radical hidrocarburo insaturado sen-

oillo y los dos grupos de áoido oarboxílico están ligados a 

átomos veoinos de oarbono del radical CgĤ , 

o un derivado funcional de un áoido de dicha índole, oon un 

1 , 2-diaiíiinohenoeno, por lo menos, del que un grupo amino es 

primario, mientras el otro grupo amino es a lo sumo secundario.

En los 1 , 2-diaminobencenos que sirven de materiales
1

de partida un grupo amino es primario y el otro es a lo sumo 

secundario, o sea tambión primario o está ligado a un átomo de 

hidrógeno y a un substituyente, como un grupo alquilo de peso 

molecular bajo oon 1 a 4 átomos de carbono (por ejemplo, un 

grupo etilo  o metilo), un grupo aralquilo (por ejemplo, un ra ­

dical bencilo) o un grupo axialquilo (como un radical b eta-oxietl- 

lo o un radical beta,gamma-dioxipropilo). los 1 , 2-diaminobencenos 

pueden tambián contener aán substituyen tes nucleares, por 

ejemplo uno o dos substituyen tea más, iguales o diferentes.
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Como ejemplos. oabe menoionar aquí: - 4 1982

los grupos alcoxi con 2 átomos de oarbono a lo sumo, de 

preferencia grupos rnetoxi; grupos alquilo aoü 1 a 4 átomos de 

carbono, como los grupos etilo  o, de preferencia, metilo; y 

los átomos de halógeno, de preferencia átomos de oloro. Así 

pues, entran particularmente en consideración oomo materia­

les de partida los 1 , 2-diaminobenoenca de la fórmula

(3)

10.

rs •

en que

!5* ^i y Xg sigiifiean  átomos de hidrógeno, grupos al­

quilo de peso moleoular bajo provistos de 

4 átomos de oarbono a lo sumo, o átomos 

de doro, y

E1 s ig iifio a  un grupo alquilo oon 4 átomos de

2°« oarbono a lo sumo, un grupo oxialquilo con

4 átomos de oarbono a lo sumo o, de prefe­

rencia, un átomo de hidrógeno; al mismo 

tiempo, Xj y Xg pueden se r iguales o dife­

rentes entre s í .

25* Como ulteriores matoiiales de partida se requieren

loa áoldos dicarboxílioos de la  fórmula (:2 ) o aua derivados

i



funoionales. Contienen en e l  radioal hidrooatfburo CgÊ  un enlaoe 

do 1)1 e oarbono-oarbono y los dos grupos de ácido oarboxílioo 

están ligados a dos átomos vecinos de oarbono del radical CgĤ , 

al paso que el enlaoe doble puede hallarse entre estos dos 

átomos de carbono o entre uno de estos dos átomos de oarbono 

y el átomo de oarbono no ligado directamente a un grupo de áddo 

oarboxílioo. Entran, pues, en consideraoián los áoidos siguien­

te s :

Aoido oitraoánico de la  fármula (4)

HgC

HOOC

X
a

c = c 
/  \ COOH

Acido mesaoánioo de la fármula (5)

H_C3 COOH

c = c
HOOC^

Acido itaoánioo de la fármula ( 6) 

los
Entre'derivados funcionales que pueden emplearse 

para la  reacoián con los 1 , 2-diaminobenoenos, cate mencionar 

los ásteres, en partió ular los ásteres al quilicos, cano por 

ejemplo los metílicos o e tílic o s , p los haluros, en particu­

lar los cloruros* Pero en general se emplean con ventaja para 

esta reeccián los ácidos librea o, con ta l  de que sea posible 

prepararlos, los anhídridos internos de estos ácidos, es decir, 

los o anpuestos de la  fámula

V \

HOOC ^

C -  CHjg -  COOH ♦
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(7)
-  OC- "f“ ) CO ■* °mH2m-2

10 ,

en que m significa un minero entero por valor de 2 a lo;, sumo y

C„H. aienifioa un radioal hidrocarburo insaturado senoillo,3 q-
mientrea los dos grupos -G0- están ligados a átomos vecinos

de carbono del radioal CgĤ .

Además de loa áoldoa libres ya mencionados, cabe 

señalar aquí todaria el anhídrido del áoido oltraoánico, de la  

fórmula

15.

(8 )

H_C3 H
yc = c 

I I

o o

y el anjiídrido del ácido itaoónioo, de la fórmula

20.

(9) 1 -
c c

r\ *  \V

Loa ácidos dioarboxílioos o sus derivados funcio­

nales se hacen reaccionar oon los 1 , 2-diaminobencenos en pre< 

sencia ce áoidos fosfóricos de la  fórmula i
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ea deojr, del ¿oido or tofosfórioo (n»l) o de los. áoidos poli- 

fosfórioos ín >  1 ), incluido el ¿oido pirofosfárioo (n=2 ) .  

los ¿cidos polifosfáricps pueden obtenerse a partir del ¿cido 

or tofosfórioo y del pentéxido de f¿sforo en proporci¿n cuanti­

tativa adeouada (por ejemplo, de modo que se origine una com­

posición H4P20 7 o bien H ^ O ^ ) . Por lo demás, puede quedar

en tele de juioio a i los ácidos polifosfórioos deben considerar­

se. _■ productos de reaooión de ¿cido ortofosfórico y pentóxido 

fosfórioo

(10) (r-l)P20^ + (n+2)HgPÔ  ® 3 ^n+2^u^3n+l

o productos de deshidratación del ¿oido ortofosfórico

(11) n HjjPÔ  = Hn+^nOsn+l + (n-DHgO

los ¿oidoa polifosfórioos pueden ser tambián mezolas 

en que n representa un valor medio que no debe ser minero entero 

y en que, además de los ácidos polifosfórioos (n *^ 2 ), puede 

estar tambián presente el ¿oido ortofosfórioo.

Se opera ventajosamente oon un exceso de ¿cido fos­

fórico, por ejemplo oon cantidad 5 a 50 veoes mayor respecto 

a la  oantidad de ¿ddo di carboxálico.

Como da a entender la fórmula (1 ), por e l procedi­

miento asi expuesto pueden prepararse compuestos simétricos o 

asimétricos (en relación y ¿2* X e Y, s i se presoinde 

del radical, ya de s i  asimétrico, -C(CH3 ) =CH-) . Para los o an­

puesto e simétricos de la fórmula

= 6 =

i" ' i

i:

k

I-



(12)
/ \A, C

H«C 
3 I 

-  G

se prooude oon v e n ta ja  oáLentando a temperaturas superiores a 

5 . 1509C, «le oonvenienoia alrededor de 180 a 210*0» una mezola

reaooioxial oons t itu íd a  en ese n o la  por 1 parte m olecular de 

áoido d io a rb o x ílio o  o de un derivado funoional de ácido a le a r -  

b o x ília o , 2 p artes m oleculares de 1,2-diaminobenceno y un 

exceso de áoido fo s fó r ic o .  la  preparación se d e s a r r o lla  aquí 

10 . en una ñola operaoión.

Si, en oambio, se desea preparar ocmpuestos aaimátri- 

oos def xlnidos de la fámula (1 ), es recomendable actuar en dos 

etapas de reacción separadas» haciendo reaccionar primeramente 

en la proporción moleoular 1 : 1 , y de conveniencia a temperaturas 

15* de 150 a 180*C aproximadamente, un ácido dicarboxílioo de la  

índole Exencionada, o un derivado funcional de diohos ácidos» 

con un 1 , 2-diaminobenoeno y haciendo reaooionar luego en la 

proporción moleoular 1 :1 » a temperatura de 180 a 210*C aproxima­

damente, el producto de reaooión obtenido 00n otro 1 , 2-diamino- 

20. benceno distinto del empleado la  primera vez- La separaaión del 

ácido monooarboxílioo que aquí se origina oomo producto in te r­

mediario» de la  fórmula

(13) CZ -  COOH *

25



en que A]_ y X tienen e l  aignif loado expresado antes, mientras 

una 2 aignifioa un ¿tomo ae hidrógeno y la otra sign ifica  

un grupo metilo,

es posible, pero de ningán modo necesaria*

La elaboración final de la mezcla reacción al resulta  

de ordinario muy sen o illa , Por dilución de la mézala oon agua, 

despuóu de terminada la  reaooión, el producto se preoipita 

en su mayor parte, y hasta de modo prácticamente completo, en 

forma de una sal de un ácido fosfórico y puede separarse f á c i l ­

mente por filtración * Con ayuda de áloalis puede liberarse de 

la  sal la  base en medio aouoso y purificarse ásta todavía más, 

s i  se desea, por re cristalización*

El procedimiento aquí expuesto para preparar compues­

tos de l-metil-l,2-di-/BenoimidazoiIÍl-(2’J^-etileno se revela 

valióse, entre otras oosas, porque con empleo de materiales de 

partida y agentes de oondensaoión sencillos, hoy muy asequibles, 

y con un modo operatorio simple se obtienen las materias fina­

les deseadas con rendimiento bueno y hasta en parte muy bueno*

3i se cesea, pueden realizarse oon las  materias finales del pro­

cedimiento todavía otras reacoionea. Por tratamiento con agen­

tes sulfonantes, de prefereñoia áoido sulfúrico oon un contenido 

de trióxido de azufre lib re , pueden sulfonarse los oempueatos 

de la fórmula £1 ) • En los compuestos de l -m e ti l - l ,2-di-¿Fenoimi- 

d azolil-f2 'J7 -etileno no substituidos en los átomos de imidazol- 

nitrógeao o sólo substituidos oon ulterioridad en un átomo de 

imidazolnitrágeno, pueden introducirse todavía posteriormente 

en este lugar de la  molácula, de manera ya de s í aonooida, subs­

tituyen!» s como, por ejemplo, los ya oitados antes Rg)*

Por áltimo, temblón es posible transformar de manera ya de s í  

conocida los compuestos de la fórmula (1 ) en que uno por lo 

menos do los átomos de imidazol-nitrógeno no ligados exolusi-
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vamente en forma oídLloa es terciario , en ccmpuestos amónioos 

oua te miar los •

Las materias finales de este procedimiento, eventual- 

mente modificadas como se ha señalado, pueden servir de aolaca­

dores óptioos para los materiales orgánioos, y en particular 

para las fibras te x tile s , entran en consideración para aclarar 

las fibras de origen animal, como la  seda y la  lana, las de 

origen vegetal, oomo el áLgodón, e l lino o la  celulosa regene­

rada, las fibras semisintátloas, como las fibras de acetato 

de celulosa, y las fibras totalmente sintótloas, cano por ejem­

plo las de poliamidaa, poliásteraso piliuretanos. Son sumamente 

aptas jara  la  aclaraoión óptloa de las fibras de poliaoriloni- 

t r i lo , por ejemplo en baño de tratamiento ácido.

Además, los compuestos de 1 -m e til-l,2-di-/Fenoimidazolil- 

- ( 2 ,J7 - 0 tlleno demuestran sbi aditivos valiosos para los ja­

bones y otros detergentes. Pueden servir para aclarar ópticamen­

te el mismo tiempo materiales textiles  que se lavan de manera 

ordinaria con los detergentes en cuestión, y en este caso se 

logran buenos efectos aolaradores, en particular sobre las f i ­

bras de: celulosa oomo el algodón, sobre las fibras de acetato 

de celulosa y, principalmente, sobre las fibras de poliamidaa.

En los ejemplos que siguen, las partes significan, 

donde no se advierta otra oosa, partes en peso, y loe porcen­

ta jes, porcentajes en peso. Las temperaturas están expresadas 

en grados Celsius.

Iiy-
y y ' > *
r ,. •

f;. •

i
i

I

I*

r* •

i :9i

/
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86,4 partes de o-fenilendiamina, 52 partes de áoido 

oitracéniao y 800 partes de ácido pirofosfórioo se calientan 

a 1959, con exclusión del a ire , en el carao de 2 horas. Se agi­

ta  la  nezola reaocional a temperatura de 195 a 2002 durante 5 

horas más, se la enfria luego hasta unos 1002 y se la vierte, 

con agitación enérgica, en 4000 partes de agua* la  suspensión 

del producto reaccional precipitado, de color amarillo olaro, 

se enfria hasta 102 y Se f i l t r a  por succión, y el residuo se 

lava con agua fría  hasta reacción neutra del filtrad o oon papel 

rojo congo* Para preparar la  hase lib re , se aloaliniza ligera­

mente con solución acuosa de hidróxido amónico el material del
i»

f i l tr o  de succión en 2000 partes de agua caliente, con agita- 

oión* Iespuós de f i l t r a r  por succión, lavar oon agua f r ía  y 

secar, se obtienen unas 89,6 partes, correspondientes al 81,7,5 

de la  -teoría, de l-m etil-l,2-di-/Fettoim id azolil-(2*J/-etileno, 

de la fórmula

* %

t ■. i* •

i

K

20.

(14)
CH* .W 
| 3 ✓1I 0.-C=CH-C

N
1 (
H H

en forma de polvo amarillo pálido, que funde por encima de 

310fi* Becriatalizando por tres veces en dimetilformamida/agua 

( l : l )  oon ayuda de oarbón activo, se obtienen agujetas de color 

25* amarillo claro, b rillantes, que tienen aproximadamente los da­

tos analítioos siguientes:



(274, SI)Cl7 aX4lí4
7 f**-r*< £?_ ¿&DW

oaloulado: C 74,43 H 5,14 S 20 ,43;

hallado: C 74,35 H 5,26 N 20,37 .

Si en lagar de las 52 partes de ¿oido oitraoánioo 

se emplean 52 partes de ácido itaoánioo, se obtienen unas 82,3 

Partes, oorresponddnntes al 75/® de la teoría, del compuesto de 

la  fám ula (14), en forma de un polvo amarillo pálido que, des­

pués du reoristalizacián  por tres veoes en dime tUformamida/ 

agua (1 : 1 ), da agujetas de color anarillo claro, brillantes y 

que funden por encima de 3102.

Análisis: ®17%4N 4

oalo ¿Lado: C 74,43 H 5,14 N 20,43

hallado: C 73,90 H 5,34 IT 20 ,30 .

Si en lugar de las 52 partes de ácido oitraoonico 

se emplean 52 partes de ácido mesácánioo, se obtienen unas

55,4 partes, correspondientes al 50,5$ de la teoría, del can- 

puesto de la fármula (I4 ) f en forma de un polvo pardo olaro. 

Para ulterior purifioaoián, áste se disuelve en caliente en 

soluciái al o oháli 00 ac uo sa de hidrásido sádico, se tra ta  oon 

aarbtín ¡aotivo y, despuás de f i l t r a r ,  se vuelve a precipitar 

por instllaoián de ácido sulfárioo acuoso hasta reaccián dá- 

bilmente alcalina a la  f  enolftaleína. Por reoristalizacián  

repetida en dioxano/agua ( 6 : 5 ) se obtienen agujetas finas, de 

color amarilloelaro, que funden a un poco más de 300®.
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86.4 partea de o-íenilendiamina, 52 partes de óoido 

itóoóuioo y 600 partes de ¿oido polifosfórico ouya composición 

se caloula en 17# de HgPÔ  y 83# de Pg0,. se oalientan a 1902 

en el curso de una hora, oon exclusión del aire , y entonoes 

se inioia transitoriamente, por enoima de los 1002, una fuer­

te reacción exotórmioa. Se agita la  mezcla reaocional durante 

5 hores a temperatura de Í90 a 195 9, se la  enfría luego hasta 

unos 1002 y se la vierte con agitación enórgioa en 3000 partes 

de agua. El produoto reacoional precipitado, de color amarillo 

claro, se enfría hasta unos 102, ge f i l t r a  luego por sucoión 

y se lava oon agua fr ía  hasta que el filtrado da reacoión neu­

tra  con el papel rojo congo. Se prepara la base libre segiín 

las indicaciones del ejemplo 1 y se obtienen unas 76,1 partes, 

correspondientes al 69,5# de la teoría, de l -ra e ti l - l ,2-d i-  

^Eenzinidazolil-f2 M7 -etileno de la  fórmula (14 ), en forma de 

un polvo amarillo páLido, que funde por enoima de los 3102. 

Despuós de re cristalización ppr tres veces en dime tilformamida/ 

agua Í.’. í l ) ,  se obtienen agujetas de oolor amarillo claro, b ri­

llante í» y que presentan aproximadamente los datos analítioos 

siguientes:

c17h14IJ4 (274,31)

caloulado: C 74,43 H 5,14 tt 20,43

74,17 H 4,99 U 20,36hallado: O
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86,4  partes de o-fenilendianina, 52 partes de ¿oido 

itóoonioo y 1000 partes de ¿oido ortofosfórico al 85>¿ ae oa­

lientan a 1952 en el ourso de 6 horas, con exolusión del aire 

y agitando, y se origina así una soluoi¿n verde olera que tiene 

fluorescencia azul violada. Para terminar la  reacoión, se pro­

sigue la  agitaoi¿n durante 5 horas todavía a temperatura de 

195 a 2002* Curante todo el ourso de la  reacción se saoa por 

destilación el agua que se va evaporando* Luego se enfría la  

solución reacoional a menos de 100®, se la  vierte oon agitación 

enórgioa en 3000 partes de agua y se la  enfría hasta io s . La 

sal de ¿oído fosfórioo precipitada, de oolor verde pálido, 

se f i l t r a  por succión y se lava oon agua f r ía  hasta reacoióh 

neutra del filtrado al papel rojo congo. Se prepara la  base 

libre segón los datos del ejemplo 1 y se obtienen a s í unas:

53,1 partes, correspondientes al 48, 5;¿,de la  teoría, de 1— me-

til-l,2 -d i-/& n zim id azo lil-(2  ,J 7 " e'tileno 136 la  fórmula (14),
en forma de un polvo oasi incoloro, que funde por encima de 

310?. He cristalizando por tres veces dn dime tilformamida/agua 

(4 :3 ) se obtienen agujetas b rillantes, oasi lnooloras.

Análisis: C17H14N4 (274,31)

C

277959

o al o ul ado : 

hallado: c

74,43 H 5,14 X 20,43

73,98 H 4,83 A 20,19.
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__ 43,2 partes de o-fenilendiamina y 400 partes de ácido

pirofosfárioo se agitan y se oalientan a 802 oon exclusión del 

a ite . A oontinuacián se instilan en e l curso de 15 minutos 22,4  

5* parten de anhídrido de áoido oitraoánico, con lo que la  mezcla

reaooj.onal se oáLienta hasta unos 1102. Se lleva la  temperatura 

en el curso de 45 minutos hasta 1953 y se agita durante 5 horas 

más a temperatura de 195 a 200fi. Luego se enfría la  mezcla 

reaooional hasta unos 1102 y se la  v ierte , con agitación enár- 

10. gioa, en 2000 partes de agua. 31 producto reaocional precipitado,

de color amarillo pálido, se enfría hasta 52, se f i l t r a  por suo- 

oián y se lava con agua fría  hasta que el filtrado da reaooián 

neutra al papel rojo congo. Se prepara la tase libre siguiendo 

las indicaciones del ejemplo 1 y se obtienen unas 43,2 partes,

15. correspondientes al 78,9/¿ de la  teoría, de l -m e ti l - l ,2-di-^Een-

zim idai;olil-f2,J 7 " 0'ti 9̂i10 óe la  fórmula Í14), en. forma de 
un polvo amarillo pálido, Eeoriatalizando por tres veces en 

dimetilformamida/agua (1 :1 ) se ohtieaen agujetas claras, b ri­

llantes, de color amarillo pardusoo, que funden por enolma de 
20. 3102,

Análisis: ci  7^14^4 (274,31)

calculado: C 74,43 H 5,14 N 20,43

hallado: C 74,45 H 5,23 N 20,40.

Si en lugar de las 22,4 partes de anhídrido de ácido 

25J oitraoánioo se emplean 22,4 partes de anhídrido de ¿oido I ta -

oánioo, se obtienen unas 39,4 partes, correspondientes al 

71,8)» de la  teoría, de l-m etil-i,2 -d i-i/Benoimidazolil-(2,j7 '- 
etileno ie la formula (14), en forma de un ;polvo amarillo pá­
lido. Be cristalizando por tres veces en dimetilformamida/agtta,
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ae obtienen agujetas finas de oolor anarillo , claro, que funden

por e:noima de loa 5102,

A n álisis : (2 7 4 ,SI)

oalculado: C 74,43 H 5,14 U 20,43

hallado: C 74,20 H 5,18 H 20,67

5 J B K Í L O  5
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15.
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24,4 partes de l-m etil-3, 4-diaminobenoeno, 13,0 partes 

de ácido itacónioo y 200 partes de áoido piroíosfórico se ca­

lientan, con exolusión del a ire , a 1952 en e l  ourso de una hora 

y se agitan 4 horas más a temperatura de 195 a 2002. Se enfria 

la soluoián reaooional, de o olor amarillo, hasta unos 1002 y 

se la  v ierte , con agitación enárgioa, en 2000 partes de agua.

B1 producto reaooional precipitado, olaro y de color amarillo 

verdusco, se enfría hasta loe, se f i l t r a  por aucoián y se lava 

con agua fr ía  hasta reacción neutra del filtrado al papel rojo 

congo. Para purificar, se disuelve la  torta  del f i l t r o  en ca­

lien te , en 1500 partes de agua oon 200 partes de etanol 

y 500 velámenes de solución acuosa al 30# de hidróxido sódico 

y, despuás de tratamiento oon cartón activo, se f i l t r a  en 

oalien*;e. Por instilación  de ácido sulfárioo diluido a l f i l ­

trado caliente, hasta un pH de 8 aproximadamente, se separa 

oon "buena agitación la  "base lib re , se enfría la  suspensión 

hasta unos 302, ae la  f i l t r a  por succión, se la  lava oon agua 

f r ía  y se seoa» Se obtienen alrededor de 22 ,4  partes, corres­

pondientes al 74# de la  teoría, de l -m e ti l - l ,2-di-¿^), -m etil- 

he noi nri az o l i l -  (2 *J7 -e ti le  no de la  fórmula



i ea íO--n© ele un polvo anarillo pálido, que funde a temperatura

í ê 22<>,8 a 228,82. Bespuás de recristalización  por tres veoea
<
» en me-;anol/agua (2 : 1 ), con ayuda de carbón activo, ae obtienen

16,8 partea de agujetas muy finas, de color amarillo claro y
i

| punto de fusión de 227,2 a 228,2-*
|

10. AnáliiJia: C19H18N4 (302, 27)

¡ calo ul ado: O 75,47 H 6,00 N 18,53
l
| hallado: C 75,24 H 5,19 N 18,44*

Si en lugar de las 13,0 partes de ácido itacónioo
l

se emplean 11,2  partes de anhídrido del ácido oitracónioo,

15. se obtienen alrededor de 23,5 partes, correspondie ntes al 77,7$

de la  teoría, de l -m e t i l - l ^ - d i - ^ ’-metil-bencimidazolil-ÍZV|7 “ 

etileno de la  fórmula (15 ) en forma de un polvo amarillo páli­

do, que funde a temperatura de 222 a 2242« 'Despuás de re c r is ­

talización por tres veces en metanol/agua (2 :1 ) se obtienen 

20. agujetas muy finas, de odor amarillo claro y punto de fusión

de 227,2 a 228,2? .



« 17 «

X3#6 partes de 1 ,2-dim etil-4,5-diaminobenoeno,

6,5  partas de ¿oido itaccmico y 150 partes de ¿cido piro- 

fosfórico ae hacen reaccionar segiín las  indicaciones del 

ejemplo 5 y el producto de la  reacoión se puxifioa te l oomo 

se ha explicado, aunque para la purificación son necesarias 

1100 partes de etanol en lugar de 200 partes. Se obtienen 

alrededor de 10,6 partes, correspondientes al 62,5>®de la  

teoría, de 1 -m e til-l ,2-d i - /5 ',6 ’-dimetil-bencimidazolil- 

(2 ’J^-etileno, de la fórmula

l '• »

en forma de un polvo amarillo claro, que despuis de re cris -  

talizaoión por tres veces en dimetilformamida/metanol/agua 

(4 :3 :2 ) , con ayuda de oarbón activo, da 7,1 partes de aguje­

tas a fe ltra d a s  amarillas, de punto de fusión 292 a 293,82«

Anilláis: C21H22% • 1/2 HgO (339,445)

calculado: C 74,33. H 6,83 N 16,51

hallado: C 74,35 H 6,93 N 16,59



= 18 =

277859
Si en lugar de la.a 6,5 partes de ácido itacíhico  

se emplean 6,5 partes dél anhídrido del ácido oitracáhioo, 

se obtienen alrededor de 11,9  partes, correspondientes al 

70,2$ de la  teoría , de l-m etL l-l,2-d i-¿5 , , 6 , -dimetil-'benoi- 

m id azolil-fé 'J/^ tilen o  de la  fármala (16), en forma de un 

polvo de oolor amarillo claro que, daspuás de reoristalizaoián  

por t::ea veces en dimetilformamide/metanol/agua ( 5 :2 :2) oon 

ayuda de oarbán activo, da 8 ,4  partes de agujetas áfieltradas  

amarillas, de punto de fusión 291,4 a 291,8a»

Análisis: C21H22 % , i /a  Ê O (339, 445)

calculado: C 74,31 H 6,83 N 16,51

hallado: C 74,44 H 6,82 H 16,76 •



= 19 =

28,5 partea de l-cloro-3,4-diaminobenceno, 11,2 

partes de anhídrido del ácido ci trac cínico y 200 partes de 

5. ácido pirofosfárico se hacen reaocionar según les indicacio­

nes del ejemplo 5 y el producto de la  reaocián se parifica ta l  

como ae ha explicado, aunque para la purificacián no se ne- 

oesita nada de etanol. Se obtienen alrededor de 29 partes, 

correspondientes al 83,4,^ de la  teoría, de l -m e til-l ,2-d i-  

10, ¿ 6 /-cloro-bencimidazolil-Í2 ^IZ-etileno, de la  fám ula

en forma de un polvo amarillo claro, que, despuás de reoris- 

taüzacián  por tres veces en metanol/agu.a (2 : 1 ), con ayuda 

20. de oarbán activo,, da 19,4 partes de cristales muy finos,

de calor amarillo-olaro y punto de fusión d® 235,2 a 2 3 6 , 59»

A nálisis : ci ’f i i2 N4Q12 • 1 /4  HgO (3 4 7 ,7 3 )

25. oalculadoj C 58,72 E 3,62 O 1,15 ^ 46,11 C1 20,39

h;illado; G 58,89 H 3,70 0 1,07 N 16,02 Cl 20,37

t’
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= 20 =

12,2 partes de l -n e t i l -3, 4-diaminobenceno, 13,0  

parte s ele ácido itacánico y 200 partes de ácido pirofosforico 

se cjilientan a 1502, en el curso de una hora, con exclusión 

del a ire . Ss agita la  mezcla reaccional durante 2 horas to­

davía, a temperatura de 150 a 1559, y se ariaden luego a la 

solución límpida, de oolor amarillo pálido, 10,8 partes de 

o-fenilendiamina. Se aumenta la temperatura hasta 1902 en e l  

curse de 1 1/2 horas y se prosigue la  agitaoián durante 4

horas a temperatura de 190 a 1952. la  mezola reaccional se

aoahe y se purifica de acuerdo con lo expuesto en e l ejemplo

5. Se obtienen alrededor de 18,9 partes, correspondientes al

66, 6Jí> de la  teoría, del compuesto de la  fármula

o, respectivamente,



en forma ele un polvo amarillo claro, que funde a temperatura 

de 236 a 2402, Despula de reoristalizaoión por tres veces ¡:i '
1°* en me tanol/agua (3 :2 ), oon ayuda de carbón activo, se obtienen

i
13,8 partes de agujetas muy finas, de color amarillo claro ¡

y punto de fusión de 239,8 a 240,12, 1

15- Análisis: C. H N (288,34)
18 16 4

oalculado: C 74,97 H 5,59 N 19,43

hallado: C 74,92 H 5,87 N 19,37



5.

10 .

E j e m p l o  9 í.i
Un tejido de poliaorilonitrilo , por ejemplo "Orion", I

se tra ta , oon una proporción de líquido de 1:40, oon 0,04# 

de l-,1f i t i l - l ,2-dir/bencim idazolil-(2 ,'J^-etileno de la  fórmula ■

(14 ), durante una hora, a temperatura de 60 a 952 aproxima­

damente y en un baño que contiene 5 g de áoido fórmico a l  

8 5¡# por l i t r o .  Luego se enjuaga el material y se le  seca*

31 tejido así obtenido tiene mayor blancura que e l material 

no tratado.

S J B M P 1 0  10

Se mezola jabón oon 0,2# del l-m etil-1^ 2-d i-/6 /-  

15* metil-bencimidazolil-(2 /j7-etileno de la  fórmula (15) obte­

nible segiín el ejemplo 5 y se lava gónero te x til  sin teñir, 

compuesto de fibras de celulosa, de fibras de poliamida y 

de seca a rtif ic ia l  de aoetato, en un baño que contiene por 

l i tro  4 g del Jabón provisto del aclarador, durante 30 minu- 

20* tos, e 502 y oon una proporción de líquido de 1 :20 . Las

tres clases de fib ra  presentan despuós de lavado un as­

pecto mós claro que las que tínicamente se han lavado con 

el jabón solo.



la  invención, dentro de au esenoialid.ad, puede ser de- 

" sarrollada en otraa formas de realización que difieran en detall® ;

de la  indioada a títu lo  de ejemplo, a las cuales alcanzará 

igualmente la  protección que se recaba. Podrá, pues, re a li-  

5» zarsn oon los.medios y aparatos más adecuados, por quedar

todo ello comprendido dentro del espíritu de las reivindica­

ciones.



N O T A
-ts>

5.

1 0.

15.

2 0 . .

Descrito el objeto del presente invento, se declaran 

nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad de la  

solioitud patente suiza nfi 6531/61 del 5 de Junio de 1961.

1 Procedimiento para la  preparación de oompuestos de 

l-n :etil-l,2-di-/benoim idazolil-(2 'JT’-etileno, de la  fórmula

c -  c

,N

/ \ *

en que

y ¿2 signifioan oada uno un radio al benoóhioo, 

del que 2 átomos de carbono oíolicos ve­

cinos pertenecen al mismo tiempo al anillo 

imidazólioo, y

2  e Y significan oada uno el complemento de 

un radical imidazólioo,

c a r a c t e r i z a d o  por el heoho de que, a temperaturas 

superiores a 150ec y en presencia de áoidos fosfórioos de la  

fórmQa

Hn+2pn°3n+l

en que n s ig iifio a  un nómero entero,

se hece reaocionar, en la  proporción moleoular 1 :2, un áoido 

dioarboxílioo de la  fórmula



» 24 =

HOOO— f -  C¿E4 - J — COOH

en que sign ifica un radio el hidrocarburo insaturado sen-

oillo y los dos grupos de ¿oido oarboxílico es,t¿n ligados a

¿tomos veoinos de oarbono del radioal C,H.,o 4
5. o un derivado funoional de un ¿oido de esta índole, con

por lómenos un 1 , 2-diaminobenceno del que un grupo amino 

es primario, mientras e l  otro grupo amino es a lo sumo se­

cundario*

2* Procedimiento en oonformidad con lo definido en 

10* la  reivindicación 1 , caracterizado por el hecho de que en

oonce pto de materiales de partida se emplean compuestos de 

la fórmula

m̂̂ 2m-2

en que

m s ig iif ic a  un niímero entero por valor de 2 a lo 

sumo y

CgĤ  signifioa un radioal hidrocarburo insaturado 

20» sencillo , mientras los dos grupos

-C0- est¿n ligados a ¿tomos veoinos de carbono 

del radioal CgH..

3. Procedimiento en conformidad con lo definido en 

una de las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el heoho 

25« t̂,e en conoepto de materiales de partida se emplean dia­

mina n de la  fórmula

15.

- oc------- { -  C3H4 — co -



5.

1 0,

en qan

Xl y Xg signifioan átomos de hidrógeno, grupos 

alquilo de peso moleoular bajo o átomos 

de oloro, y

significa un grupo alquilo inferior, un 

grupo ar alquil o, un grupo o jó. al quilo o 

de preferencia, un átomo de hidrogeno*

4 . Procedimiento en conformidad con lo definido en 

una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por e l  

hecho de ojie en una sola operación, y en la  proporción mo- 

leoular de 1 :2 , se haoe reaccionar un ácido diosrboxílico 

de la ¿ndole expresada, o un derivado funcional de ál, con 

un 1 , 2-diaminobenceno de la índole expresada»

5* Procedimiento en oonformidad con lo definido en 

una d3 las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por el hecho 

de que se haoe reaooionar primeramente, en la  proporoión 

molecular 1 :1  y de oonvenienoia a temperaturas de 150 a 180SC 

aproximadamente, un ácido dioarboxílioo de la  índole expre­

sada, o un derivado funcional de á l, con un 1 , 2-dian.inoben- 

oeno, y el produoto de reaoción obtenido se hace a oontinua-

25» oión reaocionar, en la  proporoión moleoular 1:1 y a tempera­

turas de 180 a 210SC aproximadamente, clon otro 1,2-diamino-

benceuo.



6. Procedimiento para la  preparación de compuestos de

1-m etil-l,2-di-/Eencim idazolil-(2]3^etileno/ 
cr» .

Segiín se describe y reivindica en la  presente memoria

descriptiva que consta de 26 hojas foliadas y escritas  a má-

5« quina por una sola cara.

láadrid, a 4 de Junio de 1962

GIBA, S.A.

p.a.

*
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