RS ek - ——— it dais

BEQTOUN 1 8OCNCA

Cln g™ .
b /:fzzom;.r.c. f; ;,/
i IRV N - 0 7

MEMORIA DESCRIPTIVA
Corrmspondiente a la solicitud de registro de una Patente de Inven-
cibn que, por veinte afios se solicita para Espafa, a favor de la
entidad FUJI PHOTO FILM CO., LTD., de nacionalidad juridica japo-
nesa, domiciliada en Kanagawa (Japbn), Ne 210, Nakanuma, Minami As
higara-Machi, Ashigara-Kamigun = - = = = = = = = = = = = = = - = =
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"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN NUEVO COMPUESTO DE LACTONA"
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El presente invento se refiere a un procedimiento para la pre-
paracidn de un nuevo compuesto de lactona, que se representa por la

£érmula general I,

R,

en que B, y R,, cada uno, es un grupo alquilo teniendo de 1 a 5 &to
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mos de carbono o un grupo bencilo.

Aunque el compuesto de lactona, representado por la arriba citada
férmula I vy obtenido por el procedimiento del invento es, en si, sus-
tancialmente incoloro, el mismo produce instantéineamente vn color ver-
de oscuro, azul oscuro o negro, cuando se pone en contacto con una sus-
tancia, que acgba electrones, tal como un Acido sblido, por ejemplo,
arcilla &cida, arcilla activa, bentonita, ceolita, atapulgita o brisi
licato de magnesio, o un &cido orghnico, por ejemplo Acido benzbdico,
&cido benceno sulfbnico o naftol.

El compuesto del invento es muy Util como formador de color para
papel semnsible a la presidn para copiar, un papel copiador termo-sensi
ble o un papel copiador fotosensible.

El procedimiento para la preparacidn del compuesto arriba citado
consiste bhsicamente en hacer reaccionar un &cido o-(4-dialquilamino-
2-hidroxi-benzoil)benzbico, representado por la férmula general IL con

hidroguinona en presencia de un agente condensador,

ond cwon
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en qﬁe Rl ¥y R2 cada uno es el mismo substituyente que en la defini-
cibn antes mencionada.

La temperatura de reaccibn deberfia decidirse por una especie de
agente condensador y, si el sistema contiene agua, la temperatura tie
ne relacibn mutua con una concentracidn de agente condensador. Los
ejemplos précticos de los agentes condensadores, la concentracibn y
temperatura de reaccidn son Acido sulffirico (concentracibn: 50-100%,
temperatura de reaccibn: 60-1602C), Acido sulfhrico fumante (menos
de 20%, 20-1009C) pentabxido de fbsforo (80-1209C), &cido polifosfbri
co (100-1402C) oxicloruro de fésforo (80-1002C) y cloruro de zinc
anhidro (120-1802C). En los arriba citados agentes condensadores, pen
tabxido de fbsforo, &cido polifosfbrico, cloruro de zinc anhidro y
oxicloruro de fbsforo se disuelven en cloroformo, benceno y semejan-
tes, de modo que la concentracibén de los mismos no se limite.

La terminacibn de la reaccibdn puede confirmarse por la medida de
la densidad de color del producto, que es un tinte &cido. La reaccidn
se termina después de alrededor de 3 horas en el caso de usar Acido
sulfQrico al 98% a 1002C. _

El producto, asi obtenido, es entonces neutralizado con un &leca
1i, extraido y recristalizado por m&todos convencionales.

Como ejémplos tipicos de los compuestos representados por la
férmula II, existen 4cido o{4-dimetilamino-2-hidroxibenzoil) benzdco,
fcido o-(4~dietilamino-2-hidroxibenzoil) benzbdico, &cido o-(4~N-etil-
N-n-butilamino-2-lidroxibenzoil)benzbico, écido‘o-(4-N—bencil—N-etilg
mino-2-hidroxibenzoil)benzdico y semejare.

Uno o dos grupos de hidroxilo de la fdrmula IT pueden ser esteri
ficados o eterificados. Ademfs, el grupo o los grupos de hidroxilo
pueden condensarse con compuestos de anilina para formar un compuesto

condensado en la forma de anilinofenol.

Ejemplo 1.
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En 90 cc de &cido sulffirico-al 98% se disolvieron 0,1 moles de
fcido orto-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)benzbdico y 0,05 moles de
hidroquinona, y la solucibn fue calentada a 80 - 1002C durante 3 ho
ras. La mezcla de reaccidn después fue vertida dentro de agua de hie
lo, y el precipitado fue neutralizado con una sosa chustica acuosa,
extraido con cloroformo y secado. El cristal, asi recuperado, fue rg
cristalizado desde la mezcla de benceno-cloroformo para obtener un
compuesto de lactona sustancialmente incoloro.de la siguiente f6rmu~

la, en un rendimiento de 40%

Ce HS\

-
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Fl producto se convirtid en plirpura oscuro cuando se calentd a
alrededor de 3502C y se fundid y descompuso a 355-3572C. Desarrolld
plrpura oscuro en un Acido acédtico al 95% y los méximos de absorcidn
de los mismos fuerons ‘Al = 660 mut A2 = 604 mu , }\5 = 556 mu ,

Ay = 518 Wil 15 = 425 Ly AG = 460 Leb En su espectro de absor-
¢ibn infra-rojo, hubo una absorcidn atribuible a C=0 de lactona de
1760 cmfl, la absorcidn de alrededor de 1680 et y de alrededor de
2600 cm~t atribuible a COOH en el nuevo material, compuesto de la
férmula gene:ral II, desaparecib. Los resultados de anilisigélementa-
les y de espectrografia de masa coincidieron con la fdérmula arriba
citada. “

Ejemplo 2

En 90 cc. de Acido sulflrico al 98%, se disolvieron 0,1 moles
de &cido orto-(4-dimetilamino-2-hidroxibenzoil)benzdico y 0,05 moles

de hidroquinona y se trataron de una manera similar al Ejemplo 1 para
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obtener un compuesto de lactona, representado por la siguiente férmula.

¢ =0

CH3>N . C/DI
CH3 \I::I;QE::I:O . CHs
,?}Czo ot

El compuesto fue de un punto de fusibn por encima de 3702C y desa-
rrolld el color plrpura oscuro én &cido acético al 95% y del que los
méximos de absorcidn fueron:

27655 mp 4 Ap= 599 W, Ag= 555 Wi , Ay 519 mp , Q= 42 me ¥

ﬂ6= 460 9% . Al anflisis de espectro de absorcibn infra-rojo, exhibid
una absorcidn de 1760 cmfl abtribuible a C=0 de lactona. Los resultados
de anflisis elemental y espectrografia de masa coincidieron con la f£ér_
mula arriba citada.

Ejemplo %

En 60 cc. de un Acido sulffirico al 95%, se disolvieron y calenta-
ron a 90-1009C durante 8 horas, O,1 moles de &cido orto-(4-N-etil-N-n-
butil-amino-2~hidroxibenzoil )benzdico y 0,05 moles de hidroquinona. La
mezcla de reaEci6n después fue tratada de una manera similar a la del
.‘Ejemplo 1 para obtener un compuesto de lactona, representado por la

£érmula siguiente.

Ce Hs : } =0

’ UJ@:C’
C4H9 /C4H5

Cz Hs
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El compuesto se decolord en negro puplireo a alrededor de 3102C y
ge fundibd y descompuso. ELl compuesto desarrolld plrpura oscuro en un
fcido acktico al 95% de los que los miximos de absorcibn fueron:

A= 662 mp 5 Ao= 605 mik , Az= 557 mh 4 A= 518 mpL, As= 425 i
16= 460 %u'. En el espectro infra-rojo de absorcidn del compuesto hubo
una absorcidn en 1760 em™F atribuible a C=0 de lactona. Lios resulta-
dos de anflisis elemental y de espectrografia coincidieron con la £f-
mula arriba citada.

N o T &

EN RESUMEN: la presente Patente de Invencibn que por veinbe afios
se solicita para Espafia, ha de recaer sobre las siguientes reivindicg -
ciones:

1l2,~ Procedimiento para la preparacidn de un nuevo compueste de

lactona representado por la siguiente férmula general I,

Ry

en que Rl ¥y R2 cada uno es un miembro seleccionado del grupo consis-
tente en un grupo alquilo, teniendo de 1 a 5 &tomos de carbono y un

grupo bencilo, caracterizado porque se condensa 4cido O~(4-dialquila

mino-2,-pidroxibenzoil )benzdico, representado por la siguiente férmula

COOH
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con hidroquinona, en presencia de un agente condensador.

28, Procedimiento segln la reivindicacibn 12, caracterizado
porque dicho agente condensador es un miembro seleccionado del gru
po consistente en &cido sulflrico, &cido sulflirico fumante, pentabxi
do de fdsforo, &cido polifosfdrico, cloruro de zinc anhidro y oxiclo
ruro de fbsforo.

3&,- Procedimiento segln la reivindicacibén 12, caracterizado
porque dicho compuesto, representado por la férmula IT, es un miem-
bro seleccionado del grupo consistente en &cido O-(4~dimetilamino-2-
hidroxibenzoil)benzbico, Acido O0-(4-dietilamino~2-hidroxibenzoil)ben
zbico, Acido O~(4~N-etil-N-butilamino-2-hidroxibenzoil)benzdico y
fcido O~(4~N-bencil-N-etilamino-2-hidroxibenzoil)benzdico.

48,~ Procedimiento seghn las reivindicaciones precedentes para

la preparacibén de un compuesto de lactona representado por la sigulen

=0
[::1_;C
0

R, -
Formula I, > N _EIO:@C g,
Ra ¢ 0 N
. ~o0 Ra
\
C=0

te férmula genefal I,

en que Rl N R2 es cada uno un miembro seleccionado del grupo consis-
tente en un grupo alquilo, teniendo de 1 a 5 Atomos de carbono y un

grupo bepgilo, que se caracteriza porque se condensa &cido O-(4-dial

~ coon



con hidroquinona a 60-1602C, en la presencia de Acido sulffirico, te-
niendo una concentracidén de 50-100%.
2,~ Por Gltimo se reivindica como objeto sobre el que ha de reca |
la presente Patente de Invencidn que por veinte afios se solicita regis
5 trar para Espafla, = = = — = = = = = = = = = - - - .- - m -~ m - -
P o
" PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN NUEVO COMPUESTO DE LACTONA *
Todo conforme queda expresado en la presente Memoria Descriptiva
que consta de ocho hojas foliadas y escritas a méqﬁina por una sola

10 cara.

Madrid, 2 ? ‘nm. ‘ég?ﬂ

P.A., /
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