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Ia presente invencidn concierne a un pro-
cedinmiento para la preparacién de 7-oxo-7H-dibenzo-~
-/q e, b/-quinolin-2-o0l1 (I), denominado también 1-aza-
-2-hidroxi-benzantrona.

Bl compuesto 1-aza-2-hidroxi-benzantrona
(I) es un compuesto intermedio Util para la sintesis de
colorantes. Asi, por ejemplo, a partir del compuesto
(I) vy operando de acuerdo con lo quef;e ha descrito en
las patentes italianas Wims. 869.691 y 901.929 de
MONTEDISON S.p.A. de Mildn (Italia), se obbtienen colo-
rantes de tina excelentes con tonalidades de color que
van desde el azul brillante al azul violeta, y que per-~
tenecen a una nueva serie de colorantes de 5,14~diaza-
-isoviolantrona, estructuralmente simétricos a la iso-
violantrona pero con caracteristicas de aplicacidn que
en cuanto a pureza de tono son muy superiores, en parti
cular por su resistencia excepcional él cloro.

El compuesto (I) se puede utilizar tam-
bién en la preparacidn de colorantes azoicos, dado que
el mismo es capaz de copularse en la posicion 3, orto
con respecto al grupo OH. '

Por la patente italiana NUm. 860.016 se
conoce la preparacién del 7-oxo~7H-dibenzo/d e, h/-qui
nolin-2-0l utilizando como compuestos de partida 1,4~

-naftoquinona y hexadienoato de metilo, pasando por el



aducto 1-(1,1a,4,4a-tetrahidro-antraquinon)-acetato de
metilo, el cual, después de un tratamiento con amoniaco
¥ por la deshidrogenacidén y ciclacidn subsiguientes en
presencia de aire y KOH, proporciona el compuesto inter
5 medio (I). )
En la subsiguiente solicitud de patente
italiana nim. 26722 A/%Y3, presentada por MONTEDISON S.P.A.
en fecha 18 de julio de 1993, se describe un segundo pro
cedimiento para la preparacion de 1-aza-2-hidroxi-benzan
10 trona, de acuerdo con el cual los alcohil-ésteres del
4dcido antraguinon-1-acético se hacen reaccionar directg
mente con amoniaco en disolventes hidroxilados (en par-
ticular metanol) en presencia de bases fuertes y/o de
sustancias reductoras de acuerdo con el esquema:
15 ﬁ oH
CHé'- C - OR

=0
=
Q
=

A OH™ , y/o
ot NH? reductores> | + ROH + Héo
20 0
0
en el cual "R" es un alcohilo que tiene de 1 a 5 atomos
de carbono. ILas técnicas correspondientes no encuentran,
sin embargo, referencia directa alguna en esta inven-
25 cién.
22-11-74.
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Ia Solicitante ha encontrado ahora sor-
prendentemente ﬁn nuevo procedimiento para la prepara-
¢ibn de 1-aza-2~hidroxi-benzantrona (I), caracterizado
por el hecho de que la fenil-acetil-ftalimida (II) se
cicloisomeriza en presencia de un cabtalizador del tipo
de Friedel-Crafts (véase G.A. Olah: "Friedel-Crafts and
Related Reactions", ed. 1964, Interscience Publishers,
pags. 201 a 298; véase también: C.A. Thomas: "Anhydrous
Aluminum Chloride in Orgenic Chemistry", ed. 1941,
Reinhold Publishing Corp.), en un medio de reaccidn que
consiste en disolventes inertes que tienen un punto de
ebullicién suficientemente alto (p.eb.), obteniéndose
asi el acido orto-(3-hidroxi-1-isoquinolinil)-benzoico
(III), el cual, a su vez, se cicla con H,80, concentra-
do para dar el compuesto deseado de 1-aza-2-hidroxi-ben
zantrona por condensacién deshidratante. Como cataliza-
dores del tipo de Friedel-Crafts se pueden emplear
AlCla, BFB’ TiClB, siendo, sin embargo, AlCl3 el cata-
lizador preferido.

Las diversas fases de la reaccidén se pue

den representar por el esquema siguiente:
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Este nuevo método de preparacién de 1-aza=-
-2-hidroxi-benzantrona (I) implica la preparacién de dos
nuevos compuestos intermedios preliminares, esto es:

a) N-fenil-acetil-ftalimida (II); ¥
b) Acido orto-(3-hidroxi-1-isoquinolinil)-benzoico (III).

Ambos nuevos compuestos intérmedios se
pueden emplear Utilmente "per se" en la industria, ¥
por esta razén constituyen objetos adicionales de esta
invencidn.

De hecho, el compuesto (II) puede utili-
zarse, por ejemplo, como activador de las persales en
los agentes de blanqueo del tipo dé los perdxidos,
mientras que el compuesto (III), a su vez, puede ubtili-
zarse, por ejemplo, como copulante en la preparacién de
colorantes azoicos.

De acuerdo con un aspecto adicional de es
ta invencidn, 86 prepara la N-fenil-acetil-ftalimida
(II) haciendo reaccionar la ftalimida de potasio con el
cloruro del 4cido fenil-acético en disolventes inertes,
a temperaturas comprendidas entre la temperatura ambien
te y 1502C, pero preferiblemente entre 302 y 130eC.

Como disolventes inertes se pueden emplear
convenlentemente, por ejemplo, hidrocarburos aromiticos
o aliféticos, clorados o no clorados tales como, p.ej.:

benceno, tolueno, monoclorobenceno, diclorobencenas tri

-6 =



clorobencenos, tetracloroetano, tetracloruro de carbono,
dicloroetano, nitrobenceno, y nitroalcanos. Fl producto
se separa luego de acuerdo con técnicas conbcidas.
Alternativamente, se prepara la N-fenil-

5 —acetilftalimida (II) por condensacion de la ftalimida
(con el hidrégeno imidico sin sustituir) con cloruro de
fenilacetilo, en un medio de reaccidn constituido por
un disolvente orginico polar aprdtico soluble en agua
en cualquier proporcién (hidromiscible), en presencia

10 de una amina ferciaria como neutralizante del acido
clorhidrico que se desprende durante la reaccidn, y a
una temperatura de reaccion comprendida entre 02 y

‘ 902C, pero comprendida preferiblemente entre 152 ¥y

502C.

15 En esta Gltima alternativa, como disolven
tes orgédnicos polares aproticos e hidromiscibles pueden
utilizarse dialcohilamidas o alcohil-lactamas comprendi

das en las formulas generales siguientes:

20 0 Rt R
7 <2\

R~C-~-X (IV) : C=0 (V)
\R" N /
N R
1
25 en las cuales: R es hidrdgeno o un grupo alcohilo in-

22-11=74.
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ferior que tiene de 1 a 3 atomos de carbono;
R', R", iguales entre si o diferentes, son gru-
pos alcohilo inferior que tiemen de 1 a 3 &tomos
de carbono;
Rq es wn grupo alcohilo inferior que tiene de -
a 3 Atomos de carbono;
R, es una cadena alcohilénica que tiene de 3 a 6
dtomos de carbono. |

Lomo ejemplos preferidos de los disolven-
tes abarcados por las férmulas generales (IV) y (V) an-
teriores, se pueden citar dimetil-formamids, dietil-for
mamida y N-metil-pirrolidona.

A su vez, las aminas terciarias adecuadas
para el propdsito de fijar el dcido clorhidrico libera-
do durante el vrocedimiento, pueden pertenecer ambas a
la clase de las trialcohilaminas cuyos radicales alcohi
1o tienen de 1 a 4 atomos de carbono (tales como, por
ejemplo, trimetilamina, trietilamina y tripropilamina),
como a la clase de las aminas heterociclicas (p.ej.: pi
ridina, picolina, quinolina, y lutidina), asi como tam-
bién, finalmente, a las aminas aliciclicas en las que
los radicales alcohilicos tienen de 1 a 3 Adtomos de car
bono, tales como por ejemplo: N-metil-~ y N-etil-piperi-
dina, N-metil- y N-etil-morfolina, 4 N,N'-dietil-pipera

zina.



Las aminas terciarias preferidas son trieti
lamina y piridina.
Ia reaccidn de la Gltima alternativa puede

representarse por el esquema siguiente, en el que R?N es

S la amina terciaria:
0
i
¢
NH + Cl-CO—CHé —<C::> + R3N -
o’ 0
; [ R g 11/31
10 © R, 7
i
0
N + (-)
e N-C~CH» -{i;:> + R;NH. ClL
\ﬁ,)
15 ﬁ
0 (I1)

' Los resultados obtenidos de acuerdo con
esta alternativa de preparacién de N-fenilacetil-ftali-
20 mida son totalmente inesperados, habida cuenta de que
los diversos nétodos de sintesis ensayados habian dado
resultados negativos o insatiéfactorios.
7 Asi, por ejemplo, haciendo reaccionar clo
ruro de fenil-acetilo con ftalimida de potasio en dime
25 til-formamida, se hablia obtenido un producto que estaba

22-11~74.
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contaminado con muchas impurezas.

Asimismo, cusndo se hace reaccionar clory
ro de ftalilo con fenacebtil-zmida en tolueno, se obtie-
ne un producto pricticamente inutilizable, dado que es-
t4 conbaminado con elevadas proporciones de subproduc-—
tos e impurezas.

En comparacién con la primera alternativa
del método de preparacidén de la N-fenil-acetil-ftalimi-
da tal como se, ha descrito arriba y que utiliza ftalimi
da alcalina, lez presente alternativa ofrece ventajas de
simplificacidn operativa.

Is cicloisomerizacidn a acido orto-(3-hi-
droxi-1-isoquinolinil)-benzoico (III) se lleva a cabo
en disolventes inertes en presencia de catalizadores de
Priedel-Crafts, a wna Lemperatura comprendida entre 509.
¥ 200eC, pero preferiblemente entre 602 y 1702C, por
adicién del catalizador bien sea a la dispersidn previa
mente preparada de N-fenil-acetil-ftalimida en el disol
vente inerte, o bien directamente a la masa de reaccién
propiamente dicha, operando en un solo reactor y en una
sola etapa de procedimiento. ‘

Como disolventes inertes para la realiza-
cidn de la fase de cicloisomerizacion pueden emplearse
los diversos disolventes que se utilizan habitualmente

en rTelacion con los catalizadores de Friedel-Crafts

- 10 -
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(véase G.A. Olah, obra citada, paginas 298/%04), siem~
pre que aquéllos tengan btemperaturas de ebullicién com-—
prendidas dentro del intervalo de temperaturas seleccio
nado para la ejecucién de la reaccidén, y que no compe-
tiran con el producto buscado en la reaccidn.

Entre los diversos disolventes que satig
facen los requisitos arriba indicados, han demostrado
ser particularmente adecuados los hidrocarburos clora-
dos aromwdticos y alifdticos tales como, por ejemplo,
clorobenceno, diclorobencenos, triclorobencenos y bte-
tracloroetano.

Asi, en el caso en que las reacciones pa-
ra la preparacidn de N-~fenil-acetil~ftalimida ¥y para
la cicloisomerizacidn a dcido orto-(3-hidroxi-isoquing
1linil)~benzoico por la via de la ftalinmida de potasio
se llevan a cabo en una sola etapa y en un solo reactor,
evidentemente serd necesario utilizar desde el primer
momento vn disolvente inerte del tipo especificado en
los dos parrafos anteriores.

La relacidén molar entre el catalizador
de Friedel-Crafts y la N-fenil-acetil-ftalimida varia
de 2 a 5, obteniéndose los resultados mis ventajosos
desde wn punto de vista global con una relacidén molar
igual a o muy préxinma a 2.

Ia reaccidn subsiguiente de cicloconden-

-1 -
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sacién del adcido orto-(3~hidroxi-1-isoquinolinil)-ben-
zoico (III) a 7-oxo-7-H-dibenzo-/d e, h/-quinolin-2-ol
(I) se lleva a cabo con agentes de condensacidn del ti-
po deshidratante, tales como, por ejemplo, H2804 concen
trado, oleum, poli(4cidos fosféricos), anhidridos sulfi
rico o fosférico, a una temperatura comprendida entre
902 y 2002C, o por medio de fusidn a 1102-2508C con la
sal doble AlClE.NaCl, operando durante periodos de tiem
po comprendidos entre 30 minutos y hasta 3 horas.

Los ejemplos que siguen tienmen una finali
dad de ilustracién y no de limitacidmn, y sirven para eg
clarecer uiteriormente la idea de la invencionm.
EJEMPIO 1:

Prevaracion de N-fenil-acetil-ftalimida

Se dispersaron 148 g de ftalimida de pota
sio en 500 ml de diclorobenceno de grado técnicé. En es
ta dispersidn se vertid lentamente una solucidén de 133
g de cloruro de fenilacetilo en 100 ml de diclorobence-
no a la temperatura ambiente.

Ia masa de reaccidn se calentd después
hasta 120eC y se mantuvo a esta temperatura durante
aproximadamente 8 horas, con agitacidén. Después de ello,
la masa de reaccion se enfrid a la temperatbura ambiente
y se filtrd a vacio exprimiendo completamente la torta

de filtracidén. Ia torta se dispersd en agua con agita-

- 12 -
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cibn, y se f£iltrd después nuevamente a vacio. EL1 produc
to asi obtenido se secd durante urna noche en una estufa
a 802C. De este modo se obbuvieron 106 g de N~fenilace-
tilftalimida en la forma de un polvo blanco-~amarillento
que tenia un punto de fusidén de 1502 a 1552C, y que te-
nia wn espectro de absorcidén en el infrarrojo que se
muestra en el dibujo adjunto nim. 1.

EJEMPIO 2:

Prevaracidn de N-fenil-acetil-ftalimida

En wna dispersidn de 148 g de ftalimida
de potasio en 1500 ml de dicloroetano se vertid gota a
gota durante 15 minutos, a la temperatura ambiente, una
solucién de 125 g de cloruro de fenilacetilo en 1100 ml
de dicloroetano; la mezcla total se calentd luego hasta
402C durante 2 horas, y después de ello se filtrd a va-
cio, lavéndose la torta de filtracidén de cloruro de po-
tasio con un total de 200 ml de diclorostano.

FEl filtrado y los lavados, juntos, se so-
metieron después a destilacidén con vapor de agua con el
fin de eliminar el disolvente, el cual se recuperd des-
pués de la separacidén por capas del destilado.

Ia masae de la que se habia eliminado el
disolvente, se enfrid después a la temperatura ambiente
con agitacidn: la H-fenacetil-ftalimida se separd en la

forma de granulos que presentaban un color amarillo de

1
-3
ol

!
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paja y que se filtraron a vacio, lavandose finalmente
con agua.

Después de secado dursnte una noche a
809C, se obtuvieron 170 g de producto, que tenia un
p.L. de 147 a 1492C y que mostraba uwn espectro de absor
cién en el infrarrojo idéntico al del producto obtenido
en el ejemplo 1.

EJEMPIO 3:

s p— — - Gmmn Gmi G S G GGe  Mmm e St Grwe  Gwe e G

,

En uwn reactor de 2 litros se cargaron 800
g de dimetil-formamida, 170 g de trietilamina y 206 g
de ftalimida. En esta suspensién, con agitacidén enérgi-
ca, se vertieron luego lentamente gota a gota en el
transcurso de 1 hora aproximadsmente 226 g de cloruro
de fenilacetilo, mientras que el reactor se enfrid por
medio de un bafio de agua exterior, con el fin de evitar
que la temperatura excediera de 252 a 30eC.

Ia masa de reaccidén se mantuvo en agita-
cién durante 5 horas a una temperatura comprendida en-
tre 25 y 302C, y se descargd después en un vaso que con
tenia 8 litros de agua. Se sometid luego a agibacidn
enérgica durante aproximadamente 30 minutos mas a la
temperatura ambiente, y después de ello se filtrd a va-
cio. A gartir del filtrado se recuperd la dimetilforma-

mida por destilacidén fraccionada. Ia torta de filtra-

- 14 -
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cidn se lavd luego cuatro veces con una cantidad tobtal
de apua igual a 4 litros, y después de ello se secd du
rante una noche a 702-80eC. De este modo se obtuvieron
318 g de producto seco, que tenia un p. de f. de 135 a
1450C y una bonalidad amarillo-anaranjada. Por crista-~
lizacién en etanol se obtuvo un producto de color ama-
rillo apagado ¥y que tenia un p. de f. de 152 a 154¢eC.
A continuvacidn se exponen los datos de

los andlisis centesimales:

C4 H 4
Valor encontrado 72,20 4,30 5,55
Valor tedrico 72,50 4,18 5,10

Las caracteristicas espectrales son igug
les a las del producto descrito en el ejemplo 1.

BEJEMPIO 4:

Se dispersaron 148 g de N-fenilacetil~
~ftalimida en 2600 ml de diclorobenceno de grado %écni~
co. Esta dispersidén se calentd luego a 1202C con agita-
cidn, después de lo cual se destilaron las cabezas a un
vacio moderado con el fin de deshidratar el disolvente.
Después de ello se enfrid la dispersidn a aproximadamen
te 702C y se adiciond después con 157 g de un polvo de

A1015 anhldro.

- 15 -
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Ta masa de reaccién se calentd luego has
ta 1502C y se mantuvo bajo agitacién a esta temperatu-
ra durante & horas. ‘

Ia masa de reaccidn se enfrid despﬁés a
aproximadamente 80eC y se vertieron sobre ella 2600 ml
de agua con el fin de descomponer el complejo de alumi-
nio. Ia masa se manbuvo luego en agitacidén sin calenta-
niento Qurante una noche, y posteriormente se separd el
diclorobenceno por destilacidn con vapor de agua. Ia
dispersién aéﬁosa se filtrd después, y la torta de fil-
tracién se lavd con agua. Después de ello se dispersd
la torta en una solucidén de 30 ml de NaOH de 3692 Baumé
en 2500 ml de agua, ¥y se mantuvo en agitacién durante
15 minutos a la temperatura ambiente; finalmente, se fil
trd y el precipitado se lavd con agua.

"Se acidificé el filtrado con &cido acéti-~
co a un pH de 3 a 3,5, ¥y luego se filtrd el filtrado
amarillo obtenido, ¥ se lavd con agua hasta reaccidén
neutra.

Este filtrado se secd durante una noche
a 802C v se obtuvieron 74 g de un producto amarillo con
un p. de £. de 245 a 2502C (con descomposicién aparen-
te).

El peso equivalente medido por método po-

tenciométrico ascendid a 260 (peso equivalente tedrico

- 16 ~
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265), mientras que el producto exhibia el espectro de
absorcidén en el infrarrojo que se indica en el dibujo
2 adjunto.

51 producto obtenido era una mezcla esta-
distica de las formas endlica y ceténica.
EJEMPIO 5:

— A G o W (g Sy amun

. En un reactor de 250 ml se cargaron 90 ml
de monoclorobenceno y 9,3 g de ftalimida de potasio, ba
jo agitacién enérgica.

Después de ello, se afiadidé lentamente a
esta mezcla una solucidn de 8 g de cloruro de fenilace
tilo en 10 ml de monoclorobenceno.

Ia mezcla se mantuvo luego en agitacidn
durante 2 horas a una temperatura comprendida entre 35¢
v 400¢C., Ia masa de reaccidn se diluyd luego con 50 ml
de monoclorobenceno y se adiciond después con 15 g de
polvo de A1Cly anhidro. Después de ello se calentd la
masa de reaccién hasta aproximadamente 1302C y se man-
tuvo a esta temperatura durante 5 horas. la masa se so-
metid después a agitacién durante una noche, y el clorg
benceno se destild luego con vapor de agua. la masa se
enfrid seguidamente, se filtrd, y la torta de filtra-

cién se lavd luego con agua. Esta torta se dispersd lue

- 17 -
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go nuevamente en 60 ml de agua con 4 ml de N?OH de 362
Baumé, y se agitd después durante 15 minutos, filtrindo
se finalmente.

Bl filtrado se acidificd hasta un pH igual
a 3-3,5 con Aacido acético. Después de ello, se filtwd y
se lavd la torta con agua, ¥ por Ultimo se secd durante
una noche a 802C.

De este modo se dbtuvieron 2,7 g de acido
o-(3-hidroxi-isoquinolinil)-benzoico, el cual tenia las
mismas caracteristicas que el del ejemplo 4.

BJEMPIO 6:

[ e e e e i ) —— T G

Se dispersaron 1103 g de acido o-(3-hidro-
xi-1-isoquinolinil)-benzoico en 310 ml de un acido sul-
farico al 96%. Esta dispersion se calentd luego hasta
1302C y se mantuvo en agitacién a esta temperatura duran
te una hora. Ia masa de reaccidn se enfrid luego a apxo
ximadamente 902C y se vertid después con cuidado en apro
ximadamente 20 1. de agua caliente a una temperatura com
prendida entre 90 y 959C. la masa de reaccidn se agité
luego durante una hora, dejéndola enfriar.

El precipitado de color rojizo se filtrd
y'se lavd con agua hasta que alcanzd la neutralidad. Ia
torta de filtracidn se secd después durante una noche

en una estufa a 100eC.

- 18 -
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Se obtuvieron de este modo 56 g de un pro
ducto, el cual exhibid las mismas caracteristicas es-
pectrales y cromatogridficas qug'el producto deserito en
la Patente italiana ndm. 860.016, anteriormente mencio-
nada, ¥ que exhibid un espectro de absorcidén en el in-
frarrojo semejante al espectro que se muestra en el di-
bujo 3 adjunto.

La presente solicitud que corresponde a
las presentadas en Italia, el 21 de Enero de 1974, bajo
el N2 19614 A/74 y 16 de Julio de 1974, bajo el Ne
25196 A/74, se acoge a los beneficios del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

TLos puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afos, son
los que se recogen en‘las reivindicaciones siguientes:

12.- Un procedimiento para la preparacidn

de 7-oxo-7-H-dibenzo-/d e, h/-quinolin-2-ol (I),

-19 -
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caracterizado por el hecho de que la N~fenil~acetil-

~ftalimida (II)

se cicloisomeriza en un disolvente inerte a dcido orto-

~(3-hidroxi-1~isoquinolinil)~benzoico (III),

[ (III)

22-11-74.
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en presencia de catvalizadores del tipo de Friedel-Crafis,
a una temperatura comprendida entre 502 y 2002C, prefe-
riblemente entre 602 y 1702C, v con relaciones molares
de catalizador PFriedel-Crafts a N-fenil-acetil-ftalimida
comprendidas entre 2 ¥y 5, pero que preferiblemente tie-
nen el valor de 2 aproximadamente, y por el hecho de que
el dcido orto-(%-hidroxi-1-isoquinolinil)-benzoico (III)
obtenido se ciclaa 7-oxo-7H-dibenzo-/d e, h/-quinolin-2-
-0l {I) por éondensacidén deshidratante.

2z2,- Un pfocedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 18, caracterizado por el hecho de que la
N~-fenil-acetil~ftalimida (II) de partida se obtiene por
reaccién de la ftalimida alcalina con cloruro de fenil-
~acetilo en disolventes hidrocarburados aromidticos y/o
alifaticos, preferiblemente clorados, a temperaturas com
prendidas entre la temperatura ambiente y 1502C, pero
preferiblemente entre 302 y 1302C.

“ %2.~ Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones 12 y 22, caracterizado por el hecho de
que las reacciones se llevan a cabo en una sola etapa
utilizando como disolventes inertes hidrocarburos clora
dos aromdticos y/o alifiticos.

43 .- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 12, caracterizado por el hecho de que la

N-fenil-acetil-ftalimida (II) de partida se prepara con-
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densando directamente el cloruro de fenilacetilo con la
ftalimida en un medio de reaccidn anhidro constituido
por disolventes organicos polares aprdticos e hidromis-
cibles, en presencia de una amina terciaria alifatica,
heterociclica o aliciclica, a wna temperatura comprendi
da entre 02 y 900C, pero preferiblemente entre 152 ¥y
50eC,

52 .~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 42, caracterizado por el hecho de que co
mo la amina terciaria alifdtica se utiliza mna trialég'
hilamina en la que los radicales alcohilo tienen de 1 a
4 4tomos de carbono y preferiblemente trietilamina.

62.~ Un procediniento de acuerdo con la
reivindicacién 42, caracterizado por el hecho de que c9
mo la amina terciaria heterociclica se utiliza una amina
seleccionada del grupo que comprende piridina, quinolina,
picolina y lubtidina, y preferiblemente piridina.

72 .~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 42, caracterizado por el hecho de que co
mo la amina terciaria aliciclica se utiliza una amina
seleccionada del grupo que comprende N-alcohilpiperidi-
nas, N-alcohil-morfolinas y N,N'-dialcohilpiperazinas,
cuyos radicales alcohilo tienen de 1 a 3 &tomos de car-
bono.

82.- Un procedimiento de acuerdo con la

- 22 -
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reivindicacidn 42, caracterizado por el hecho de que co
mo el disoclvente orgdnico polar aprdtico e hidromisci-

ble se utiliza un compuesto de la formula general:

0 Rt

il yd

R-C~-XN

..

en la que: R representa hidrégeno 6 un grupo alcohilo
inferior que tiene de 1 a 3 atomos de carbono, y en
la que
R' ¥y R", que pueden ser iguales entre si o dife-~
rentes, son grupos alcohilo inferior que die-
nen de 1 a 3 atomos de carbono,
pero preferiblemente es dimetil-formamida.

92.- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 42, caracterizado por el hecho de que
como el disolvente orginico polar aprético e hidromisci
ble se utiliza un compuesto orgénico de la férmula gene

ral:



en la que: Rﬂ representa un grupo alcohilo inferior que
tiene de 1 a 3 atomos de carbono y en la que
R, es una cadena de alcohileno que tiene de 3 a 6
édtomos de carbono, pero preferiblemente es N-me
5 til-pirrolidona.

102 ,- Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones anteriores, caracterizado por el hecho
de que como el catalizador Friedel-Crafts se utiliza
AlCla.

10 11& .~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 12, caracterizado por el hecho de que la
condensacién deshidratante se produce en presencia de mn
agente selecclonado de entre H2804 concentrado, oleum,
poli(dcidos fosfdricos), anhidridos sulfdrico y fosfdri

15 co, llevandose a cabo a una temperabtura comprendida en-
tre 902 y 2002C y durante periodos de tiempo comprendi-

' dos entre 30 minubtos y aproximadamente 3 horas.

122 .~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 12, caracterizado por el hecho de que la’

20 | condensacidén deshidratante se obtiene por fusidn con la
sal doble AlCl2-NaCl a una temperatura comprendida en-
tre 1102 y 2502C. '

132 ,~ Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones anteriores, caracterizado por el hecho

25 de que la condensacidn deshidratante se obtiene por me-

22-11-74.
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dio de dcido sulfirico concentrado y/o de dleum de baja
concentracidn.

142 .~ Un procedimiento para la prepara~
cibn de 7-oxo-7-H~dibenzo-/d e,h/-quinolin-2~ol.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se acompa
flan y para los fines que se han especificado.

‘Esta Memoria consta de veinticinco hojas

escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid,

- 25 -
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