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Esta invencidn se relaciona con 3-aril-3-heiercaril-
ftalidas y 3,3-bis(heteroaril)ftalidas dtiles como precursores
de color, particulaimente en 8l ramo de duplicacidn de péﬁel
carbén tal como por ejomplo, en sistemas sensibles 2 la yresidn,
eﬁ sistemas marcadores térmicos y en sistemas copiadorss hecto-
graficos o reproductores Eon alcohol; con los deidos 2-(indo-~
lilcarbonil)benzdico substituidos y los deidos 2-(pirrolil-
carbonil)benzeicos, ¥tiles como intermedics ea loz precursores‘
de color de ftalida presentes; con los procsdimientes para pre-
parar las ftalidas y los dcidos benzdicos: y con los sistemas
de duplicacidn sensibles a la 'presidn, sistem2s marcadores tér-
micos y sistemas copiadores hectogrdficos que contisnen los
mismos. '

Se conocen varias clases de compusstos orgdnicos de
tipos estructurales ampliamente diversos que son ¥tilss como
érécursores incoloros para sistemas de duplicacidn sin papel
carbdn._ Entre las clases nmds importantes{ 52 pueden ernumerar
las fenotiazinas, por ajomplo, azul ds leuco-matileno de benzoi-
lo; ftalidas con las cuales estd relacionada ssta invencidu,

por ejeﬁplo, lactona de violeta cristal; fluoranos, por ejsmplo,



oY _anilino-6'-dietilaminofluoran y 2'-dibencilamino-6'-dietil-
aminofluoran; y varios otros tipos de prescursores inéBloros

due Se emplsan en la actualidad en sistemas copiadores;sin P~
pel carbfan comercialmente acepta.os. Son tfpicos de mithos

de estos sistemas, dados a cono¢sr en ol ramo anterior{ agusllos
descritos en las Patentes Norteamericanas Nimeros 2,712,507,
2,800,457 y 3,041,289. Iuchos de los formadores de cclor enm el
ramo anterior, adolecen de una o mds desventajas tales ébmo
bajo poder tintdreo, estabilidad insatisfactoria a la lus,

poca resistencia a la sublimacidén, poca Susceptibiliaad a la
capacidad de copiar de la forma revelada en color en mdquinas
copiadoras nrormales, por sjemplo, una copiédora Xarox, y poca
solubilidad en SOlventgs orgdnicos comunes, resquiriendo por lo
tanto, esta dltima desventaja, el uso de solventes espacializa-
dos y costosos a fin de obtener =oluciones microehcgpsulados
de concentracién suficiente para usarse en los sistomes copia-
dores ssnsibles a la prasidn.

Ia Patente Norteamericana Nimero 3,491,112 da 8 cono-
cor en la parts mds pertinente de la misma, una serie de ftali-
das normalmente incolor2s que Se dice que son dtiles como for-
madores de color en papsl de copiaf sensible & la presidn que

estdn representadas mesdiante la férmila estructural
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én»aonde -—<::ﬂ 88 un radical hntnrccicllco qua 83 salsceicaz
del grupo que consiste di_[:: /j F ,/’/\\)
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en donde Rl Y R2 son alquilo de Cl a 04, fenilo e hidrdgens

Z e T son hidrégeno y dialquilamino en donde el alquiln as

alquilo de Cl 2 €4y con la condicidn de que solamente uno de %

e Y puede dscirse que es dialquilamino mientras que sl otro

es

o5 hidrégano; y R3 v R4 son alquilo de C, a 04.
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1a Patente Norteamericana Nimero 3,779,753 da. a cono-

cer la ftalida gque tiene la férmula

que Se dice que es Util como un agenté de filtro déptico "eﬁ
procedimientos fotogrdficos" para proteger un material fotossn~
sible selectivamente expuesto ds exposicidn adicional durants
el tratamiento en presencia de la luz incidente.

Ia Patente Britdnica Mfmero 1,427,318 d2 a conocer
1la interaccidén del anhidrido trimelftico y .m-dietilaminofenol
para obtener una mezela del deido 4-dietilamino-2-hidroxibenzo-
fenon-2' ,4'-dicarboxflico y el isémero del dcido 2',5'-dicar-
boxflico correspondients. Ia mezcla isomérica lusgo se hace
interaccionar con 3,5-dimetilfenol en pressncia de dcido sulfd-

rico, seguido por -bratamiento con hidréxido de sodio a fin de
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obtener el compuesto que tenga la estructura. -
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que se dice que o8 ¥til como un formador de color en un proce-
dimiento de reproduccidn con alcohol.

La patente Norteamericana Ndmero 3,509,174 42 & cono-
cer el 1,2-dimetil-3-(2-carboxibenzoil)indol qus se dice que eé
un intermedio para uns Seris de 3,3-bis(3-indolil)ftalidas i~
les como formadores ds color en un papel de copiar sensible &
la presidn.

La presente invencidn prpporciona lag 3.aril-3-hetero~
arilftalidas novedosas eatre 3_aril-3;indolilftalidas, 3~aril-3.
pirrolilftalidas, 3.aril-3-carbazolilftalidas y 3,3-tis-(hetsro-
aril)ftalidas, particularmente las 3,3-bis(indolil)ftalidas,
que son Ytiles como formadorss de color en sistemas duplicado-
re8 sensibles & la presidn, en sistemas marcaddres térmicos y
en{sistamas heterogrdficos o de reproduceidn con alcohol. Ios
compusestos revelan las imdgonss coloreadas de podar tintdrao

buena o excelente,.y tisnen las ventajas de estabilidad a la
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luz mejorada, alts resistencia a la sublimacidn y solubilidad
majorada en solventes orgdnicos comunes. Ciertas espacies son
también solublAes en agua y alcoholes inferiores y por .lo tanto,

son de utilidad especffica como formadores de color, en. 5is-
temas copiadores hectogrdficos o de reproduccién con alcohol.
Ia presents invencidén proporciona asimismo los deidos 4.5.—
heteroarilearbonilbenzoicos, tiles como intermedios a los
formadores ds color ftalida presentes.

Uﬁ aspscto de la presents invencidn estriba en'las
f£talidas novedosas, que son particularmente tiles como pre-
cursorss incoloros en el ramo de duplicacidn &in papel carbdn,
marcado térmico y duplicacidén hectogrdfica, que som 1las 3~X~3-2-
4-Bo-5-R'-6-R’-7-R3-ftalidas que tienmen 1a f£érmila.

Pérmila T
en donde R°, Rl, R2 Yy R3 cada uno representa hidrégeno o halo,

y cuando RO, R3 ¥y uno de Rl ¥y R? cada uno es hidrégeno, el otro

de Rl ¥y R2 representan nitro, amino, acetamido, dialquilamino,
en donde alquilo es alquilo de C:L a c4 no tereiario o
. Y

C-B en donde B respresenta -0Y 0 -N\¥~ en donde Y es hidrd-
. "‘

geno, un catién de metal alecalino, un catidn de amonio, un ca-

tién de mono-, di o trialquilamonio de Cy & Cygy alauilo de
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Cl a Cl8’ alquenilo de Cl a C18' bencilo o bencilo sabsiituido
en el ani}.lo de benceno del mismo mediante alquilo de C.L a Clz;
halo o alcoxi de C; & Cg; ¥' es hidrégeno o alquile de Cl, a

018; Y" es hidrégsno, alquilo ds C,p 2 0‘18 o N,H-dialquilamino-

alquilo ds 04 a 012; X representa un radical monovalenta que

tiens 1la férmla

en donda Z representa un radical monovalente que tiene la férmi-

la

é
R _ .
N R .
el ’ 35.

D

~e

N
"

R6 B

en donds, en lo que aniteceds, R representa alquilo de Cl a C4
no berciario, bencilo o bencilo substituido en el anillo de ben-
ceno, mediante uno o dos de halo o alquilo de Cl a 03, RA' i'e-

presanta acetamido, dialguilamino en donde el alquilo es algquilo

de Cl a C4 no terciario, y cuando uno ds Rl o] R2 represanta
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cualsesquiera de los subatituyentss de carboxi o carbonllo,
R4 ademds representa hidrégeno, alauilo de Cl a 03, alcoxl,
o halo de Cl a 04, R5 ¥y R5 representan hidrdgeno, alquilo de

C a 03 o feailo, R6 s R6

representan hidrégeno, alqnilo de

Cl a Cygs alquenilo de 02 a 04, bencilo o benéilo substituido

en el anillo de benceno mediante uno o dos de halo, o elguilo

de C; & 03, R7 y RB representan hidrégano, alquilo de C'l a 03

o fenilo, e Yl 2 Yl' represantan ninguno o uno o dos substi-
tuyantes de alquilo de Cy a'c3, alcoxi de c, & 03, halo o nitro,
en la porcidn bencenoids del radical de indolilo con las condi-
ciones de que (i) X y 2 pueds representar ambos simultdnsaments,
residuos de indolilo monovalente seclamsite cuando por lo menos
uno de R v R? representa oY (ii) X reprasenta un residuo

de pirrolilec o un residuo de carbozolilo solamsnte cuando Z re-
presenta un residuo de 2-R 4—4—-1‘1-(12) -fenilo. Ios substituyentes
Y1 e Y2 a 1os cuales se hace referencia, de preferencla estdn
en la p0a1c16n 5§ 6 del anillo ds indol.

En una modalidad espacifica de conformidad con la
invencidén anteriormente citada de la Férmula I, Z es un radical
ds la Pérmula D anterior y X es un radical de la Pérmls A, B
yC snterior (a los cuales se hace referencia como Férmlas
IIX, IV y V, respectivamente).

En uns segunda modalidad especifica de conformtdad
con'la invencidn anterior de la férmula I, X s un radical
de la Férmla A anteiior vy E es un radical de la férmula B

anterior (a2 la cual se hace referencia como Férmala VI) en
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donde. los radicales de indolilo A ¥ E pusden ger iguales o difas-

rentes; R°_y,R3_pbr lo meros uno de Rl ¥ R2 ropresentan hidrdge-

no y sl otro representa C-B en donde B representa -0Y -6

en donde Y es hidrdgeno, un catidn de metal alcalino,

'F'\Y"
un catién de amonio, un catidn de momo~, di- o tri-alguilamonio
de Cl a 018’ alquilo de Cl a 018,_a1qusnilo de'Cl a 618' haneilo
o bencilo substituido en el anillo de benceuo del mismo. mediants
alquilo de 01 a Clz’ halo o alcoxi ds Cl a Cg; Y" es hidrdgeno
o alquilo de Cl a C18; Y" es hidrdgeno, alguilo de Cl a 018,
aC,,yRr, R, 80, %
12 ¥y ] ’ ’

N,N-dialquilamnoalquilo de G , e

'

4

cada uno tiene los mismos significados respectivos qué se
prc;porciona.n en relacidn con la Férmla I.

Esta invencién ss relaciona tamhidn con los deoidos
2- (X—carbonil)-3-R°—4—R1—5-Rz-6-R3-banzdicos novedosos Que son
dtiles como intermedios para los productos finales y qua tienen

la £4rmula

1

'RQ\
.R/
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en donds R®, BY, R y B3 cada uno representa hidréges, "'_o hale
¥y cuando R°, R3 y uno de Rl ¥y B° son cada uno hidrdgéﬁb‘,z el

otro da R- v R representa amino o ecarboxi; X represen’éa un

radical monovalente que tiens la Férmla A § B anterior en don
de R5 representa hidrégeno, alquilo de Cl a 03 o.fanilu, R6 re-~
presenta alquilo de C, & Cyg, alquenilo de C, a Cj, bencilo o
bencilo substituido en el anilio de benceno mediante unc _'o, dos
substituyentes ds halo o 2lguilo de Cl a 03 gue representa hi.
drégsno, alquilo de ¢, a 03 solamante cuando ';{1 85 otro qus no

sea hidrdgeno y/o cuando uno de Rl y R2 es amirno o carboxi;

R7 rspressnta hidrégeno, alquilo ds C, & 03 o fenilo; e Yl '
repreesnte ninguno o uno o dos de los substituyentes de alquilo
de Cl a 03, alcoxd de Cl a 03, halo o nitro en 12 poreidn ben- |
cenoide del radical de indolilo. ILos compuestos ds la Férmilia
VII cuando X sor; radicales A y B se denominan tal como en las
Férmilas VIII y IX, respsctivamentie.

_ Ia invencidn se relaciona también con un sistena
duplicador sin papel carbdn, sensibles a la presién, un sistenma
marcador térmico o un sistema de copisr hectogrdfico que con-
tiens con la substancia formad&ra de color, unad 3-X-3-Z~4-RO~
5-RY-6-R2-7-R>-ftalida de conformidad con la Férmula I, tal y
como se define en lo que antecede, ¥y particulaz;mante uua hoja
de transferencia sensible a la presidn, adaptada para usarss
cor; una ho ja receptora que tiens una capa aceptora de electro-

nes, consiste de una hoja de soporte revestida en un lade con

una capa de mlcrocdpsulas que Se rompen & la presidén, contenien-
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do las microcdpsulas una solucidn lfguida de una substancia
formadora de color que consiste de por lo menos un compussto
que tiens la fértmla I. Lz invencidén sg relacions taulién
particularmente con un material de registro que responds al
cg}or que consiste de una hoja de soporte revestida er an lado
con una capid gue contiene una mszela qus contiens por lo menos
un comguasto formador de color qus tisze. la Férmula I,-y u,n
agents revelador acidico colocado de manera tal que la aé]ica.
cién de calor zﬁroduciré uné reaccidén formadora de marcac o Se—
fales entra ol compuesto formedor de color y el agsnte ravala-
dor acfdico.

Las modalidades.prafesridas anteriormente descritas
son aguellas en donde el cémponente formador ds color consiste'
de una 3-/ 2-Ri-4-N(R) ~fenil/-3-(1-R7-2-R°-5/6-Y - 3-indo1i1)-
4-RO-5-R*-6-R2-7-R3-ftalida, en donde R, R°, R ) B2, B, 114‘,. R,
R6 e Yl tienen los significados rgspactivos iguales-que B2
proporcionan en relacidén con 1a-F6rmu1a IIT o una 3—(1-R5-2-R6-
5/6-Y - 3-indolil)- 3 (1-R° -2-R0'-5/6-YL' 3 indolil)-4-Ro-5-E-

. . : v t
6—R2—7-33—ftalida, en donde RO, Rl, R2 5, RG, Rs ’ 86 ’

’ 33 s R
Yl e Y1' tienen los mismos significados respactives que se
proporciona.n en relacidén con la Férmula VI.

Un aspecto espacifico adicional de la invencidn es-

. triba en un sistemd copiador hectogrdfico o reproductor con
alcohol que consiste de unad hoja de transferencis revestida
por un lado con und capl que contiens una substancia formadora

de color gue consiste de un compuesto de conformidad con lo
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reivindicado en la Férmula I, en donds RO, R3 ¥ uno Qeaﬁ; y R2

N [
son cada uno hidrdgeno, el otro de Rl Y Rz'represenﬁa éﬁOY

en donde Y es hidrégeno, un catidn de metal alcaline, un catifén
de amonio o un catién de mono-, di- o tri-alquilamonio de C; a
C18- .

Tal como Se usa en la presente el término "halc" in-
cluye cloro, fluor, bromé ¥y yodo. EL cloro es. el substituyente
de halo profsrido debido al costo relativamenta bajo y facili-

‘dad de preparacidn de los intermedios.retenidos substituidos
éon cloro y debido a que los Qtros halégenos no ofrecen vanta-
jas espacificas con respecto al cloro. OSin embargoe, los otros
substituyentes de halo mouncionados anteriormente son tambiédn

satisfactorios. ' .

Los términos "alcoxi de C; & Cy" ¥y "dialquilamine
en donde alquiloc es algullo de Clla 04 no tarciario." represai--
tan grupos aclclicos saturados, que pueden ser de cadsna rac-
ta'o de cadena ramificada, tal como se ejemplifica mediants
metoxi, efoxi, propoxi, isopropoxi, hitom‘., butoxi securdario,
isobutoxi, butoxi terciario, dimebilamino, dietilamino, etil-
metilamino, dipropilamino, ditutilamino, isobutilmetilamino,

Y S2omejantes. .

Tal y como se usa en la presente los tdrminos "al-

quilo de C:L a C.", "alquilo ds Cl a 012" y "alguilo de cl a
Cig" reprasentan radicales de hidrocarburo alifdtico momova-

lentes saturados da cadena recta o cadena ramificada inrcluyendo
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watilo, etilo, propilo, Isopropilo, butilo, isobutilo, butile
terciario, amlo, l-metiltutilo, 3-metiltutilo, hexilo, isohe-
xilo, heptilo, isoheptilo, octilo, iscoctilo, 2-etilhexilo,
nonilo, 3-etilheptilo, n-decilo, n-undecilo, n-dodecilo, o~
tridecilo, n-betradecilo, n-pentadacilo, n-hexadecilo, i-hep-
tadacilo,; m-octadscilo, 1,3,9-trimetilhexilo, 1,5-dimefil-q4-
etilhexilo, 5-metil-2-tatil-hexilo, 2-propilnonilo, 2-butil-
octilo, 2-pantilnonilo, 1,2-dimatilhexadecilo, y semajentes.
T3l como.Se usa en la pressnte el término "eatidn de
metal alcalino® incluye cationés de litio, Bodio y potasio.

_ El1 término "catidn dz alguilamonio de Cl a 018" in-
cluye cationes de amonio substituldos medianté'de 1 a 3 grupos
alguilo, tal como sz ha descrito en lo que anteacsda. Los
grupos 2lguilo tusdenser ignales o diferentes siemprs y cuando
ol catidn de amonio contengs no mds de 18 dtomos ds carbono.
Como:s ejemplos se pueden mencionar metilamonio, E-bﬁtilamonio,
t-octilagonio, n-dodecilamonio, n-octadecilamonio, di-n-butil-
amonio, di-p-nonilamonio, isopropil-n~-tutilamonio, dimetll-n-
tutilamonio, trietilaponio, N—étil_N ,N-diisopropilamonio,
tritutilemonio, di-p-tutil-n-octilamonio y semejantes.

Los términos "alcoxi de C; & Cg" y "alcoxi de ¢, &
Cyg" incluyen grupos saturados, acfclicos, de cadena racta
o de cadens ramificada tales como metoxi, etoxi, propoxi, iso-
propoxi, tutoxi, butoxi secundario, isobutoxi, tmtoxi tercia-
rio,_{l_—pentiloﬂ,'g_—hexiloxi, n-heptiloxi, n-oetiloxi, n-nonil-

oxi, n-deciloxi, n-undetiloxi, n-dodeciloxi, n-trideciloxi, n-
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mwwwnumgﬁmwudmn,ng@dmn,gmmman-
oxi, n-octadaciloxi, l-mefilpentiloxi, 2,2-dimetilbutitoxi,
. p-metilhexiloxi, 1,4-dimetilpentiloxi, 3-etilpentiloxi, 2-
mﬂﬂMﬂﬂuLlwﬁhwﬂuL2¢mﬁhmﬁhﬁh}mﬁ3}
etilpentiloxi, 1,3,5-trimstilhexiloxi, 1,5-dimetil~4-atiihexi-
loxi, S-metil-2-tutilhexiloxi, 2-propilnoniloxi, 2-butiloctiloxi,
1,1-dimetilundeciloxi, 2-pentilnoniloxi, 1,2-dimetiltesradacil-
oxi, l,l-dimetilpentadsciloxi y semejantes.

E1l tdrmino "N,N-dialquila,inoalquilo de 04'3 512" in-
cluye grupos alquilo de cadena ramificada y recta gque pneden |
ser igualss o difsrentes sisumpre y cuando el ndmaro total de

tomos de carbono no sea menor ds cuatro ni'mayo r de docs.
Como ejemplos Bs pusden mencionar 2-dimetilaminoatila, dietil-
mmmwum34mwnmmemh,Lﬁmﬂmmmﬁﬁmmb,
3-distilaminopropilo, l-diztilamino-2-propilo, 2-dipropilamino-
eﬁh,&ﬁ%ﬁmmmmmmum3dmmmmmmmwﬁm34m%
tilaminopropilo, 4-dietilamino-n-tutilo, }di;m.tilanﬁ.no propilo,
4~dimgtila,ino-n-tutilo, S5-dietilaminopentilo, 5-dipropilamino-
pentilo, 6-dimetilamino-n-hexilo, 6-dietilamino-6.stilhexilo,
4~dibutilemino-n-butilo, O-dimetilamino-n-octile, 8-dietilamino-
n-octilo, 10-dimetilamino-n-decilo, 5-dipropilamino-2-pentilo y
seme jeutes. - )

Tal y como Se usa en la pressnte el término "alqueni-
lo de C; & Cyg" significa un radical alifdtico monovalente que -
poses un S0lo enlace doble, por ejemplo etenilo (o vinilo),

2-propenilo (o alilo), l-metiletenilo (o isopropenilo),
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2-matil-2-propenilo, 2-metil-l-propenilo, 2-tutenilo, 3-tutenilo,
l-pentenilo, 2-pentenilo, 3-metil-2-butenila, 2—metil-l-butenilo,
(isoamilenilo), 3Y-metil-l-butenilo; l-hexenilo, 2~-hexenilo, 3~
hexenilo, 2~-heptenilo, l-octsnilo, l-hsexadscenilo, 9-ochadeceni-
lo, S-decenilo, l-mstil-4-tutenilo, 4-pentenilo, l-etil-i-prope-
nilo, 1-e%il-3-propsuilo, 10-undecenilo y Semajantes. -.

Tos anhidridos de los £cidos alcanficos de dos & cin-
co dtomos de cartono incluyen el anhidride acefico, amkidride
propidnico, arhidrido.tutirico, anhfdrido isobutfrico, anhidri-
do valédrico, anhidrido isovaldrico, anhfdride alfa-metiltutiri-
co, anhidrido pivdlico, y semsjantes. Ss prefiere sl anhidrido
racético debido @ su bajo costo y alta rsactividad, sin ambargo,
son también satisfactorios los otros anhfdridos anteriormente-
manclonados.

Los compuastos novedosos de la Férmla I anterior-
mente citadss, son esencialmente incoloros en la fofma ilus-
trada. Cuando se pons sen contacto con un wddid acfdico, por
'ejemplo gel de.silica o uno de los tipos que Se emplean por lo
goneral en los sistemas de duplicacidn sin papel carbdn sensi-
bles a 12 presidn tales como resinas fenblicas o'arcilla silton,
los compuestos de la Férmula I desarrollan un color enaranjado
-fojo hasta verde adoptando una im2gen de color negrusca-pirpura

de poder tintdéreo de buena 2 excelente y que poses excelents
| esﬁahilidad a la luz, excelents resistencia a la sublimacidn

y excelente capacidad de copiar xerogrdfica. Los compuestos
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por lo tanto, son altamente apropiados para usarse como precur-
sores incoloros, es decir, substancias formadoras de color.

on sistemas de duplicacién sin papel carbén sensibles 2 la pre-
sidn. Los colores violeta mds obscures y los coloras ozulado

& negro Sz pueden usar solos como formadores de color para pro-
ducir imdgenes que son capaces de copiarss fécilments, mientras
que los colorss rojo, verde y azul pueden usarse como noLiza
dores mszclados con otros formadorss de color para produciy imd-
genes de un fono neutral que deseablements. pueden copiarse fd— .

cilmente por medios xerogrdficos. Adexds, los compusstos de la

Pérmala I, en varticular aquellos en donde uno de R; ¥ 32 repro-
0 ‘/,Y'
1
senta C-B, en donds B representa ~0Y § —N\\\ - en donde Y es
' ™

elquilo de C) & Cyg, alguenilo de G; a Cpq, bencilo o bancilo
substituido sn el anillo de benceno del mismo medisnte alquilo
de C; a Cyo halo o alcoxi de C; & Cg; X' es hidrdgeno o alquilo
de C; & Gyg; Y" es hidrdgeno, alquilo de C; & C;g o N,H-di-
alquilaminoalquilo de 04 a 012, tienen solubilidad me jorada

¥ solventes orgdnicos comunes y econdmi.cos,. talss como essnciss
mirsrales inedﬁras, querosene, acsites vegetalaes y solventes
sem? jantas; aquellos en donde uﬁo do R; ¥y R?-es un catidn de
metal alcalino, un catidn de amonio o una sal de catidn de mono-
di, o tri-alquilamonio de Cl a2 ClB el grupo cerboxi, son soclu-
bles en agua y los alcanoles inferiores evitando de esba mansra

v 12 necesidad de solventes mds costosos, especializados, tales

-
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como log bifenilos'pélihalogana@oa o alquilados que se han
usado por lo general para preparar soluciones mlcrosncapsula-
das de formadores de color del ramo anterior.

Ios compusstos de esta invencidn pueden incorporare
se en cualesqulers de los sistemas comercialments aceptedos
conocidss en el ramo de duplicacion sin papel carbdn, Unma
técnlca tipica para esta aplicacidén es la sigulente. Las so- .
luclones que contiensn uno o més compuestos del pracursor in-
color de la Formula I, opclonalmente mezeladas con otros for-
madores de color, en solventes apropiados, se microsncapsulan
medlante procedimientos blen conocldos, por ejemplo, como 39
describe en la Patente Norteamericana Nlmero 3,649,649. Ias
microcipsulas en el lado de revarso de una hoja de t ransfsren-
cla, con la ayuda de un églutinante aproplado y la hoja ds
transfsrencia rovestida se arman lusgo en un conjunto con sl
lado revegtido con la microcapsula en contacto con una hoja
recoptora revestida con una substancla aceptora de electrones,
por ejemplo, arcllla silton o una resina fendlica., Ia apli-
cacldén de presidn al conjunto tal como aquella ejercida median-
te uné aguja, una maquina da escrivir u otre forma de e scri-
turg o impresidn, ocasiona que las capsulas en el lado de re-
verso se rompan. ILa solucidn del formador de color liberada
de las microoapsulas rotas fluys hacia la hoja receptora y,
al ponerse en contacto con el medio acfdico en la misma, for-
ma imigenes de color anaranjado a rojo hasta violeta a nezro,

de buen pbder tintdreo, Desde lusgo es evidente que pueden
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utlilizarse variaciones en este método de aplicacidn., Por
ejemplo, la hoja receptora en un conjunto puede revestirse
alternatlvamente con los compuestos presentes y el agente
de revelado acidico puede colocarse en microcépsulas aplica-
das en el lado de roverso de la hoja supsrior en el conjun-
to; o la hoja receptora pueds revestirse con una mezcla gue
contisne tanto el agente de r avelado aci{dico como el forma~
dor de color mlcroencapsulado. |

Se ha encontrado asimismo que cuando los compusstos
de la Férmula I se mezclan {ntimaments con un agents de reve;
lado acidlco del tipo empleado generalmente en papslos térmi-
cos, tales como aquellos descfitos en la Patonts Norteamsri-
cana Nimero 3,539,375, es decir, papeles que producen una ima-
gen coloreada cuands ss ponen'en contacto con una aguja ca-
lentada o un %lpo calentado, por ejemplo, bisphenoll, el calen~
tamlento de la mezcla produce una imagen coloreada ds tonos
variables deade anarangajado a roja hasta violeta a negro,
depeﬁdiendo del coppussto especifico de la invencidn emplea~
do. Ia capacidad de los compuestos de la Férmula I para formar
un color intenso cuando se callentan mezclados con un agente
de revelado acfdico tal como Bisphenol A, 1lbos hace ttilss en
slstemas marcadorss de papel térmiéo, yé sea cuando se prepa=-
Pa un original o una copia duplicada, poniendo en contacto el
pavsl térmico con una aguja calsntada o un tipo calsntado en

cualesquisra de los mdtodos generalmente conocidos en el ramo,
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Los compuestoé de esta invencidn que éon solublas A
en agua ¥y los alcanoles inferiores puedan lncorporarde en
cualesquisra de los slstemas de coplar comerciales hectogré-
"flcos o de raproduccidn con alccholes, tales como aqusllos
deseritos en ld Patente Britanica Nimero 1,L427,318. En estos
sistemas, una hoja ds transfarsncia revestida en un lado con
una capa conteniendo uno o mas formadores de color soluhlss
en agua o0 en alcanol inferior de la Férmula I, se coloca cnn
su_supexficle revestlda contra una supsrficie de un papelrmaase- 5
tro-que luego se mecanozrafia, se ascribs o se marca, ocasio-
nando la trénsferencia del reveatimiento como una lmagen
invertida e sencialments incolora hacia el papel masstro en
los puntos en donds se han prensado juntas la hoja ds trans-
forencla y el papsl maestro. £1 papel maastfo lusgo se colo-
ca en contactoAcon una sucssidn de hojas de papel humsdeci-
das con un fluido do reproduccidn con alcoholss aprépiado,
tal como etanol, El fluldo disuelve una parte del formador :
de color y transfiere el mismo hacia cada hoja de papel en
donde se combina con una substancia aceptors de elsctronas,
para proporcipnar una imagen coloreada de anaranjado'a rojo §
hasta de violata a negro, qﬁe duplica el mecanografiédo 0 egs-
critura orizinal sobre el papsl masstro, é

Las 5-—X-3-Z-'4.—R°-5—R1-6-R2-7-R5~ftalidgs ds la Fér-
mule I, en donde RO, Rl, R2 Yy R3 cada uno representa hidrd-
geno o halo ﬁ cuando R®, R? y uno de KL ¥ R? son cada uno hi-

drdgeno y el otro reprasenta nitro, dlalquilamine o carhoxi,
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se obtisnen haclendo interaccionar aproximaedamsnte une can-
tidad equimolar del &cldo Z~(X=carbonll)=3=RO-lj=RL-5-R2-6-
R3-benzbico apropiado de la Formula VII con la B-thN,H~(R)2~
anilina aproplada o un 1-R6'~2-80'-Yl'-indol, La reaccidn

se llsva a cabo convenlentemente en presencia de un ahfdride
de un &cido alsanélico que tiene do 2 a 5 Atomos de carbono,
vor ojemplo, aniidrido acético a una temperatura dentro de la
pscala de 10° a 1j0° C, durante de sproximadamente trainta
minutos & dieciocho 'horas. Le 3=X~3=Z=ljwR0=5=Rl-fuRP=T=1T~
ftalida obtenlida de esta manara puede alslarse mediante filw-
tracidn si es insoluble en el medio de reaccidn o mediants di-
lucidn del medio de reaccidén con un solvente mlscible eh don-
de el producto es insoluble, por ejemplo, un alcanol inferior
o hidrocarburo de bajo peso molescular, por ejemplo, alcchol
isopropilico o hexano a fin de efectuar la precipitgciﬁn de
la ftalida. Alternativamente, la mezcla de reaccidn pusde
vaclarse en una tase acubsa o una bass acuosa puede afiadirse
a la mezcla de reaccldn, por ajemﬁlo, hidrdxido de amonio di-
luldo, hidrdxide de sodio o carbonato de sodio y la ftalida
se extrac on un solvents orgénico, por ejsmplo, benceno o to-
lueno, ssguldo por evaporacidn del solvente -orgénico, dejando
el producto como un residuo, Ia ftalida, una vez que s¢ ha
aislado, puede purificarse por medlos convencionales btales
como trituracidn o recristalizacidn a partir de un solvente

apropiado. En un segundo método alternativo, la mezela de

e g =

e+ o ot comaprm i £ e
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reaccién puede 'afiadirse & un dcido acuoso, por ejempld, deido
glorhidrico diluido y 21 pH se ajusta mediante la adiciﬂn.de
un &lcali diluwido, por ejemplo, hidréxido de eamonio acuoso
_@iluido o una sal alcalina, por sjemplo 2catato de Sodiuv y el
producto se filtfé o se extras tal y como se deséribs em lo
“que aateceds. .

| Lag 3-(1-R%~2-R7-5/6-Y - 3-indolil)-3- (1-r0' -2 55'_
5/6-Yt'-3-1nd0141)-4-RO-5-RL-6-R%-7-R3-ftalidas ds la Férumla
VI, en donde los residuos ds indol son iguales, Se pueden pﬁe-
parar haciendo interzccionar un anhfdrido 3—ﬁ°-4-Rl-5—32-6-R3-
£+dlico cdrrespondiente, V. gr., anhidrido trimslftico con &pro-
ximadamsnte dos proporciones moleculares del 1~R§—2—R5—Yl-indol
apropiado. Ia reaccidn se lleva a cabo convenientemente en pre-
Sencia de un anhidrido de un 4cido alcandico que bions de 2 a
5 dtomos de carbono, por ejemplo anhfdride acdtico, 2 una tem-
peratura dentro de 12 esecala de 10° a 140°C., perc deseablaemente
a temperatura dsntro de 12 escala ﬁa T5° a 140°C. a fin ds obhs-
mer 1a 3-(1-E°-2-R’-5/6-1"- 3-1nd0111)-3- (1-B5" - 2- 287 15 /6.y% '
3-indolil)-5/6-carboxiftalida. Ias ftalidas se aislan de maﬁera
Sereij2aias 2 aguella indicada en la primera manera ds sintesis
ésserita on lo que antaceds.

Las 3-Z-3-Z-5/6-aminoftalidas de la Férmula I, se
pueden preparar reluciendo la 3-X;3Z-5/6-nitro-ftalida corres—
rondients. Ia reduccidn se llava & cabo convenientemente en
un medio acfdico, por ejemplo, dcido clorhidrico usando un agen-

te reductor de sal de metal, por sjemplo, cloruro estancso, &



una temperatura dentro de la escala de 0% a 80°C., pero desea~
blemente una temperatura dentro de la escala de 50° a 8_0-°JC.
Iz ftalida .deseada se recoge mediante filtracidén y se pnrifica ..
por madios éonvencionales, por ejemplo recristalizaciénta i)ar--
tir de un solvente apiopiado después de una extraccidn coﬁ 41~
cali acuoso. B
' La }X;}Z-S/G—acetamidofta]ida de conformicdad com
.1la Férmla I, se pusde obtener convenientemente haciendo inter—
_ accionar sl compuesto apropiado de la Fézmuia VII, en doudle uno
de B ¥ R? es amino y el otro y cada uno de R® y RS son hidré-
genos, con 2proximadaments una cantidad equimolar ds una
3-B'-N,N- (R) ,-enilina apropiada o un 1-85"-2-p%" . ¥*" _indo1,
en preséncia da por lo menos dos proporciénes .moleculares de
aphfdrido 2cdtico. EL producto se aisla afiadiendo zgua y dlcali
diluido en la mazcla de reaccidn y el producto se extras con
un solventa orgdnico, por ejemplo benceno o tolu,eno; seguido
mediante svaporacidn del solvente orgdnico dejando la ftalida
como un matarial cristaling. 7

Las 3-%-3-Z-5/6-C00Y-ftalidas de la Férmla I en don-
de Y es una alguilo de ¢, & 018’ un alquenilo de Cl a 018’ un
baneilo o un buneilo substituido en el anillo de benceno del
mismo mediente alquilo de C; & Cy,, halo o alcoxi de O a Cg»
go obtiene haciendo interaccionar una 3-¥~3-7%-5/6-CO0H-ftalida
con un agents de alquilaciéa apropiadb, por ejemplo, dimetil-
sulfato, dietileulfato o Y-haldgeno, v. gr., yoduro de etilo,

bromiro de butilo, cloruro ds alilo, brommre de octilo, bromro
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de haxadecilo o bromro de bencilo, en un diluyente iusrts,
por ejemplo acetona, N,N-dimetilformamida o hexasmetilfosforami-
da, en-pressncia ds una sal de metal alcalino, particulerments,
vn hidréxido o carbomato de metal alecalino, por sjemplo; hidrsxi-
do de sodio, carbonato de sodio, hidréxido de potasio o car-
bonato de potasio. Ia reaccién se lleva a cabo convend.erte-
mente 2 una temperatura dentro de 12 escala de 10° a 100?9.
durarte aproxiradamente una a tres horas. ILa 2.X-3-Z-5/6-C00Y
-ftalida obtenida ds esta manera se aisla afiadiendo la mezcla
da re'aécién a2 agua con extraccidn subsecuar;ta en y aislamiento
subsecusnts de un solvente aromdtico, por ejemplo, benceno o
tolueno. ILa capa orgdnica sSe Separa, S Sscd Sobre un agente
sgcante, apropiado seguido por evaporacidn del solvente orgd-
Nico dejando lz ftalida como un residuoc. E1 producto ura vas
. gue se ha-aislado pusde purificarse por medios convencionales,
tales como trituracidn o recristalizacidn a partir ds un sol-
venta apropiado. )

- Las 3-%-3-Z-5/6-CONY'Y"-ftalidas de 1la FGrmﬁla.. I,
B2 obtienen amidando la 3-¥-3-Z-5/6-CO0B-ftalida corrsspon-
. dienbe o el derivado funcional carboxilico correspondientse
apmp::.ado de la misma, la 3-X-3-7.5/6-C00Y-ftalida, con 12
Y'Y"NH-amina apropiada, por ejemplo, 3-(di-n-tutilamino)
propilamina, L& reaccidn se lleva a cabo convenientemente da
maniera opcional en presencia de un diluyente inerte o en aussn-

cig do un diluyente inerte 2 una tempsratura dentro de 13 esco-
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1a de- 90° a 150°C. durante aproximadamente cinco horas. Ia
ftalida obtenida de esta manera, pusde 2islarse aﬁadieﬁﬂo la
mezcla de reaccidn a agua y el producto se extras con un Sol-
vents orgdnico, por ejemplo, benceno o tolueno. Ia capé o2 gh~
nica ga Separa y Se evapora o se destila al vacio para aujar
el producto como un residuo o uﬁ aceitoa.

Ia8 3-¥-3-2-5/6-C00Y-ftalidas en donde Y &8 un catidn
de metél alealino, un catidn de amonio o un catidn de mord-, di-
o trialquila,onio se obtienen haciendo iateraccionar la
3~X-3+4-~5/6-C0CH~f talida apropiada con aproximadamente una can-
tidad equimolar da una sal de meial alcalina apropiada, por
ejemplo, hidréxido de sodio, hidréxido de potasio o hidrdxido
de litio, hidréxido de amonio o una amina primeria apropiada,
por ejemplo 1,1,3,3-tetrametiltutilamina. Ta reaccidn se llova
a cabo convenlenbtements en un diluyente insrte, por sjemplo,
acetona, a una tempsratura dentfo de la sscala de 10° a 50°C,
durante aproximadamente cinco minutos hasta una hora. Ia
ftalida obtesnida de esta manere ss aisla mediznte dilucidn del
medio de reaccidn con un solvente miscible en donde es ins=olu-
bls al producto, por ejemplo, hidrocarburos de bajo pssSo molscu-
lar $ales como hexeno, a fin de llevar a cabo la precipitacidn
del producto. ILa ftalida una vez qus 8o ha‘éislado pueda puri-
ficarss por medios convencionales $ales como trituracidn
o recristalizacidn a partir de um solvente apropiads.

Los deidos o-X-carbonila-RO-4-R-5-R%-6-R-benzéicos

conoclidos y novedosos de la férmmla VII, se pueden preparar de
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manera semejante, haciendo interaccionar un anhidrido do 3-R°-

4R 5_R2_6-R3-ftdlico con un 1-R°-2-R’-Y'-indol, un 1-R'-

pirrol o un O-Ro-carbazel en donde R, RY, B2, B3, B2, R

28

, B,
e Y! cada uno tiene ol mismo sSisnificade que Se proporciona
en.relacidn con la Féwmule VII, usualmente en presencia Ga un
dcido de Lewis, por ejomplo cloruro de 2luminio, 0 c]‘.o’furo de
zine, y con un diluyents tal como bsnesno, tolueno, xilsve,
clorobenceno, 1,2-diclorostanc v o-diclorobencens a una temps-
ratura da aproximadamente 0 a 150°C. Ia reaccién conveniente-
mants ss 1leva a cabo en tolueno en prasencia de clorurs de -
aluminio & temperatura de aproximadamente 0° a 250C. Alberna~
- tivamsnte, los indoles mz,ie‘ readetivos se¢ pusden hacer interaccin-
nar en ausenciz ds un Hcido des Lewis calentando simplemente los
raactivos juntos en un solvents inerts, a.temiaeratura da apro-
xinadamsnts 800 & 150°C. Ios deido 2 (X-carbomil)- 3-RO-4-Ri-
5-R2.6-R3-benzéico en donda se usan los dcidos ds Towis en su
praparacidn, se a.islan afladiendo agua a la mezela de reaccidn
o 1o mezcla de reaccidn al é.gua o a 4cido mineral diluids, por
8 jeuplo, dcido clorhidrico y ssparando subsecuentemenis la capa
orgdnica. El producto se extrze de 1la capa orgdnica con una
solucidén alcali:;aa acuosa diluida y se precipita mediante la
adicién de un 4d¢ido mineral, por ejemplo dcido clorhfdrico.

E1l 4cido benzdico se recogs medianfa filtracidén y pueds puri-
ficarse por medios convencionales, pero por lo general se sSeca
y se usa tal y como estd, Altornativaments, en el caso en don-

de 82 utilizan los indoles més reactivos, se prefiers no usar
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un dcido de Lewis y 10s &cidos 2 (X-carbonil)- 3-Ro—4-K'~5-Ro
6-R>-benzdico Ss obtiene enfriando 1a mescla de reaccidn a tem-
peratura ambients y recogiendo el producto mediante filiracidnm. -
El producto una vez que se ha 2islado pueds purificarse pNT me-
dios convencionales, pero de preferencia el dcido banzdicc se
Sgcd y Se usa tal y como estd.

Tos dcidos 2-(X-carbonil)-5/6-aminobenzéicos ds la
Pérmla VII ss obtienen reduciendo ei dcido 2- (X-carbonil)-
5/6-nitrobenzéico correspondients. Ia rsduccidn e 1leva a
cabo convenientamente en un medio acfdico, por sjemplo, #cido
clorhidrico usando un agente reductor de sal de metal, por ejem-
plo cloruro estanoso, a una temperatura dentro de la sscala ds
0° a 809C., pero de preferencia a una temperatura deniro de la
pscala de 50° a 80°C. E1 dcido bsnzdico deseado se racoge me-
diante filtracidn y se purifica si se deomea, por medios conven-
cionalss, paro de proferencia se saca vy se usa tal y como esid.

Desds luezo se 2preciard que la reaceidn del anhidri-
do ftdlico no simétricamente substituido, coﬁ:un indol, pirrol
o carbazol, puede producir isémeros o una mezecla de isdmeros
de los 4cidos 2-(heteroarilcarbonil)benzdicos. FPor ejemplo,
12 reaccidn de un anhidrido fitdlico 4-substituido con un indol,
pirrol o carbazol puede producir ya sea un dcido o-(heteroaril-
carb onil)benzdico 4- o 5-substituid5 0 una mezela de los mis-
mos. De manera sSemsjente, un asnhidrido £tdlico 3-substituido
puede producir ya sea un dcido 2-(hteroarilearbonil)benzdico

3- substituido o 6-substituido o una mezcla de estos. 1as mez-
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clas de los 4cidos 2—(héteroariléarbonil)benzdicos isoméricos,
pueden Sapararse por madios convencionales, tales como crista-
lizacidn fraceionada o cromatogratia. Alternativamente, las

mezelas isom$ricas pueden hacerse reaccionar directamente con

6 o7 561t

las 3—R4-N,N-(R)2-anilinas apropiadas o los 1-R
indoles para producir mezclas isomdricas de las ftalidag'de 1la
Férmla I. Por lo tanto, la reaccién ds una mezclia ds ﬁéidos‘
2- (hateroarilearbonil)-benzdicos 4- y S5-substituidos con una
3-B5-1, 0 () ~eniling o wa 1-R%'-2-R%'-5/6-¥*'-indol produci-
r4d una mezcla de ftalidas 5- y 6-substituidas. Ias mascles de
ftaiidas, s8i so desean pueden Separarse por medios coavencions-
les o simplemsnts o da manera preferida se usan como mszclas
en 1z prdctica de esba invencidn. A travds de esta solicitud
cuaﬁdo hay posibilidad de que se formen productos isomdricos
diferentes, se-adopta la nomenclatura 4/5, 5/6 y asf svessi-
vamsnts dando a gntender que el producto obteﬁido o reivindi-
cado es una mezecla de los isdmeros.

Los indolés, los indoles substituidos, pirrol, los
Pirroles substituidos, carbazol y carbazoles substituides, que
se reQuieren como intermedios para la preparacién ds lds inter-
medios del dcido carborilbenzdico de las Férmulas VIII, VIII ¥
1Z y pera los productos finales de las Férrmlas I, IIT, IV, V
y VI, forman una class de compuestos antigua y bien conocida,
qus sa ﬁbtienen fdcilmente mediante procedimientos convencio-
nales ya conocidos en el ramo. Los siguientes compuestos son

ejemplaries ds indoles, pirroles y carbazoles tiles en 12



préctica de esta invencién: indol, l-metilindel, 2-matilindol,
1,2-dimetilindol, l-etil-2-metilindol, 2-fenmilindol, l-propil-
2-metilindol, l-beneil-2-metilindol, l-tutil-2-metilincel,
l-cetil-2-matilindol, 2-etil-5-metilindol, l-bencil-5.Zlaoindoel,
1-metil-6-nitroindel, 5-metoxi-l-tutilindol, l-alil~2-matilin-
dol, 1,2-gdimatil-6-ritroindel, 1-(4-clorobencil)-2-metil-35-ni-
+roindol, 2-stilindol, 2-etil-1-matilindoi, l-isopropilindol, -
2-isopropilindoel, l-metil-5-bromo-6-nitroindel, 2,5,6-trimetil-
indol, l-isotutil-2-metilindol, 6-bromo-2-metilindol, l-haxil-
indol, 1-(2,5-dimetilbencil)-2-metilindol, 2~propilindel, 6-
cloro-2-fenilindol, 1l-(2-etilhexil)-2-metilindol, 1-(2,6-diclo-
robsncil)-2-metilindol, l-vinil-2-metilindol, 2-etil-6-mebilin-
dol, 6-fluor-l-bencilindol, 1-(4-bromobencil)-2-isopropilindol,
1-(3-clorobancil )-2-etilindol, 5-cloro-l-bencilindol, 1-(2-
fluwobsncil)-2-metilindol, 5-yodo-1-(l-metilhexil)-indol, 5,6-
dimetoxiindol, 1-(2-metilbencil)-2-metilindol, 5,6-.;iicloro-2-
fenilindol, l-isoamilindol, 1-/ 3-(2-matil)-l-propenil/-2-mesow
*iindol, pirrol, N-nmetilpirrol, N-etilpirrol, N—propilpii-rol,
N-isopropilpirrol, N-fenilpirrol, carbazol, 9-metilcarbazol,
9-gtilecarbaszol, 9—propilcarbazdl, 79-ieopropilcarbazol, ¥y 9-
fenilcarbazol. '

las 3-B4-N,N-(R) s~anilinas, que se requieren para
hacerse interaccionar con los dcidos 2-(X-carbonil)-3-Ro-4- :
Rl.‘.s..Rz-G-R-Lbenzdicos de la Férmla VIT para obtemer las 3-X- '
3£ 2-R*4-N(R) ;- foni 17- 4-RO-5-F-6-R°-7-R>-fialidas de 1a

Férmmla II, forman una clase de compuestos antigua bien cono-
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cida y puedan obtenerse fdcilments por medio de procedimenios
convencionales bi'en conocidos en 2l ramo. Las siguientss anili-
nas se sjemplifican los compuestos que quedan dentro dsl al-

canes de la Férmla Z-H que son dtiles en 1a prdetica del paso
en los procedimientos de ssta invencién.para producir las'fta.
lidas anteriormente citadas ds la Fdrmula II: N,N,N',N'aéatra.
metil-m-fenilendiamina, N,N-dibutilsnilina, N,N-dietil-3-eboxi-
enilina, N,rr_aiaﬁl-m.aziisiainé, N,N-dimetilanilina, Nebencil-

N-s%ilanilina, N, "I—dletll-m—toluldina N N—dlatllamhna, N~
etil-m-maullanlllna, N—bencll—N—metllanlllna, N—banclle-pro-
pilanilina, N,N-dimetil-3-bromoanilina, N,N,N'-N*~tetraisopro-
Pil-p-fenilendiamina, N,N-ditutil-3-fluoanilina, N sN-dietil~2-
metoxi-3~cloroanilina, N-bencil-N-metil-3-etilanilina, N,N,Nt-
tetra-gggrbutilpgyfenilandiamina, N-benci 1-N-butil- 3-yodoanili-
na, N,N-diisopropil-3-cloroanilina, N-tencil-N-ssc-tutilanilina,
N,N-di-sec-butilanilina, N,N-dietil-3-isopropilanilina, N,N-
_diisabutilanilina, N,N-distil-2-propoxianilina, N,N-dipropil-
anilina, N-isopro pil-N—métilaniIina.,, N-metil-H-propilanilina,
N,H,N',N'-tetratutilrggfanilendiamina, N,N—dipropil-g:anisidina,
N-isobutil-N-etilanilina, N,N;N',N'-tatraatiiugrfenilendiamina,
N-propil-N-etilanilina, N,N-dietil-2-etoxienilina, N-bsneil-N—
sec~butil-2-propoxianilina, y N,N-dimetil-m-toluidina.

Las estructuras molecuiares de los compusstos de es-
ta invencién se asignaron sobre la base da los métodos ds sfn-

.tesis, andlisis elsmental y estudio de sus espsctros infrarro-

Jo, de resonancia magnética nuclear y demasa.
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Los siguientes ejemplos ilustrardn adicionalrents la

invencidn sin limitar esta, sin embargo, & los mismos.

Ejemplo 1

A, A una suspensidn agitada da 22.5 gramos (0.15 mcles)
de anhfdrido £%dlico y 61.0 grames (0.30 moles) de i»etil-z—
matilindol activo al 77.5 por ciento ea 120 mililitros ds diclo~
rurs de etileno ss enfriaba & temperatura de 0° a 59C. por me-
dio de un bafo de hielo, se a2dadisron porcionss pequefias ds
32.0 gramos (0.24 moles) de cloruro de aluminio. ILa mezcla so
mantuvo ‘a temperatura de 0° a 5°C. durante 15 minutos é.dicio-
nales, ss dejd calentar hasta temperatura ambiente y se agzits
durants la noche. Iusgo se afiedieron a la mezcla de reaccidn
240 mililitres de agua y la capa de dicloruro de etileno sa
separé de la capa acuosa acldica. Ia capa orgdnica se axtrajo
con 600 mililitros de hidréxide de sodio acuoso al 3.5 por
ciento. El extracto alealino se acidificé con deido clorhfdri-
co diluido y el sélido separado se recogid, se lavé com agua -
y ®o secd para obtener 24.0 gramos del deido 2-/ (1-efil-2-
mobil-3-indolil)carbonil/henzdico (Férmla VIII: RO=R =R%=R’=

Y1=H; RS-GHB; R6=CH2CH_3), un s8dlido levements color rosa qus
tiene una temperatura de fusidn de 184° a 185¢¢,

B. Una mezcla de 12.28 gramos (0.04 moles) de Zeido 2-

L (1-etil-2-metil-3-indolil)earbonil/benzdico, que Se prepara
tal y como Se describe en la parte A anterior, 10.7 gromos (0.043
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moles) de N,N,N',N'-tetfaatil—gyfanilendiamina activa a2l 90 por
ciento y 6.0 mililitros de anhfdrido acdtico se agitd 2 Sampera-
tura ambiente durante discisiete horas. Ia mezcla deirsaccidn
se diluyd con 26.0 mililitros de etanol, ss agltd y se filtr4,
E1 sélido que se sapard se lavd con 4ter de dietilo y =8 sacd
para rendir 11.8 gramos de 3=/ 2,4-bis(dietilaming)fenil? 3-
(l-ebil-2-metil-indolil)ftelida (Pérmula ITI: RO=R=RZnd: -

Yhag;, 'R=36=CE12CH3; R4=N(C1&20H3)2; R5=CH3), un material cris-
talino hlanco que ss fundid 2 temperatura ds 139° a 140°C. Bl
espestro infrarrojo mostré una banda significativa & 1760 cen-
timstros‘l (C=0; s) y ol cspectro de resonancia magnétics mu-
clear estaba de acuerdo con la estructura. Una splucién de este
producto en benceno desarrolld um color azul intenso a negro,
cuando se salpicd sobre gel de silics. | .
Cs En un procesdimiento semejante a aguel descrito en

lo quoe anfecade en 12 parte B de este ejemplo, 12.23 gramos
(0.04 moles) del dcido 2-/ (1-etil-2-metil-3-indolil)earbonil/-
benzdico, preparado tal y como sa describe en la varte A ante-
rior, 8.57 gramos (0.05 molas) de N,N,N',N'-tetrametil-m-
fenilendiamina y 6.0 mililitros de anhidrido acético se hicie-
ron interaccionar con agitacidn a tempsraturs ambisnte durante
la noche. I1a mezcla de reaccidn luego se diluyd con 13.0 mili-
litros de etanol ¥ el material precipitado que se separ6>sa
filtrd y se lavéd con 6.0 mililitros de etanol. Ia& torta del
filtro luego se volvié a formar en una suspensidn espesa sn

30 mililitros de metanol, se filtrd y se lavd sucesivamente con
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metanol y &ter de dietilo. E1 material se secs al vacio para

obtener 15.8 gramos de 3~/ 2,4-bis(dimetilamino)fenil;-3-(1-

etil-2-metil-3.indolil)ftalida (Pérmila ITI: RO=R-=RZ=R=yl=H;

ReR=CHy; RP=N(CH,) 5 R6=CH20H3), un sélido eristaline de

color blanco gua fundid a temperatura de 218° a 2229C. EL es-
vectro infrarrojo era compatibls con la estructura. Una aolu-_
. ¢idn ds benesno del producto anterior desarrolld un color uva-
rojo intenso, cuando se colodéd sobre un papel revestido con re~

Bina fendlica.

Ejsmplo 2

A, A una suspensidn agietada de 9.66 gramos (0.017 mo-
les) de anhidrido tetracloroftdlico y 13.5 gramos (0.034 moles)
de l-etil-2-metilindol active en 80 por ciento en 30 milili- B
tra ds benceno, mantenida a;temperatura' de 0° & 5°C.poxr medio
de un baiio de hislo, se aﬁadieroﬁ en incremsntos pequefios 10.6
gramos (0.079 moles) de cloruro de aluminio. Ia mezcla de
reaccidn, luego Se mantuvo a tempsratura de 0° a 59C. durante
20 minutos adicionales, se dejé calentar a tempsratura amuiente
¥y se agité durants la noche. Ia mezcla se trasladd a un vaso
picudo y se triturd sucesivamente con hexano, dcido clorhfdri-
co al 10 por ciento y por Ultimo hidrdxido de sodio 2cuvso al

5 1;or ciento que Be habia calentado a temperatura de T0°C. EL
aceite residual se filtré, se acidificd con deido clorh¥drico

diluido y se dejé reposar durante la noche. Al de-jarsa' repo~-
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sar el aceits se formd en un sdlido que Se rscogid mediante
filtracidn, se lavé con agua y se secé para rendir 6.6 gramos
del deido 2=/ (1-etil-2-metil- }indolil)car’bonil7-3,4,S,G-tetra-
clorobnnzdlco (Férmla VIII: RO=R -Ro= =C1; R5~CH3, 6=¢H3CH2;
H), un sélido crlstallno que fundié & temperatura de 214° a

216°C. El andlisis madiants espsctro de masa gpstr6 cresbas
m/e 2 443 (w*, C1=35) y 398 (W*-COOH).

B. Unz mezcla agitada de 8.86 gramos de deido 2-/ (1
etil-g-metil—3~indolil)carboni}713,4,5,6—tetraclorobenzdico
praparado tal.y como £8 describa en la parts A; anterior, 4.0
gramos de N,N,N'-N'-teirametil-m-fenilendiamina, y 10.0 mili-
litros ds anhidrido acético ss calentd a tempsratura ds reflu-
Jo durante un perfodo de tres horasz. 1a reaccidén luego se de-
Jjé enfriar a temperatura ambienis y el producto precibitado

de color cansla Qﬁe se formd se filtré y se lavé con isopropa-
nol. El matsrial obtenido de esta mansra se disolvid en 500

- mililitros de benceno y la soluci&n rgsultante se extrajo con
70 mililitros dé hidréxido de sodio acuoso al 10 por ciento.
La solucidn de bencenos se filtré y se evapord hésta sequadad

a temperatura ambients, rindieado 1.5 gremos de 3~/ 2,4-bis(di-

metilamine )~fonil/- 3- (1-etil-2-metil-3-indolil)-4,5,6,7-tetra-

cloroftdlida (Férmla III: RO=R =R°=R°=Cl; R-R5~CH3, r*=N(cH
6-0H20H3, Y1~H), un 861lido de odor blanco que s fundid con

3o

descomposicidn a temperatura de 227° a 229°C. Ocurrid un md-
ximo infrarrojo significativo a 1770 centlmetros™ > (c=0; s).

El espsctiro de resonancia magnética nuclear estaba complata-

‘
7
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fients de acuerdo con la estructura asignada. Una solucidn de
benceno de este producto salpicado sobre gel de silice desarro~

116 un color pdrpura intenso.

\

Ejemplo 3

A, Una solucidén de 67.2 gramos (0.4 molss) de anhfdrido .
4-pnitroftdlico y 63.0 gramos (0.32 moles) de l-etil-2-metilin.-
dol activo en 80.6 por ciento en 50 mililitros de dicloruro de
etileno se calentd a reflujo duraante dos horas. ILa mezcla de
reaccidn se dejé enfriar 2 temperatura ambiente. Bl producto
precipitado color amarillo que S8 sSeparé se recogid mediants

. filtracidén, se lavd con dicloruro de etileno fresco y se Secd
para obtener 64.5 gramos dsl dcido 2-/ (l-stil-2-metil- 3-indo-
1i1)carbonil/ o-RLtrobenzéico (pgpya yrrr: r°-RZerdoylo,

E=10,53 35—_-0}13; 115;-01{20113) que tiene una temperatura de fusién

de 203° a 204°C.

i Una mezcla de 3.68 gramos (0.0l mol) del deido 2-

[ (l-etil-2-metil~3-indelil)carbonil/-5-nitrobenzéico, preparado
tal y como se describe en la Parts A amterior, y 2.0 gramos
(02 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina en 10.0
mililitros de arhfdrido acédtico se calentd a temperatura de
90°C. durante un& hore y luego se dejé enfriar hasta tempera-
tura de 25°C. E1 sélide que se separd se rocogid mediante
filtracidn, se lavd con éter de dietilo y se secd para obtener

3.8 gramos de 3-/2,4-bis(dimetilarine)feril/- 3 (J-etil-?-

'metil—3-indolil)-6—nitroftalida;(Fdrmula III: R°=R1=R3=Y1=H;'
—/
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4o, 6 o
R2=1‘102; E=Rs=CH3; R'=N(CH,),; R'=CH,CH,) como un s6lido de co-

sonete wt e 3 lorvanaran jado -que -fundid a través de la-escala de tempsratura

Deafee aldl e v der 1859 @01870CE :Elespactro de resonancia magnética nuelear :::

estaba de acuerdo con la estructura asignada. Una Solucidén de
beneano de este pro&ucto desarrollé un color negro a pﬁ&pura '
cuando ss salpicé sobrs gel de sflice. o
C. Una solucidn de 25.0 gramos (0.054 ﬁolas) de 2-/2,4-
bis(dimetilamino)feni;7l3-(1—eti1-2—matil-3~indolil)-6mniﬁro-
RS s AR ftalida,&preparada.tal Yy como . .se .describe .en- la parte B ante~
rior, en 285 mi 1314 tros de deido clorhidrico concantrado se
calentd a temperatura de 60°C. & cuye temperatura se afadisron
31.25 gramos (0.142 moles) de dihidrato de cloruro estanoss
a un régimen de manera tal como para mantener la temperatura
a 60°C. Después ds que me completd la 2dicidn, la solucidn se
calonid a temparatura de TOOC. y se mantuvo a ssta ’gemparatura.
durante un perfodo ds una hora y lusgo se dejd enfriér hasta
25°C. El sdlido de color verde que S separd sa racogid me~
dilante filtracidn y se formé en una suspensidu espesa en una
solucidn acuosa de hidréxido ds sodio al cinco por ciento. Ia
suspensidn resultante se extrajo con 500 mililitroé ds tolueno
& temperatura ambiente y el sxtracto de tolueno se filtrs,
83 decolord y se sacé sobre sulfato de sodio. Ia de jarse re-
posar s2 separd un s6lido de color créma de 12 solucidn de to-
1eﬁo. "Bl 86lido se filtrd y se secé para obtener 2.9 gramos
de 3=/ 2,4-bis(dimetilaming)Tenil7- 3 (l-ebil-2-matil- 3-indolil)-

. . 1 .3 o1 2 5
6-aminoftalida (Férmile IIT: RO=R =R =Y =Hs R =NH,; R=R =CH3;

Rb=N(0m,) 5 R6=CHZCH3) que tiene unz temperatura de fusida de

206° a 209°G. E1 andlisis infrarrojo mostrd wn mixims a
1727 centimetros (C=0; 8). El espsctro de rasonancia magné-
tica nuclear era de acuerdo con la estructura asignada. Una

solucidn de tolueno del compussto anteriormente citado desarro-
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116 un color uva-negro intenso cuando Se rocid’éobf§.papel
revestido con resina fendlica. ,
. A una solucién de 7.04 gramos (0.02 moles) de dcido
2-/ (1-etil-2-metil-3-indolil)carbonil _5-nd trobenzdico, pre-
rarado %2l y como Se describe en la parte A de-este“;jemplo,
en 70 mililitros de deido clorhiarico concentrado, ss aiadie-
ron 13.5 gramos (0.06 moles) de dihidrato de cloruro astarmo
& un régimen de mepera tal como PAra persitir. que 1a rsaccidn
a sxotérmica & 55°C. ILa temperatura se méntuvo a 55°G, duran-
te madia hora adicional. 12 mezcla de reaccidn lusgo sSe en-
fria a temperatura ambiente y el pH se ajustd a un valor de
g3is, mediants la adicidn de una solucidn acuosa de hidrdxido
de sodio al 10 por ciento. EL producto precipitado rojo fof—
rado de esta manera, se filtré y ss extrajo en acetona.
ILa solucidn de acetona ss evapord y el residuo semajanté 2 una
pasta so formd en una susSpensidn eSpesa en Ster de dietilo ¥
luego el sdlido sa‘racogid mediante filtracidn para obtener

3.5 gramos de dcido 2~/ (1l-atil-2-metil-3-indoli)-carbonily

. ‘0
—5-eminobenzéico (Pérmuila VIIT: RO=Ro=R =Yl=H; RU=NH;

R5=CH3; R6=CH20H3), un. 86lido de color rojo que fundid a tem-
peratura de 1870 a 189¢C. |
B. Una mezcla de 3.22 gramos (0.01 mol) de deido 2-/ (1~ :
atil—2—metil—3—indolil)carboni;7l5-amin;banzdico, 118 gramos l
(0.01 mol) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina en 10.0
mililitros de anhfdrido acédtico se calentd 2 temperatura de

50°C, durante media hora. Después de enfriarse a temperatura
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ambiente, sa anadieron 50 mililitros ds agua y la mqgci?, de
-reaccidn se filtr6.- E1l producto filtrado se hizo a.lcéiino
con hidréxido de sodio acuoso diluido en presencia d;:iOO mi—
litros de tolueno. Ia capa de tolueno se Separd y séjevapo_rd
para obtensr como cristales ée color cansla la 3-/ 2,4—-‘55.8
(dimstilamine )fenil/- 3~ (1-gtil-2-metil-3-indolil)-6-&eucanido-

ftalida (Férmla III: RO=R-=RO=Y =H; RQ;NHCOCH3; R:RséCHS;
_RA':N(CHB)Q; R6=CHZCH3) que tiepe una temparatura de fusidn

de 204° 2 206°C. El andlisis infrarrojo mostrd midxima a

1733 contimetros™t (C=0; 8) ¥y 1695 cen'b:tmstros'l (C=0; s).

El andlisis de rasonaﬁcia magnétiéd nuclexr era compatible

- con la estructura. Una solucién de acatons; de; compuasto an -

teriormente citado desarrolld un e¢olor uva intease cuando se

~ salpicd sobre gel de silics.

Ejemplo 4

A, ' Siguiendo el procedimiento descrito aﬁ la parte A
del Ejemplo 1, 7.4 gramos (0.05 moles) de aanhfdrido ftdlico,
16.0 gramos (0.07 moles) de l-n-butil-2-metilindol activo en
79 por ciento y 13.3 gramos (.0l mol) de cloruro de aluminio
se hicieron interaccionar en 50 mililitros de benceno para

obtener dcido 2-/ (l-n-tuti l-2—ﬁetil-3—indolil Jearbonil/

benzdico (Férmila VIII: RO=R =R%=R3=Y'=H; R°=CH

K
’O=(cu

.2) 3(}H3) un sélido de color rosa pélido que fundia a tra-

vés de la sscala de- temperatura de 88c a 92°C, E1 espectro
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de rssonancia magnética nuclear era compatible con 1a matruce

tura.  Se registraron midximos infrarrojos a 1720 centfmetros—l.m

(C=0} '8) y-1700 “centfmetros =-(C=03 8); -7~

B. Una mezcla de 3.35 gramos (0.01 mol) del deido 2-/ (1~
B-tutil-2-metil-3-indolil)carbonil/benzéico, preparade tal y

como se describs en la ﬁarte A anterior, 1.80 gramos (0.011

moles) de N,N,N'-N'-tetrametil-m-fenilendiamina y cinco mili-
litros de anhfdrido acético se agité a tempsratura amuiente

durante un perfodo de. aproximadaments 138 horaé. Ia mezcla da :
reaccidén luago S8 vacid en una mezela de 40 mililitros de
agua, 40 mililitros de ligroina y 20 mililitros de hidrédxide i
de sodio acuoso 2l 10 por ciento. 12 c2pa de ligroina se se-

pard y los cristales blancos qua Se Bepararon ds 1& solucidn

al dejarse reposar se recogleron mediante filtracidn y ss se-

caron para obteoner 3—[??,4—bis(dimetilamino)feni;7l3-(l-§rbutilw

9-metil-3-indolil)ftalida (Pérmula III: RO=R =R°=R =Y =H;

R=RS=CH3; R4=V(GH3)2; R6=(CH2)3CH3) que fundidé a temparatura i
de 165° a 167°C. Aparecid un mdximo infrarrojo caracteristico
a 1752 contimetros™t (c=0; 8). Una solucidn ds tolusno dal i
producto salpicado sobre gel de silice reveld o desarrolld
una imégen de color pirpura intenso. ~ 7

c. De manera semejante a aquslla descrita en la parts
B anterior, 3.35 gramos (0.0l moi) del 4cido 2—[?(1~grbutil—2-
matil—3—indolil)carbonil7lbanzdico ¥ 2.42 gramos (0.011 moles)

de N,N,N'-N'-totraetil-m-fenilendiamina se hicieron infer-
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accionsar para obtensr 3-/ 2,4-bis(dietilamine )fenil/-3-{1-n~

| butil-2-mebil }-indolil)ftalida (Pérmila IIT: RO=R'=R%=R3=yluH;
4_ . mo_em . RO :
R""N'(ICI.{;2GH-3)2’ R _CH3, R _(CH2)3§§{3), como . eristales .

273
de color canela que fundieron a temperatura de 78% a 80°C.

Una solucidn de tolueno del producto salpicado sobtre gel ds
stlice reveld una imagen de color azul intenso a negro.

" Ejemplo 5

A, Ds manaera ssme jante a aquella descrita en 1la parts

A del Ejemplo 1 anterior, 7.4 gramos (0.05 moles) de anhidrido
ftdlico, 16.0 gramos (0.053 moles) de l-n-octil~2-metil-indol
activo en 76.5 por'.ciento ¥ 13.3 gramos (0.1'mol) da cloruro
de aluminio sSe hicieron interacciongr en 50 mililitros de

benceno para obtener 6.9 gramos del dcido 2-/ (l-n-oetil-2-

mati - 3-indolil)earbonil7benzdico (Férmla VIII: RO=R'=RZ=RS=

Y1=H; R5=CH3; R6=(CH2)7CH3), como un polvo ds color rosa que

fundid a temperatura de 121° a 123°C. E1l espsctro magndtico

nuclear era de acuerdo con la estructura y ocurrié un méximo

significativo & 1717 centImetros™  (C=0; s).

B. Prosiguiendo de manera somejante a aquella doscrita
en la parta B del Ejemplo 4 anterior, 3.91 gramos (0.01 mol)
dsl dcido 2-/ (l-n-octil-2-metil-3-indolil)carbonil/benzdico,
1.80 gramos (0.011 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilen~
diamina y cinco mililitros ds anhidrido acdtico se hicieron

interaccionar a {emperatura ambiente durante un pariodo ds
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aproximadamante 24 horas para obtener, después de 1la recriste-

-~ lizacién-de metanol, -la 3—[72;4—bis(dimetilamino)feni;7L3- .

. (1-n-octil-2-mebil-3-indolil)gtalide- (Férmile III: RO=R =R’=R’=

YhaH; ReR'=CHg;
de 1la escala de tempsratura de 64° a 68°C. Se observé una
1

4 . . pb_ .
R _H(CH3)2, R —(QH2)7GH3) que fundié o través

absorcidn infrarroja significativa a 1750 centimetros™
(c=0; s). B1 ondlisis mediente especto de masa mostré crestas

/e & 537 (M") y 493 (M'-C0,). Una solucién en tolusro del

. producto .cuando: se:salpicé. sobre.papel revestido. con resina

fendlica reveld una imagen de color uva intenso.

Ejemplo 6

A, Prosiguigndo de manera semsjante a aquella descrita
en la partes A del Ejemplo 2, 14.3 gremos (0.05 moles) dal
sxhfdrido betracloroftdlico, 16.0 gramos (0.07 moles) de l-n-
buti;-z-matilindol activo en 76 por cisnto y 13.3 grames (0.10
moles) de cloruro de aluminio se hicieron interacciomar ea 100
mililitros de benceno. ILa mezcla de reaccidn inundé con 200
mililitros ds Zcido clorhfdrigo 21 cinco por ciento con agita-
cién. EL sblido que se formd.se recogid mediante filtracidn,
se lavd con agua y se secd péra obtensr qlqﬁcido 2~/ (l-n-
butil-2~metil-3-indolil)ecarbonil/~3,4,5,6-tetraclorobenzdico

(Férmyla VIII: RO=R-=R%=RS=Y'=H; R°=CH R6=(CH2)3CH3), un

_ 3
sélido de color amarillo pdlido que funde & temperatura da

162° a 164°C. El espectra de rescnancia magnética nuclear

v e min e s e o+ cpa e e 4 4
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estaba de &cuerdo con la estructura.
B. Uns mezcla de 5.20 gramos (0.0l mol) del deido 2-/ (1-
B grbutil;24métilﬁ3;indolil)carboni;7l3,4,5,6,Qtetraclorobenzdieo,
wo- ©ef te - preparado’ como "efi 1a Parte A‘anterior, 2.0 grames (0.CL2 moles)

de N,N,N',N'-tetrametil-mfenilendiamina y cinco mililitros

e o et it g e e en s n et s o = e =

de anhidrido acético se calentd a travds de un perfodo de
aproximadamente cuarenta minutos a temperatura.de 110°C. ILa |
mezcla de reaccién luego se enfrid a temperatura ambients,

ge aparté durante la noche, se hizeo alcalina con una solucidn
SOLT LIoTame ol wracuosa de hidrdéxido .de sodio.al 10 por. cienbo.y se textrajo
con beneceno. Se afiadié lantamente &ter da petrdlso al exirac-
to de benceno separado y el sélido que se separd lentameants - |

se recogid mediante filtracién y se secd para obtener 3-/2,4- |

bis(dimetilamine )fenil/~3=(1-n-butile2-metil-3-indolil)-4,5,6,

7-tetracloroftalida (Férmila ITI: RO=R-=R2=R-=Cl; R=ﬁS;CH3; ;
R4=N(CH3)2; R§=(CH2)30H3; Y1=H), como cristalss ds color blan-
co que tiene una temperatura de fusidn de 1739 a 175°C. Bl |
espectro de resonancia magnética nuclear era compatibls con’
la estructura; aparecid un miximo de 1770 centfmetros™L (C=0;
s) en el aspectro infrarrojo; el espectre mostrd.uﬁa.crasta

m/e a 617 (i*, 4 c1).

Ejemplo 7

A, Prosiguiendo de 12 misma menera que aguella deseri-

ta en la parte A del Ejemplo 6 anterior, 14.3 gramos (0.05 mo-
, |
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les) de anhfdrido tetracloroftdlice, 16.0 gramos (0.C52 moles)
de l-n-octil-2-metilindol activo en 76.5 por ciento y 13.3
gramos (0.10 moles) de cloruro de aluminio se hicieron inter-

accionsr para obtener el 4cido 2~/ (l-n-octil-2-metil-3-indo-

1i1)carbonil/- 3,4,5,6-tetraclorobenzdico (Férmla VIII:

Ro=R'=R%=R3=C1; B =CHy; R0 - (Gl )7CH 33 vh=H), un 86lido de
color snaranjado pdlido que funds & $emparatura da 132° &

134°C. El espsctro infrarrojo, que mastra ﬁn.mdximo a 1745
centimatros™ -1 (6=0; 8) ¥y ol espectro de resonancia magnétlca

nuclear estaban de acuerdo con la estructura.

B. Un2 mezcla de 2.64 gramos (0.005 moles) da dcido 2-

[/ l-n-octil-2-metil-3-indolil)carbonil/-3,4,5,6-tetraclorsban~

zéico, preparado tal y como se describe em la parte A anterior, !

1.0 gramos (0.006 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilen-
diamina y tres mililitros de anhfdrido acético se hicieron
interacecionar $al y como se describe en el Ejemplo é, la parie
C anterior para obtener 3-/ 2,4-bis(dimetilamine)fenil/-3-
(1—n—oetil—e-metil-3—indolil)-4,5,6,7—tetracloroftalida
(Pérmila III: RO=Re=R%=R3=Cl; =G 53 B4=N(CH3)2, B’ =03

R =(CH )7CH3; Y =H), un polvo.de color amarillo pdlido que

funda a tamparatura de 145° a 147°C. Bl especiro infrarrojo
mostrd un mdximo que aparscia a 1770 centimetros” -1 (C=0; 8)
y 8l espesciro de resonancia magnética nucledr era compatible

con 1a estructura.

- Bjemplo 8
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A, . Una suspensidn de 14.8 gramos (0.10 moles) de anhi-
drido ftdlico, 10.5 gramos (0.05 moles) de 2-fenilindol y 82
mililitros de xlileno se calentd a tempsratura de 110°C. breve-

Toe

mente, se enfrid y se mantuvo a tempesratura de 95°C. durants
aproximadamente dos horas. La Solucién se enfrid a tempera-
tura ambisnte y el sdlido que Se separd se recogid meaiante
filtracidn y se secd para obtener 10.6 gramos &l deide 2~/ (2-
fonil-3-indoli )-carbonil/henzdico (FérmlaVIII: RO=RY=R"=Ro=

ROyt RS;GGHB) que fundid 2 temperatura de 106° a 107°C.
y tenfa un espsctro de resonancia magnstica nuclear compati- :
bls con la estructura asignada. o
B. Una mezcla de 4.82 gramos (0.014 moles) del dcido

o~/ (o~fenil-3-indolil)earbonil/banzéico de 1a parte 4 anterior,.
7 3.60.gramos (0.02 moles) de N,N,N',N'-ptrametil-m-fenilendiami- .
na, y cineo mililitros de anhidride acdtico se calentd lonta
mante hasie 'que se formd un color pirpura y se manbtuvo a ssta :
temperatura durante aproximadamente dos horas. Después ds
enfriarss a temperatura ambienta, se aiiadid una cantidad su-
ficiente de dcido clorhidrico da concentracién 3N a la mezcla
para gfectuar la disolucidn y 1la agitacién s2 continud durants
aproxiradamente 1.5 horas, Ia solucidn resultante se filtré
¥y el pH se ajustd a un valor ds 'cinco, madiante la adicidn de
acetato de sodio. E1 producto precipitado que se separd ds
12 solucién ss recogid mediante filtracidn y se secd para
obtenar la 3~/ 2,4—bis(dimetilann’.no)fenig-?,—(2—fenil—3-—indolil)‘_

ftalida (Férmila ITI: RO=R =R°=R-=R’=Y =H; R=CHy; RY=1 (CH

3353



- 44 -

?w@?.5%@&&5&&5&&&&@&5%MWojmmm,
el sélido de color ori staling Fundid a temparature da 1L53° a
1559G. Se observaron mAximos infrarrojos significativos

en 3380 céntima?fos"l NH; m) & 1750 éaniimatros’l (C.0; s),
El espectro de ressonancia magnética nuclear era compatihle
con la astructura. Una solucidén sn folueno de sste products
proceda sobre gel de siiicé'd;éarrolld una imagen de color

uva-rojo intenso.
Ejemvlo 9

A, Prosiguiendo de manera Semejante a la parte A del
Ejemplo 8, pero substituyendo 2-metilindol por 2-fendlindol,
Be obtuvo el dcido 2-/ (2-metil-3-indolil)carbonil/benzdico

(Pérmula VIII: RO=R'=R2=RO=RC=Y'=H; R’ =CH,), como cristales
de color rosa pdlido que funden a temperatura de L38° a 2000°C.
B. Una mazcla de 8.37 gramos (0.03 moles) de dcido 2-
/[ (2-metil-3-indolil)carbonil/benzdico preparado tal y como

so describe en la parte A anterior, 8.37 gramos (0.05 moles)
de N,N,N',N'-tstrametil-m-fenilendiamina y 10 mililitros da
aphidrido acético se hicieron interaccionar a btemperatura de
50°C, tal y como se describe en la parte B del Ejemplo 8 ante-
rior pars obtener la 224:?,4-bis-(dimati]anﬁno)feni17l3~(2—_

metil- 3-indolil)ftelida ( Férmila III: RO=R'=R°=R3=RO=Y%zH;

R=R5=CH R4=N(CH3)2). Después de purificacidn forwmando una

3
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suspensidn espesa en una mszcla de benceno y ligroina, el
producto recogido y seco se enfrié a temperatura de 1830 a
1869C. El producto tenfa un espectiro de masa con una cresta
in/e a 425 ("), tanto los espectros infrarrojo como Cs re-
sonancis magndtica nuclesr eran compatibles con esta estruc-
' tﬁ;va. Una solucidn en tolueno de este producto salpicada
sobre un éapsl revestido con resina. fendlica, revsld una ima-

gen de color uva intenso.

Ejemplo 10

A Una mezcla de 5.0 gramos (0.03 moles) de S5-metoxi-
o-metilindol y 4.6 gramos (0,03 moles) de anhfdrido fidlico
en 25 mililitros de dicloxruro de stileno =8 sometid a reflujo
duranta diez horas, se enfirid a tempsratura ambiente ¥y el sé-
lido separado Se recogi mediante filtracién y se secé para

obtener ol dcio 2-/ (2-metil-5-metoxi-3-indolil)carbonil/-

benzdico (Férmla VIIT: RO=R =R°=R=RC=H; R=CH 5 YH=0CH 3);
como un sflido de color rosa pdlido qus ss descompusSo a tem—
paratura de 203° a 204°C. lLos espectros de resonancia mag-
nética nuclear e infrarrsjo sran compatibles con la estruc-
tura. asignada.

B. | Una mezcla ds 2.0 gramos (0.006 moles) del dcido
2~/ (2-metil-5-metoxi-3-indolil)carbonil/benzdico. que se ob-
tiene tal y como se describs en la pafte A anterior, 1,1 gra-

mo (0.0067 moles) ds N,N,N',N'-tetrametil-m-fonilendiamina y

U S I I I I
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seis mililitros-de;anhidrido acético- 2a hicieron intsraescionar
& temperatura de 50° a 55°C. dg¢ manera semejente & aguella des-
crita en el Ejemplo 2 parte B para obtemer 2.5 gramos de la

3-/70,4-bis(dimetilomin )~fenil7- 3- (2-metil-5-matoxi-3-indolil)
S-cti.; RA=m(cH

ftalida (Pérmila III: RO=R'=RZ=R3=R°=H; R=R

yt

3 3005
=OCH3), como un s6lide de color rosa claro que fundfa a tem-

paratura de 1969 a 198°C. con descomposicién. E1 espsctro
infrarrojo, mestra un mdximo significativo a 1740 centime-
troéﬁ} (C=0; 8) .y ol especiro de resonancia magnéiica uuclear
estaban de acuerdo con la estructura. Una solucidn en tolusno
de este producto rociada o salpicada sobfs un papsl revestvido

con rasina fendlica reveld una imagen color violeta intenso.

Ejamplo 11

A, Una mezela de 5.0 gramos (0.034 molss) de anhidrido
ftélico.y 5.0 gramos (0.034 moles) de 2,55dimetilindol en 30
m1ilitros da diclozuro de otileno se sometid a reflujo durante
20 horas, sg enfrid y el s6lido separado se filtré y se éecé
para obtener 3.8 gramos de dcido 2=/ (2,5-dimetil-3-indolil)

carhoni17bgnzdico (PFérmala VIII: R°=RI=R2=R3=R6=H; R5=CH3;
1

Y =CH3) como un_sdlido de color rosa que funde & temperaitura

ds 198 a 200°C.

B. Una mezcla de 2.0 gramos (0.007 moles) del dcido 2-
/(2,5-dimetil-3-indolil)carbonil/benzdico de la parte A antie-
rior, 1.1 gramo-(0.007 moles) de N,N,N' ,N'~%etremetil-m-foni-
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lendiamina y siete mililitros de anhfdrido acético se hicieron
interaccionar de manera semejante a aquella descrito en el
Ejemplo 3, 12 parte E anterior, & fin de obtener 2.35 gramos
de la 3—/—2,4-bis(diﬁetilamino)fenil7l3-(2,5-dimetil—3—indo-
1iT)ftalida (Férmila IIT: RO=R'=R°=R=RC-H; R-R’=CH

3;
R4=N(CH3)2; Yl=CH3), un sélido de color pirpura claro aqus fun-

de & travéds de la escala de temperatura de 100° a 125¢C.

E1l espectro infrarro jo mostré un - mdxime de absorcidn carac-
terfstico a 1760 centfmetros'l (C=b; g). Una solucidn de to-
lueno de este producto salpicada sobre arcilla acfdica o re-

sina fendlica reveld una imagen de color violeta intenso.

Ejemplo 12

Une mezcla de 1.55 gramos (0.0036 moles) del dcido
2—[f(1,2—dimetil—3-indolil)carboni}7l3,4;5,6-tetraclorobenzdi;
co preparado de manera semejante 2 la parte A del E jemplo 2,
0.58 gramos (0.0035 moles) de N,N,N*,N'-tetrametil-m-fenilen-

diamina y diez mililitros de anhidrido acético se calentd a
reflujo durante aproximadamente una hora. Después de enfriar-
se-a temperaturs ambiente, la mezcla de reaccidn se vacib en
20 mililitros de dcido clorhidrico al 10 por ciento y la mez-
cla luego se hizo alcalina mediante la adicién de hidrdxido
de amonio concehtrado. El s861ido de color pdrpura que se sepa-

ré se recogid mediante filtracidn, se secd y se recristalizd

dos veces de acetato de isopropilo para obtener la 3-/ 2,4-

POOR
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biS(dimetilamino)fenil7l3—(1,2—dimetil-3~indolil)—4,5,6;7—

. X 1.2 .3 5 -6-
tetracloroftalida (Férmula III: R9°=R =R"=R”=Cl; R=R”=R =CH3;

R4=N(CH3)2; Y1=H) que Se deScompuSo 2 temperatura de 228° a
2290C¢, El espectro de masa mostrd una cresta m/e a 57> (xt,
4 Cl). Una solucién en tolueno del producto salpicad2 sobrs

gel de sflice reveld una imagen de color pirpura intexaso.

Ejemplo 13

Una suspensién de 1.36 gramos (0.0l mol) de m-amino-
N,N-dimetilenilina en 20 mililitros de anhfdrido acético se
calentd a temperatura ds 80° a 90°C. durante aproximadamente
treinta minutos y luego se enfrid a temperatura ambiente.

Se afiadieron tres gramos (0.0l mol) del &cido 2~/ (L-etil-2-
metil—3—indolil)carbonil]benzdico‘preparado, tal y como se
describe en la parte A del Ejemplo 1, la mezcla resultante
se afiadié & temperatura de 600 aA7O°C. durante aproximada-
mente treinta minutos. Despuds des enfriarse, la mezcla de
reaccidn se vacié en 100 mililitros de dcido clorhidrico &l
10 por ciento y la mezcla se hizo alcalina con hidrdxido de
sodio acuoso al 10 por ciento con 1la adicién de hielo. E1

s6lido que se separd se recogid mediante filtracién y se secéd

para obtener la 3-/ 2-acetamido-4-dimetilaminofenil/-3-(l-etil- |

]
i

2_metil-3-indolil)ftalida (Pérmila III: RO=RY=R2=R3=yl-H; :

\‘ .
R4-NH~C-CH3; R=R5-CH3; R6=CH20H3) como un s6lido de color
azul p4lido que funde a través de la escala de temperatura de
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1800 a 195°C, Aparecieron mdximes de absorcidn infrarroja a
1757 centZmetros t. (C=0; 8) y 1696 centfmetros™t (6=0; 8) ¥y
1696 centimetros'l (C=0; s).

Ejemplo 14

ﬁna mezcla de 0.34 gramos (0.001 mol) del Zecide 2-
Zf(l,2;dimetil-3_indolil)carboni;7l5—dimeti1aminobenzdico pre-
parado tal y como se describe en el Ejemplo 1 de la Patente
Norteamericana Ndme ro 3,540,910 se hizo interaccionar con
0.16 gramos (0.001 mol) de N,N,N' ,N'-tetrametil-m-fenilen~
diamina en 5 mililitros de anhidrido acético de manera sSemejan-
te al procedimiento descrito en el Ejemplo 1, parte C anterior,
para obtener 1a 3-/72,4-bis(dimetilaming )fenil7- 3 (1,2-dimetil
3-indolil)-6-dimetilaminoftalide (Férmila ITI: RO=RV=R3=yl-i;

32=N(CH3)2; R=R5=R6=CH3; R4=N(CH3)2) que funde a travds de la
escala de temperatura de 146° a 1529C. Aparecid un miximo de
absorcidn iﬁfrarroja significativo a 1760 centfmotros ™t (C=0;
's). Una solucidén en tolueno de este producto salpicado sobre

gel de sflice reveld una imagen de color uva a rojo intenso.

Ejemplo 15

A, A una mezcla de 8.17 gremos (0.05 moles) de N-etil-
carbazol y 3.7 gramos (0.025 moles) de anhidrido ftdlico en 112-

gramoe de clorobenceno, se afiadieron 6.65 gramos (0,05 moles)
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de cloruro de aluminio en incrementos pequefios a temperatura
amblente despuds de lo cual la mezcla se calentd dentro de
la escala de temperatura de 50° a 70°C. durante dos bhoras.
ILa mezcla de reaccidn se vacid en hielo y se hizo acfdica
mediante la adicidn de dcido clorhfdrico al 10 por cienis.
La capa de clorobenceno se separd y se destild a vapor para
remover el clorobenceno. EL residuo se extrajo con hidrdxido
de sodio acuoso 2l 10 por ciento, ge filtrd para remover los
materiales insolubles yluego se acidificd con decido clorhidri-
co diluido. El sdélido que se : separd se recogié mediante fil-
tracién, se lavé con agua y se secé para obtener sl 4cido

2-/ (9-etil-3-crabazolil )carbonil/benzdico (Férmula VII:

RO=R'=R%=R3-H; R8=CH20H3) que funde & través de la escala de
temperatura de 120° a 1309C. |

B. Una mezcla de 3.43 gramos (0.0l mol) del decido 2-/ (9~
etil-3-carbazalil)carbonil/benzéico, 1.80 graﬁoé (0.011 moles)

de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina y 4.0 mililitros de
anhidrido acético se hizo interaccionar de maners Seme janbte

a aquella descrita en el Ejemplo 1, parte C anterior, para ren-
dir 1a 3-/"2,4-bis(dimetilaming )fenil/-3-(9-etil-3-carbazolil)

ftalida (Férmla V: RO=R'=R%=R3:H; R=CH ;3 R‘?:N(CH3)2; RS-

CH20H3) que fundid a través de la escala de temperatura de
134° a 1429C, Aparecid un mdximo de absorcidn infrarroja sig-
nificativo a 1753 centimetros'l (C=0; s). Una solucidén en
tolueno de este producto sélpicado sobre gei de sflice se re-

veld una imagen de_color de vino de Burdeos.




do £t41ico ¥y 5.72 gramos (0,04 moles) de N-fenilpirrol en 50 '

mIilitros de clorobsnceno, mantenide & temperatura de 00 a 5,

:"a aquella deserlta en la parts A del Ejemplo 15 para obtener
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Ejemplo 16

A, . A una mezcla de 2.96 gramos (0.02 molas) de anh¥dri-

en un bafio de hlelo, Se aﬁadleron en pequefias porclones 810 cra-§
mos {0.06 moles) de cloruro de aluminio. ILa mezcla de'feaccidn
se mantuvo a temperatura de 0° a 5o, durants aproxiﬁ;éémenta

dos horas. 12 mezck ds reaccidn se de jd calentar a fehgara*ura :
ambiente y luego se hizo reposar durante 1a noche a lemperatura

ambiente. Ia mezcla de reaccidén ss tratd de manara SBAQJaqta

el a01do 2ﬁéf(l—fenll~2-pirrolllYcarbon1~7%enzdlco (Férmla

IX: RO=R'=R%=R3; R'- =CgHg) aue i‘undld 2 través de 1a escala

de temperatura de 1)90 a 168e¢., _ _,'

B. Una mezecla de 2.91 gramos (0.0L mol) dal écida 214?61~fani1-:

2-pirrolil)carbonil/benzdico preparado en la parte A anterior,

2.34 gramos (0.017 molcs) de N,N,Nt N'"tetrametll-m-fenllen
diamina activa al 84.6 por ciento en 4.0 Im1ilitros de anhfdri-

do acético se hizo interaccionar de manera Semajante a aquella

. .
. descrite en el Ejemplo 1, parte C a fin do obtener 2.61 £T2Mo S ;

de la 3-/72,4-bis(dimetilamino )fenile 3—(1-fenil—2-nirrolil)—
ftalida (Pérmula IV: RO=R'=RP=R3=H; ReCH CH 53 ..H(CH )i
R7 =C H ), un polvo de color nelocotén que funde a tesmperatura

de 193° a 194°C, E1 eepectro infrarrojo mostrd un maximo a 1760

centimetros + (C—O, 8). Una solucidn dg tolueno de aste produc~

- POOR
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to salpicado sobre gel de sflice reveld una imagen de color
anaranjado a ro jo. -
Ejemplo 17 ‘
A, Prosiguiendo de manera semejante a agquella descrita
en la parte A del Ejemplo 16, 14.8 gramos (0.1 mol) de aﬁhidri—
do ftdlico, 16.2 gramos (0.2 moles) de N-metilpirrol y 39.0 gra-
mos (0.3 moles) de cloruro de aluminio se hicieron interaccionar
en 50 mililitros de clorobenceno para obtener el dcido 2-/ (1~
mgtil-2-pirrolil)carbonil/benzdico (Férmala IX: RO=R-=R2=RS=H;

R7=CH3) que funde a temperatura a 1659 a 167°C. Aparecid un
miximo de absorcidén infrarroja significative a 1710 centimetros
-1 (c=0; 8).

B, - Una mezcla de 4.58 gramos (0.02 moles) del dcido 2-

[ (1-metil-2-pirrolil)carbonil/benzdico de la parte A anterior,
3.61 gramos (0.022 moles) de N,N,N' ,N'-tetrametil-m-fenilen-
diamine y 3.0 mililitros de anhidrido acético se hicieron inter-
accionar de ménera seme jante a aquella descrita en lo que an-
tecede en el Ejemplo 1, la parte C,ra fin de obtener 1.92 gra-
mos de 3-/ 2,4-bis(dimetilamine)fenil/-3- (1-metil-o-pirrolil)

ftalide (Férmila IV: RO=R'=R°=R>=H; R=R7=CH3; R4=N(CH3)2), un
polvo de color canela que funde a temperatura de 148° a 150°C,
Una solucidn en tolueno de este producto salpicado sobre gel

de sflice reveld una imagen de color rojo intenso.

Ejemplo 18

A, Una solucién agitada de 48.0 gramos (0.250 moles)
de anhidrido trimelitico y 45.0 gramos (0.314 moles) de l-etil-
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2-metilindol en 350 mililitros de dicloruro de etileno se calen-
t6 a la temperatura de reflujo durante un perfodo ds aproximada-
mente dos horas, y luego se dejé enfriar a temperaturé'ambiente.
El sélido se separd, se recogid mediante filtracién, se lavé
con’ 200 mililitros de dicloruro de etileno y se secé al va016 a
tempratura de 60°C, a fin de obtensr 66.0 gramos del detdo 4 4/5-
carboxi—2-/ (1-etil-2-metil-3-indolil)carbonil/benzdico (Férmu-
la VITI: RU=R%-H/COOH; RO=R=Y'=H; R=CHy; R RO=cH [CH,), un efido

de color amarillento-anaraenjado que funde 2 través de la escala
de temperatura de 158° a 201°C. Los espectros infrarro jos apare-
cieron a 1730 (C=0; s) y 1700 centimetros'l (C=0; vs). E1 espec-
tro de resonancia magndtica nuclear era de acuerdo con la es-
tructura asignada.

B. Una mezcla agitad de 17.5 gramos (0.05 moles) del dci-
do 4/5-carboxi-2-/ (1~etil-2-metil-3-indolil)carbonil/benzéico
preparado tal y como Be deseribe en la Parfa A anterior, 8.5gra-
mos (0.052 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina y 25
mlilitros de anhidrido acdtico se calenté a temperatura ds 50°C
durante un perfodo de dos horas y luego se dejé enfriar a tempe-
rature ambiente. Despuds de la adicidn de 25 mililitros de al- |
cohol isopropflico, la mezcla resultante se vacid en agud con

agitacién vigorosa. EL sdlido que =e seéard, se recogid median-

te filtracién, se lavd con agua y se secd 2l vacio & temperatura !

de 60°C. para obtener 22.0 gramos de 3-/ 2,4-bis(dimetilamino)-

fenil/-3- (1—eti1—3—metil—3—indolil)—5/6-carboxiftalida (Férmila |

III: B=R’=CH; “Ro=R3=Y'=H; R =R°=H/COOH; 4=N(CH3)2; RO=CH,CH

f
!
i

3)
como un £6lido de color pirpura obscurc que funde & través de
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12 escala de temperatura de 149° a 151°C, Apareciéron wdximos
infrarrojos a 1775 (C=0; 8) y 1720 centfmetros™> (C=0; =).
cC. Tres mililitros de dimetilsulfato se aﬁadierd; a una
mezcla de reflujo de 3.0 gramos de la 3/ 2,4-bis(dimetilamino)-
fenil7l3-(l-eti1~2—metil—3—indolil)-5/6—carboxiftalida'que se
Prepard tal y como se describe en la parte B anterior, 3.0 gra-
mos de carbonato de potasio y 100 mililitros de acetona. ILa mez-
cla de reaccidén se calentd a reflujo durante un perfodo de dos
horag, y luego se vaci§ en agua y la mezcla acuosa se extrajo
con tolueno. Il extracto de tolueno se lavd sucesivamente con
agua y una solucién de sal saturada ¥ luego se evapord hasta
sequedad. E1 residuo se triturd con ligroina (temperatura de
etullicidén de 60° a 909C.) y el sélido se separd y se secd
para obtener 1.0 gramo de la 3-/ 2,4-his(dimetilamine )fenil/-

3 (1-etil-2-metil-3-indoli )-5/6-metoxicarbonilftalida (Férmila

III:'R=R5=CH3; RO=RI=YV=H; R.1=32=H/cooc:H3; R4=N(CH3)2;
R6=CH20H3), un s6lido de color pirpura claroc que funde & tra-
vés de 1la secala de temperatura de 72° a 85°C., Aparecieron
mdximes infrarrojas a 1760 (C=0; s), y 1730 centfmetros T
(C=0; s). E1 andlisis medianée espectro de masa demostrd =
crestas m/e a 511 (M) y a 452 (m+—0020H3). . Una solucién en
tolueno del producto salpicado sobre gel de sflice, una arci-
lle acfdica o una resina fendlica, reveld una imagen de color

uva.
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Ejemplo 19

A una mezela agitada de 6.38 gramos (0.013 mbigs)
de 3~/Z,L~bis(dimetilamino)fenil/-3~(l-et11-2-met1l-3-1n~
doLil)-5/6-carbox1ftalida, preparada como se ha descritﬂ en
1o que antecede en la parte B del Ejemplo 18, 150 mililitros
de hexametllfosforamida y 10 mililitros de hidrdxido de sodlo
acuoso al 25 por clento, se afiadleron 7,0 mililitros de yo-
duro de etilo. Ia mezcla se agitd a temperatura ambilsnte
durante un perfodo de dos horas, ILa mezcla de reaccidn lus~
go se 1nundd con agua y la mezcla acuosa se extrajo con to~
lueno, ILa capa de tolueno se lavd con agua, se secd sobre
sulfato de sodlo anhidro y se evapord., El residuo se tritu-
rd con ligroina (temperatura de ebullicidén de 60° a 90° C.)
¥y ol s6lido separado se recogld y ss secd para oﬁtener'0.92

gramos de 3-/2,li-bis(dimetilamino)fenil/-3=(l-stil~2-metil-

" 3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftalida (Férmula III;R=R5=CH5;

RP=R3=Y1l=y; R1=RZ=H/COOCHZCH3; RLL=N(CH3)2; R6=CH2(}H3 ), un

polvo de color pardo claro que funde dentro de la escala de
temperatura de 88° a 97° C, Aparecieron méximos infrerrojos
a 1765 (C=0; 1) y'l725 éentimetros'l (C=0; s). El espasctro
de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con la es-
tructura asignada, El analisls mediante espectro de masa

mostrd una cresta m/e a 525 (M*). Una solucidn en tolueno

del producto salpicada sobre gel de silice, una arcilla acf-

dica o una resina fenolfca reveld una imagen de color uva.
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Ejemplo 20

Siguiendo un procedimiento semsjante a a quel des-
erito en lo que anteceds en la parte C del *jemplo 18, pero
substituyendo dimetilformamlida por acetona y bromuro de n-oc-

tilo por dimetilsulfato, se obtuve la 3-/Z,l-bis(dimetilamino)

fen1}7L§-(l-etil-2-matil-}-indolil)~5/6-fenilmetoxicarbonil—

-~ S—

ftalida (Fdrmula IIT: R=R3-CHz; ROR3aY1:H; Rl=-R2=H/COOCH:-

CoHs; Rh-N(CHB)a; R6:CH20H3), un polvo de color pirpura claro
gue funde a través de la escala de temperatura de 72° a 78°

C. Aparecleron maximos Lnfrarrojos a 1770 centimetr&s‘l (d=o;
s). El snalisls mediante el espectro de masa mostrd crestas

m/e a 587 (1+) ¥ 543 (M%-COZ){ Una solucidn en tolueno del pro-
ducto salpicada sobre gel de s{lice, una arcilla acidica o una

resina fendlica reveld una imagen de color uva,

Ejemplo 22

A. Una mezcla de 35 gramos (O.lo moles) de acide l/5-
carboxi-2-/(l-etil-2-metil-3~indolil)carbonil/benzoflco, pre-
parada como se ha descrito en el “jemplo 18,. parte A anterior,
20 gramos (0,103 moles) de N,N-dletil-m~fenetidina y 60 mlli-
litros de anhidrido acétlco se agltd a temperatura amblente
durante un periodo de aproximadamente dieciocho horas, Des-

pués de la adicién de 100 mililitros de alcohol isopropflico,

—
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le mezcla resultante se vacid en agua con sgltacion vigorosa.

El s0lido que se separd se recogid medlante filtracibn, se

lavb con agua y se secd para obtener 53.l gramos de 3-(2-eto-

xi-hgdietilaminofenil)-5-(l-etil-Z-metil-B-indolil)-5[6-car-

boxiftalida (Férmula IIT: R-R6=02H5; R°=R5=Y1=H; R1=R?=H/COOH;
Eh=002E5; ﬁ5=éﬂ3), un sélido de color azul obscuro que funde
& través de la escala de temperatura de 130° a 1LJ);° C. Apa~-
recleron méximos infrarrojos a 1765 (C=0; sf ¥ 1725 cent{me-
tros™L (C=@; s)., Bl andlisis mediante espectro de masa mos-

trd crestas m/e a 526 (ut) v 481 (M*—COZE).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel descri-
to en la parte C del Ejemplo 18, pero haclendo intersccionar

2.0 gramos (0.0095 moles) de 3-(2-etoxi-li~diellaminofenil)-

3-(1-eti1-2-mot11-3-1ndo111)~5/6-metoxicarbonilftalida (Fér-
mila ITI; R=RO=C,HS; RO=RI=yl=; R1=R2=H/COOCH5; Rli=00, By ;
RS-CHa), un s0lido de color verde claro que funde dentro de

la escala de temperatura de 96° a 103° ¢, Aparecleron miximos
infrarrojos a 1765 (C=0; s) y i750 ceﬁtimetros“l (C=05g)e EL
espectro de resonancia magnética nuclear estaba de gcuerdo con
la estructura asigneda. E1 andlisls mediante egpectro de masa
mostrd crestas m/e a 54O (Mt), 496 (M;—Coa) v 418 (Mf—COOCH3).
Una solucién'en tolueno del producto salplcada sobre gel de
silice, una arcilla acf{dica o una resina fendlica reveld una

Imagen de color azul intenso que tenfs buena firmeza a la luz,.

—-
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Ejemplo 2%

Cuando el dietilsulfato se substituyp. por dimetil-
sulfeto para interaccidn con 3-(2-etoxi-li~dietilamirofentil)-
3=-(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida de conformi-

dad con el procedimlento descrito en la parte B del Ejemplo

22, se obtuvieron 1,5 gramos de 3-(2-etoxi~li~dietilamirofenil)-
3~(1l-et11-2-metil-3-indolil)-5/6-stoxicarbonilftalida (F§rmu~

la III: R=R6=02H5; RO=RD=yl=y; R1=R2=E/COOCHaCHz; Ri=0CoHj;
R5=CH5), un sélido de color amarille claro que fundid a través
de la escala de temperatura de 1Uj1° a 149° C. Aparecieronmi-
ximos infrarrojos a 1750 (C=0; s) ; 1732 éent{matros'l (C=0;
8)e Bl andlisis mediante espectro de masa mostrd crestes m/e
a 554 (Mt) y 481 (M+-COZC2E5). Una solucidn en tolueno del
producto salpicada sobre gel de sf{lice, una areilla acidica

o una fesina fenblica reveld una imagen de color azul inten-

so que tenfa buena firmeza a la luz.

Ejemplo gg

i

Slguiende un procedimlento semejante a aguel des-
crito anterlormente en el “jemplo 22, parte B, 5,0 gramos
(0.0095 moles) de 3-(2-etoxi-li~dietilaminofenil)-3-(l-etil-
2-metil-3-indolil}-5/6-carboxiftalida, preparada como se ha

descrito en el Ejemplo 22, parte 4, se hicleron interacclonar




con 2,0 gramos (0,0117 moles) de alfa~bromotolueno pars obte-

ner 3.l gramos de 3-(2-etoxi-li-dimetilaminofenil)-3-(l-eiil-

2-metll-%~indolil)-5/6-fenilmetoxicarbonlilftalida (Fﬁrmﬁla

III: R=Ré=CZH5; ROFRI=Y1=H; R1=R2=H/COOCHCeHg; RM=0Cls;
R5-CH5), un sdlido de color gmarillo claro zue funde a, 1'rav@s :
de la escala de temperatura de 82° a 87° C. Aparecieggg‘ma-'
ximos infrarrcjos a 1765 (C=0; s) y 1725 centimetros“; 'C‘O'
s)/. El andlisis mediante espzctro de masa mostrd crestas

m/e a 616 (MF) y 572 (M+-C02). Una solucidn en toluenn del
producto salﬁicada sobre gel de sf{lice, una arcilla acidica o

una r esina fendlica reveld una imagen de color azul intenso

que tenfa buena firmeza a la luz.

Ejemplo 25

Cuando el bromuro de n-sctile se substituyd por
alfa-bromotolueno para interaccionar con 3-(2-etoxi-li~dletil-
aminofenil)=3=(l-etil-2-metil~3-indolil)-5/6-carboxiftalida
de conformidad con el procedimiento descrito en el Ejemplo 2l
se obtuva la 3-(2-etoxi-l~dletilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-~

3-indolil)-5/6-n-octoxicarbonilftalida (¥érmula IIT: R R=RO=-

Coll; RO=R3=Yl=H; R1=R2=H/COO=QF(CH2)7CH53 Rh=002H5; R5=CH3),
un sdlido de color azul claro e funde a travds de la escala
de temperstura de 134° a 162° C., Una solucién en tolueno del

producto salpicada sobre gel de sf{lice, una arcilla acfdica o
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una resina fendlica reveld una imagen de color azul intenso

que tenfs buena flrmeza & la luz,

Ejemplo 26

Substibuyendo l-bromohexadecano por bromuro de n-
octilo para interaccitn con 3-(2~etoxi-li-dietilsminofenil)-
3-(1-et11-2-met11-3-1nd0111)-5/6-cartox1ftalida de conformi-
dad con el procedimiento descrito en el Ejemplo 25, se ontu-

vieron 7.l gremos de 3-(2-gtoxi-li~dletilaminofenil)-3-(l-etil-

T —

2-metil-3-1ndolil)~5/6-hexadecanoxicarbonilftalida (Férmula
I1I: R=R6=02H5; R°=R3=Y1=H/COO(CH2)15CH3; Rh=00235; R5=GH3);

un aceite de color pardo claro., Aparecieron maximos infrarro-
jos a 1765 (C=0; s) y 1725 centimetros=l (C=0; s). El espec-
tro de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con la
estructura Asignada. El analisis mediante espectro de masa
mostrd crestas m/e a 750 (Mt) y 706 (MF-CC2). Una solucidn
en benceno del producto salpicada sobre gel de silice, una ar-
cilla acidica o resing fendlica reveld una imagen de color

azul intenso que tenfs buena firmeza a la luz,

Ejemple 27

A una solucién agltada de 5.3 gramos de 3-(2-etoxi-
Li~dietilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-carboxi~

e




ftalida preparada como se ha descrito en sl Ejemplo 22, -par-
te A, en 25 mililitros de acetons, se afiadisron 2,6 gramss

de 1,1,3,3-tetrametilbutilamina, La mezcla ss agitd a-%em-

peraturs amblente durante aproximadasments diez minutoqiy.lue: .

go -se afiadleron 160 mililitros de n-hexano., EL 1f{quido-.so- .

brenadante se decantd y el residuo gomoso, de color parde, in--

soluble se triturd con n-hexsno para obtener 6.2 grames de
1,1,3,3-tetrametilbutilaminio, en la forma de uns sal ds 3-
(2-gtoxi-l-dletilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-1indolil)..

) (=) (%)
5/6-carboxiftalida (Férmula IIT; RO=R3=yl=m; R1=F2=H/COONHz-

C9CH5 ) 20H0(CH3 ) oCH3; B=Ré=CpBis; Rit=0CpH5; K5=CHz), un sélido
de color belge que funde a través de la escala de tanperaturg
de 80° a 105 C, con descomposicidn, En anilisis del espec-
tro iﬁfrarroid mostrd mdximos significativos dentro de la es-
cala de 2350 centfmetros™l a 2150 centimetros=1 y una absor-
cidén intensa a 1760 centimetros~l (C=0/ s). La estructura
asignada se corrobord mediants un espectro de resonancla mag-
nétlca nuclear concordante. Une solucidn en toluend del pro-
ducto salpiceda sobre gel de s{lice, una arcilla aci{dica o
una resina fendlica reveld una Imagende color azul intenso

que tenfa buena firmeza a la luz, Este producto es tamitin

un formador de color soluble en agua.

Ejemglo 28 '

—

A. Sigulendo un procedimiento semejante a aquel descri-

r——
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to en la parte A del “jemplo 22 pero haclendo interaccionar
N,N-dimetilanilina en vez de ¥,N~-dletil-m-fenetldina, coa
ficldo ly/5-carboxi=2-/T1l-et11-2-metil-3-indolil)carboni)/ben

zbico, se obtuvo la 3-(li-dimetilaminofenil)-3-(1-etil-2-me~

£11-%-1ndol11)-5/6-carboxiftalida (Férmula III: R=R5=CH§;

R=K2=H/COOH; R6~02H5), un sdlido de color azul que funde a
través de la escala de temperatura de 141° a 100° C, Apare-
cisrommdximos infrarrojos a 1770 (C=0; s) } 1730 Eentimatros‘l
(C=0; s). El1 anglisis medlante espectro de masa mostrd cres-

tas m/e a L5k (¥), 410 (Mt-CO5) y L09 (MuT-COOH).

B. Enpleando un procedimiento semejante a aquel des-
crito en la parte C del Ejemplo 18, pero substituyendo la 3-
(4~dimetilaminofenil)=2={l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-car-
boxiftalida preparada como se describe en la parte A ante-
rior por 3-/Z,l-bis)dimetilamino)fenil/-3~(l-etil-2-metil-
%-indolil)-5/6-carboxiftalida para interaccionar con dlmetil=-
sulfato, se obtiene la 3=(li-dimetilaminofenil)-%=-(l-etil-2~

metil-3-indolil)-5/6-metoxicerbonilftalida (Férmula III:

R=R5=CH,; RO=R3zhl=yl=H; R1=R2=H/COOGHSs; R6=02H5), un sblido
de color smarillo claro que funde a través de laecala de tem-
peratura de 101° a 110° C. Aparscieron méximos infrarrojos

a 1760 (C=0; s) & 1730 Eentimetros'l (050; s)s El espectro

de resonancias magnética nuclear estaba ds acuerdo con la es-

tructura esignada. &1 anédlisls mdiante espectro de masa mos=-
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tré crestas m/e a 468 (M¥), L2l (u¥-Coo) y Lo9 (M4-COOCHs) o
Una solucidn en tolueno del producto salpiceda sobre géiwée
s6lice, una arcille scfdica o una resina fendlica reveld una

imagen de color azul que tenfs buena firmeza a la luz.

Ejemplo 29

Progigulendo de manera semejante a aquella descrita
anteriormente en el Ejemplo 23, la 3-(l=dimetilaminofenil.)«
Z-(1l~et1l-2-met11-3-indolil)-5/6~cerboxiftalida preparada co-
mo se descrito en el £jemplo 28, parte A, se hizo lnteraccio-

nar con dletilsulfato para obtener 3-{li~dimetilaminofenil)=3-

(1-atil-2-metil-3-1ndolil)-5/6~atoxlcarbonilftalida (Férmu-

la IIT; ReR7=CHz; RO=R3=pl=H; Rl=R2=H/CO0C,Hy; RO=CaH), un
sdlido de color verde claro gue funde a travéds de la escala

de temperatura de 114° a 131° C. Aparecieron maximos infrarro-
jos a 1765 (C=0; s) y‘l725 céntimetros'l (c=0; s). El andli-
sis mediante espectro de masa mostrd crestas m/e a 82 (um¥)

438 (u¥-COo) y Lo9 (Mt "COECZHS)' Una solucidn en tolueno

del producto salpicada sobre gel de sf{lice, una arcilla ac{-
dica o una resina fendlica reveld una imagen de color azul

que tenfa buena firmeza a la luz,

Cuando el alfa-bromotolueno se substituyé por el
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dietilsulfato en el “jemplo 29, se obtuvo la 5-(h-d1me§;}-

aminofenil)-3-(l-etil-2-metil~3=indolil)=5/6~fenilmetoricar~

bonilftalida (Férmula TIT: ,=R5=CH5; RO=RO=rl=yl=H; Rl=R2=Hy-

COOGHC4He 5 R6=02H5), un sb6lido de color verde claro e fun-
de & través de la escala de temperatura de 93° a 98° C. Apa-
recieron maximes infrarrojos a 1770 (C=0; ¥y i728 cent{motros=1
(C=0; s)s BEl analislis mediante espectro de masa mostrd cres-
tas m/e a 54 (M*) y 500 (Mt-CO5). Una solucidn en tolusno

del producto salpicada sovbre gel de sflice, una arcilla aci-
dica o una resina fendlica reveld una imsgen de color azul que

tenfa buena firmeza a la luz.

Ejemplo 21

A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel deseri-
to en la parte A del Ejemplo.22, poero usando 15 gramos de
N,N-dletilanilina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para in-
teraccionar con dcido lj/5-carboxi-2-/{l-gtil-2~metil-3-1ndo-

111)carbonil/benzdlco, se obtuvo la 3-(lh-dietilaminofenil)-3-
(l-6ti1l-2-metil-3-indolil)-5/6~carboxiftalida (Fdrmuls III:

R=R6302H5; ro=r3=Rli=yl-H; Rl=R%=H/COOH; R5=cg5), un sélido de
color azul que funde a través de la escala de temperatura de
1695 a 182° C, Aparecieron maximos lnfrarrojos a 1765 (C=0;
s) f 1730 (b=o; 8). El espectro de resonancia magnética nu-

clear asteba de scuerdo con la estructura asignada,

P
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B. ¥rosiguiendo de una manera se.:ejante a agquells des~
crite en la parte C del “jemplo 18, pero usando 3-(l-distil=
aminofenil)-}-(l—etil—Z—Aetil-S-1ndolil)-5/6-carboxiftalida
preparada como se ha descrito en la parte A anbterior en vesz
de 3-/2,~bis(dimetilamino)fenil/-3~(1l-stil-2-metil-3~indo-
lil)-S/é-carboxiftalida, preparada como se ha descrito an la
parte & anterior en vez de 3-/Z,li~bis)dimetilamine)feni}/-3-
(1-8til-2-metil-3-indolil)-5/6~carboxiftalida para intefacclo-
nar con dimetilsulfato, se obtiens la 3-{li-dietilaminofenil)-

3-(1-8ti1-2-metil-3-1ndolil)-5/6~metoxicarbonilftalida (Fdr-

mula III; R-R§=CZHS; R°=R3=R¥=Y1=H; RL=zK =H/COOCH3; R5=CH3),

un sbdlido verde claro que funde a través de la escala de tem=
perat ra de 114° a 128° ¢, Aparscieron méximos infrarrojos a
1765 (C=0; s) y'l730 céntimetros-l )C=0; s). Una solucidn en
tolueno del producto salpicada sobre gel de s{lice, una arci-
1la gefdica o una resina fendlico reveld una imagen de color

azul que tenfa buena firmeza a la luz.

Ejemplo %2

Al Empleando un procedimiento semejante a aquel des-
erlto en la parte A del Ejomplo 22, pero usando m-cloro-N,N-
dimetilanilina e n vez de N,N-dietil-m-fenetidina para inter=-
acclonar con el acldo L/5-carboxi-2-/T1-et1l-Z-metil-3-1indo-

111)carbonil/benzdico, se obtiens la 2-(2-cloro-l-dimetilami-
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nofenil)-2-(1l-etil-2-metil-3=-indolil)=~5/6=carboxiftallds -

(Férmula III: R-R5=CH3; RO=g=yleg;, R1=RZ=H/X00H; Bh=01ié
R6=02H5),como un 8°lido de color verdoso-azul que fundag,
dentro de la e scala de temperatura de 136° a 1l2° ¢, Apa-
recieron maximos infrarrojos a 1770 (CZ0; ;) v 1725 contf-

metrogs™L (c=0;s),

B. Prosiguiendo de una manera senejante a aquella des=-
crita en la parte C del Ejemplo 18, pero usando 3-{2-cloro-
h-dimetilaminofenil)-5~(l-etil~2-metil—3-indolil)-5/6—carboxi
ftallda preparada como se describe en la parte A anterior, en
vez de B-Zz,h—bis(dimetilamino1feni;7laminofen11)-3-(l-etil-
2-rtet11-3-1ndolil)-5/6-metoxicarbonilftalida (Fdrmula ITI:
para interacclonar con dimetilsulfato, ss obtiene la 3-{2-
cloro-h—dimetilaminofenil)-3-(l—etil-2-mst11~3-1ndolil)-5/6-

metoxicarbonilftalida (Férmula I1I; R-R5=CH5; R°=R5=Y1=ﬁ;

R1=R2=H/GOOCH3; Ri=c1; R6=02H5), como un sdlido de color
claro que funde a través de una escala de tenmperatura de
168° a 193° C. Aparecieron maximos infrarrojos a 1770

(C=d; s) y'l750 cent{metros=l (C20; s), Una solucidn en to=-
lueno del producto salpicada sobre gel ds silice, ung arcl-
1la acidica o una resina fendlica reveld una imagen de color

verde palido,

Ejemplo 33
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A. Sigulendo un procedimiento seme jante a aquel des-
ceito en la parte 4 del J“;jemplo 22, pero usando N,N-grdietil-
toluidina en vez de N,N-distil-m-fenetidina para interacclonar
con el dcido li/5-carbox1-2-/(l-eti1-2-metil-3-indolil}carbo-
nil/benzbico, se obtiene la 3-(2-metil-li-dletilaminofenil)-

3-(1-et11-2-metil~3-indoli1)-5/6~carboxiftalida (Férmula ITI:

R=R6=C,Hg; Ro=RO=Yl=g; RL=R2=H/GOOH; Rh=35=cﬂa), un sélido
de color turquesa que funde a través de la escala de tompera--
tura de 146° a 162° C. Aparecieron maximos infrarrojos, a
1765 (C=0; 5) y 1750 centimetros™! (C=0; s). EL andlisis me-
diante espectro de masa mostrd crestas m/e a 496 (ut), L52

(u+-C0) y L451 (xt-CoOOH).

B. Empleando unrprocsdimkento éemejante a aquel des-
erito en la parte C dael Ejamplo 18, pero usando 2-(2-metil-
ly-dLet1laminofentl)=3=(1l-otil-2-motil-3=1ndol11)~5/6=carboxin
ftallida, preparada ocomo se ha descrito anteriormente en la
parts A, en vez de 3-/Z,li-bis)dimetilamino)fenil/~3~(lestil-
2-metil-3-1indolil)-5/6-carboxiftalida, se obtuvo la 3-{2-me-
til-3-dietilaminofenil)=-3-(l-atil-2-metil-3-indolil)-5/6-me-

toxicarbonilftalida (Fdérmula III: R=R6=02H5; R°=35=YI=E;

R1=R2=H/COOCH3; Rh=R5=CH5), un 361ido de coldr amarillo claro
que funde a través de la escala de temperatura de 113° a 120°
C. Aparecleron maximos infrarrojos a 1770 (C=0; s) y'1730 ’

cent{metros™t (G=0; s). El espectro de resonancla magndtica




- 68 -
@
nuclear estaba de acuerdo con la estructura asignada, E£1
andlisis medlante espectro de masa mostrd crestas m/e a 510
(M*) ¥ 495 (Mf-COOCH3). Una solucidn en tolueno del produc-
to salplcada sobre gel de sf{lice, una arcilla acidica o una
resina fenbdlica desarrolld o reveld una imagen de colu;itur-

quesa que tenfa buena firmeza a la luz,

Ejemplo 2&

Prosigulendo de una manera semejante a aquella des-
crita anteriormente en el Ejemplo 23, la 3-(2-$etil-h~dietil-
aminofenil)-3-(1—et11-2-met11-3-1nd0111)-5/é-carbox1fta11da
preparada como se descrito en el ﬁjemplo 33, parte A, se him

interacclonar con diletilsulfato para obtensr 3-(2-metil-li-

dletilaminofenil)-3-(Ll-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-etoxicar-

bonilftalida (Férmala IITs R=RbzC,Hg; RO=RD=ylam; R1=R°zH/-

COOCZH55 Rh=R5=CH3), un sélido color cansla que funde a tra-
vés de la escala de temperatura de 89° a 14j° C, El espec-
tro infrarrojo mostrd miximos a 1765 (b=o; s)'y 1725 centi-
metros=l (C=0; s). El andlisls mediante espectro de masa mos-
tro crestad m/e a 524 (ut), 480 (M¥-COz) y 51 (M*-COpCoHs).
Una solucion en tolueno del producto salpicada sobre gel de
s{lice, una arcilla acidica o una resina fendlica, revelo una

imagen de color turquesa que tenfa buena firmeza a la luz,
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Ejemplo 35

Cuando el alfa-bromotolueno se substituyd por die-
tilsulfato en el jsjemplo zl, para interaccionar con la 3-{2-
metil-hpdietilamiﬁofenil)-3-(1-et11-2-metil-a-indolil)-s/é-
carboxiftalida, preparada como se descrito en el Ejemplo 33,

parte A, se obtuvo la 3-(2-metil-li-dietilaminofenil)=3-(1-

et1l-2-metil-3-indolil)~5/6-fenilmetoxicarbonilftalida (For=-

mula IITs R=R6=02H5; RO=RI=ylzg; R1=R?=H/COQCH205HS; RliwR5=
CH3)’ un s6lido de color amarillo clare que funde a travéds de
la éscala de temperatura de 92° a 98° C, Aparecieron maximos
infrarrojos a 1765 (C=0; s) y i725 cent{metros=1 (C=0; s5).

El andlisis mediante espectro de masa mostrd crestas m/e a
586 (M*) y 542 (HM¥-COz). Una solucidn en tolueno del produc-
to salplcada sobre gel de sflice, una arcilla acfdica o una
resina fendlica desde luego reveld uhﬁ imagen de color tur-

quesa que tlene buena firmeza a la luz,

.Ejemplo 36

A, Sigulendo un procedimiento semejante a aquel des-
crite en la parte A del Ejemplo 22, pero usando N,N-di-n-bu-
tilanilina en vez de N,N-dietil-m~fenetidina para interaccio-

nar con el ‘dcido lj/5-carboxi-2-/T1-et1l-2-metil-3-indolil)car-

bonil/benzdico, se obtuvo la 3-(li~di-n-butilaminofenil)-3-
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(1-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-cerboxiftalida (Fdrmula III:

R=CH2(CH2)2CH5; Ro=R3zRU=yl=H; R1=R2=H/COOH; R5=CH5; ré=-
Csz), como un sblido de color azul que funde & través de

unsa e scala de temperatura de 81° a 94* C, Aparecierca méximos
infrarrojos a 1760 (C=0; s) y lfé5 ceﬁ£imetros'l (C=0; s).

B. Empleando un procedimiento seme Jente a aquel des-
crito en la parte © del.7jemplo 18, pero usando la 3-(li~di-
n-butileminofenil)-3-(k etil-2-metil-3-indolil)-5/6-carboxi-
ftallida, preparada como se ha descrito en la parte A anterior,
en vez de la 3~/2,4-bis)dimetilamino)fenil/-3~Il-etil-2-me-
til-%-indolil)-5/6-carboxiftalida para interaccicnsr con di-

metilsulfato, se obtiene la 3-(lj~di-n-butilaminofenil)-3-(1-

otil-2~metil~3-indolil)-5/6~metoxicarbonilftalida (Férmula

III: ReCHp(CHp)pCHzf ro=R3=gl=ylzp; Rl=Rz=H/COOCH3; R7=CHp;
R6=02H5), un sdlido de color amarillo claro que funde a tra-
vés de la escala de temperatura de 72° a 94° ¢. Aparecieron
méximos infrarrojos a 1765 (C=0; s) y'l728 éentimetros'l,
C=0; s)e El andlisis medliante espectro de masa mostrd cres-
tas m/e a 552 (ut), 508 (Mt-CO,) ¥ 493 (M+-0020H3).. Una so-
lucidn en tolueno del producto salpicada sobre gel de silice,
una arcilla acfdica o una resina fendlica reveld una imagen

de color azul que tenfs buena firmeza g la luz,

Ejeﬁplo 37

—
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A. Siguiendo un procedimiento semejente a aquel des-
crito en la parte A del Ejemplo 22, pero usando N,N-dimetil-
m-anisidina en vez de N,N-dletil-m-fenetidina para interaccio-
nar con el écido l/5-carboxi-2-/Tl~etil-2-metil-3-1ndelil)car-

bonil/benzéico, se obtuvo la 3-({2-metoxi-li-dimetilaminofenil)=

%-(1-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida (Fdrmala III:

R=R5=CH3; R°=ﬁ3=¥1=n; RY=R22E/COOH; Rh=0035; 36=C2H5;, un so-
1lido de color azul intenso que funde a trgvés de la escala de
temperatura de 128° a 133° C, Aparecleron méximos infrarro-
jos a 1760 (C=0; si v l73d centf{metros™l (C=0; m). El ani-
1lids medlante espectto de masa mostrd crestas m/e a L8 (M)
Lo (u#-Coz) y 39 (xt-COOH).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des-
crito en la parte C del Ejemplo 18, pero usando 3-{2-metoxi-
lidimetilaminofenil)-3~(1-etli1-2-metil-3-1ndol11)-5/6-carbo-
xiftalida; preparada como se describe en la parte A anterior;
en vez de 3-/2,L~bls(dimetilamino)fenil/s3=(l-etil-2-metil-
%-indolil)-5/6-metoxicarbonilftalida para interaccionar con

dimetilsulfato, se obtiene la 2-(2-metoxi-li~-dimetilaminofenil)-

3-()-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftalida (Fdr=

mula III; R=RO=CHj; RO=E3=y'=g; R1=R2=E/CO0CH3; Rh:ocn;;
R6802H5), como un sblido de color azul claro que funde den-
tro de la escala de temperatura de 131° a 135° C, Aparecle-
ron méximos infrarrojos a 1760 (C=0; si y l73dcentimetros'l

(C=0; s). El andlisis mediante espectro de masa mostrd crese
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tas m/e a 498 (u+), L5k (Mt-CO2) y U39 )u#-CO,CHz)s Una so-
lucidn en tolueno del producto salpicado sobre gel de si-
lice, unag arcilla gscf{dica o una resina fendlica reveld una

imagen de color azul intenso que tenfs buena firmeza a la

luz,
Ejemplo 38
A. Prosigulendo de una manera semejante a aquella des-

crita en la parte A del J“;]empla 22, pero usando 3-p-butoxi-
N,N-dletilanilina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para in-
teraccioner con el acido l/5-carboxi-2-/Tl-dtil-2-metil-3-

indolillcarbonil/benzdico, se obtiene la 3-(2-n-butoxi-l-
dietilaminofenil)=3-(l-etil-2-metil-3~indolil)-5/6-carboxi=

ftalida (Férmula III: R-R6=02H5; ROzRrS=ylzH; Rl=R®=H/COOH;
Ru-OCHZ(CHa)ZCH ; R5=GH5), un s6lido de color azul intenso
que funde dentro de la escala de temperatura de 113° a 125°
C. Aparecieron méximos infrarrojos a 1760 (C=0; s) y 1725
centimetros~l (C=0; m), El andlisis medlante espectro de

masa mostrd una eresta m/e a 510 (u+-Coz),

B. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des-
crito en la parte C del Ejemplo 18, pero usando 3%-(2-n-butoxi-
i~dietilaminofenil)-3~(l-gtil=2~metil-3~indolil)-5/6~carboxi~
ftalida, preparada como se describe en la pagte A anterior,

en vez de 3-(/Z,li-bis(dimetilamino)fenil/~3~(1-etil-2~metil~
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3-indolil)-5/6-carboxiftalida para interaccionar con dimetil-

sulfato, se obtiene la 3-{2-n-butoxt-li~-dietilajinofenii)=3-(1-

etil-2-metil-3-indolil)-5/6~metoxicarbonilftalida (Fbimula

1
TITs R=R§=0235; RO=RD=Y =H; R1=R23H/COOCHz; Rh=00H2(cHg)aGH3;

R5=CH5), un aceite de color verde claro. Aparecieron méximos
infrarrojos a 1765 (C=0; s) y 1730 cent{metros=1 (C=0; s}
Una solucidén en tolueno del producto salpicado sobre gel de
s{lice, una arcilla ac{dica o una resina fenblica, reveld uma

imagen de color azul intenso con buena firmeza a la luz,

Ejemplo %9

A.  Una mezcla agitade de 19.2 gramos (0,10 moles) de
anhidrido'trimelitiéo, 35 gramos (.22 moles) de l-etil=2-me-
t11indol v 75 mililitros de anhfdrido acétice sec alentd a
la temperatura de reflujo durante aproximacdamente una hora,
luego se enfrid ligeramente a menos de la temperatura de re-
flujo después de lo cual se afiadieron lentamente 100 milili-
tros de metanol, La solucldén resultante se enfrid a tempera-
tura gmblsnte y se vacid lentamente con agitacién en una mez=
cla de hielo y agua. EL sdlide que se formd se recogid me=-
diante filtracion y se secd al vacio a temperatura de 60° C,

para obtener la 3,3-bis(l-~etil-2-metil-3-indolil)-5/6-carbo-

xiftalida (Férmula VI; R =RP=H/COOH; RO=R5 " =CHy; R6=R0" =CH,-
CHz; RO=R3=Y1lzyl'=H), como un sélido de color rojo intenso

gue funde a travds de la escala de temperatura de 110° a 110°
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g 119° C, Aparecleron méximos infrarrojos a 1760 (C=0; s)
v 1726 cent{metros=) (C=0; m). El espectro de resonan:ia

magnética nuclear estaba de acuerdo con la estructura aslig-

nada.

B. " Sigulendo un procedimiento seme jante a aquel des-
¢crito anteriormente en la parte C del'ﬂjemplo 18, pero usan-
do la 3,3-bis(l-etil-2-metil—3-1ndolil)-5/6-carboxiftalida
preparada como s8 descrito en lo que antecede en la parte A
de este ejemplo, en vez de 3-/Z,L-bis(dimetilamine)fenil/-

3-(1l=etil-2-metile3=-indolil)~-5/6-carboxiftalida para inter-

accionar con dimetilsulfato, se obtuvo la 3,3-big(l-etil-2-

metil-3-1ndolil)-5/6-metoxicarbonilftelida (Férmula Vi

Rl-Rz-H/COOCH3; RO=R3=yl=yl'zH; RS=ED'=CHzj Rb=g0'=

CHyCHz),
un sblido de color canela que funde a través ds la escala de
temperatura de 226° a 229° C, con descomposicidn. Aparecle-
ron méximos infraréojos a'1765 (¢=0; s) ¥ 1735 centimetros=i
(C=0; s)e BEL espectro de resonancia magnética nuclear era

de acuerdo con la estructura asignada. El andlisis de es-
pectro de masa mostrd crestas m/e a 506 (ut), Lé2 (M¥-CO,)

y hh? (M*-GOZCH3). Una solucidn en acetona‘del producto sgl-
plcada sobre gel de silice, una arcilla acf{dica o una resina
fendlica, reveld une imagen de color rojo intenso que tenfa

buena capacidad xerografica y buena firmeza a la luz.

Ejemplo AO
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Una mezcla agitada de 3.Y gramos (0.006 moles) de
3,%-bis(l-etil-2-metil=3-indolil)~5/6~metoxicarbonilftalida,
preparada como en el Ejemplo 39, parte B y 35 mililitres de
3-(di-g;butilamino)propllamina se calentd a temperatu?a dse
125° a 130° C, durante aproximadamente cinco horas ¥y luego
se.éejé enfriar a temperatura amblente, La solucldn de co-
lor perdo se vacld en une mezcla de agua y tolueno y la capa
de tolueno se separd, se lavd con agua y se conceutrd tajv
presidn reducida, El exceso de amlna se removid medlante
destilacidn al vacio, Se otuvo de esta manera la 3,%-bis-

(l-stil-2-metil-3-indolil)-5/6-3-N,N-dl-n-butilamino)pro=

pllaminccarbonilftalida (Fdrmula VI: R1=RE=H/CONH(GH2)5N(B-

6\ Bg)2i RS ' =CHz; R6-R6'=CZH5; Ro=RJ=yl=yl'=H), como un acei-
te de color pardo claro, Aparecleron maximos infrarrojos
a 1770 (C=0; s) y 1650 centimetros =1 (C=0; s). El espectro
de rescnancia magnética nuclear era de acuerdo con la estruc-
tura asignada. Cuando una solucidn de aceite de soya del
producto se salpicd sobre gel de silice, una arcilla ac{dica
o una resina fendlica, se reveld una imagen de color rojo

obscuro que tenla buena firmeza a la luz.

Ejemplo 41

A. Siguiendo un procedimlento semejante a aquel des-
crito en el Bjemplo 18, parte B anterior, para hacer interac-

clonar 10,6 gramos de &cido lL/5-carboxi-2-/(1l-etil-2-metile-
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3-indolil)carboni}7benzﬁico, preparado como 88 descrite en
ol Ejemplo 18, parte A y 7.0 gramos de l-ggbutil-Z—mqfilin-
dol, se obtuvieron 16 gramos de 3=(l-etll-2-metil-3=irdo=-

111)=3=(l-n-butil-2~metil-3~indolil)=5/6-carboxiftalida

(Pérmula VI; R=R2=H/GOOH{ R5RS'=CHz; R6=C2Hs; RO'zp=c)y;
RO=R3=¥1l=ylt)-H;), un sdlido de color rojo intenso que funde
a través de la escala de temparatura de 128° a 138° C., con
descomposicidn. Aparecieron maximos infrarfojos a'1762 {c=0;

3) ¥ 1738 cent{metros~l (C=9; s),

Be Empleando un procedimiento semejante a aquel des-
crlto en lo que anteceds en la parte B del Ejemplo 39, con
la excepcidn de que se usd la 3~(l-otil-2-metil-3-indolil)-
3-{1-n-butil-2-metil-3-indolil)~5/6-carboxiftalida, prepara-
da como 36 ha descrito en lo que antecede en la parte A de
este ejemplo, en vez de 3,3-bils(l-stil-2-metil-3~indolil)-
5/6-carboxiftalida, se obtiens la 3-(l-gtil-2-metil-3-in-

d0111)=3=(len=butlil-2-metil=3~indolil)-5/6-metoxicarboftalida

(Pérmula VI: R1=R2xI/COOCH;; E5=RD'=CHz; R6=CaHs; RO'=n=0)H;
R°5R3=Y1=Y1'=H), un so6lido de color anaranjado claro que
funde a través de la sscala de temperatura de 82" a 9l® c.
Aparecleron méximos infrarrojos significativos a,l765 (b=0;
3) vy 1730 centimetros=t (C=0; s). El analisis espectrial
de masa mostrd crestas m/e a 534 (M%) y L9o (u*-COs). Una

solucidn en tolueno del producto salpicada sobre gel de sfli-
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ce 0 una resim fendlica reveld una Imagen de color recjo

intenso que posels buena firmeza a la luz.

Ejemglo Qg

A Prosiguiendo de una manera sem jante a aquella des-
orita en el Ejemplo L1, parte A anterior, pero usando l-alil-
2-metilindol en vez de l-n~butll-2-metilindol para intersc-

cidn con “cido L/5-carboxi-2-/(l-st11l-2-metil=3-1ndolil)cam
bonil/benzéico, se obtuvo la 3-(l-stil-2-metil-3-indolil)-3-

(1~91il-2-met11-3-indolil)-5/6-carboxiftalida (Férmula VI

r1=r2=5/co0H; R5=ED ' =CHs; R6=C,, By 5 R6'=CHp~CH=CHp; RO=R3=yl=-
Yl'-H), un sdlido color fojo i1ntenso que funde a temperatura
de 135° C., con descompesicidn., Apsrecleron mdximoes infra-

’

rojos significativos a 1765 (C=0; s) y 1730 centimetros'l
(C=0; m). -

B. Cuando la 3-(l-etil-2-metil-3-indolil)-3-(1l-alil~
2-meti1l-3-indolil)~5/6-carboxiftalida, preparada como se des-
cribe en la parte A de este sjemplo se substituyd por 3,3bis-
{1-otil-2-metil-3-indolil)-5/6~carboxiftalida en el procedi-
miento deserito en la parte B del Ejemplo 39, se obtuvo:
3-(1-9t11-2-metil~3~indolil)-3=(1-alil-2-motil-3-indolil)-
5/6metoxicarbonilftalida (Fdrmula VI: R1=RZ=H/COOH; RO=R)"=a

CH3; R6=0235; R6'=CH2-CH=CH2; R0=R3:Y1=Y1'=H), un sélido de
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color anaranjado que funde a traves de una escala de tompe-
ratura de 152° a 164° G, El snalisis espectral infraffojo
mostro méximo; a 1766 (C=0; a) y 1732 ¢ entimetros=1 (Su0;
s). El analisis de resonancia magnética nuclear estaba de
ascuerdo con la estructura asignada, ELl andlisis mediante
espectro de masa mosbré crestas m/e a 518 (M), LTh (M*-GCOp)
y 159 (#¥-C00CH3). Una solucidén en tolueno del producto sal-
picada'sobre gel de sf{lice, una arcilla acidica o una resina

fendlica reveld una imagen de color rojo intenso que tenfa

buena firmeza s las luz,

Ejemplo gi

Empleando un procedimiento s emejante a aquel des-
crito en ol Ejemplo 18, parte B anterior, para hacer interac-
clonar el acido 4/5-carboxi-2-/(l-etil-2-metil-3-indolil)car-
bonil7benz61co, preparado como se describe en el Ejemplo 18,

parte A y l-stil-2-metilindol, se obtiene la 3,3-bis(l-etil-

2-motil-3~indolil)~5/6~carboftalida (Férmula Vi; Rl=R2=H/-

CO0H; R5-R5'=CH3; R5=R6'=CHZCH3; Ro=R3=yl=yl'z=y), Prosiguien-
do de manera seme jante a aquella descrita en el Ejemplo 39,
parte B, se prepararon los sigulentes ésteres de la 3,3-bis~
(l-otil-2-motil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida preparada de
esta manera de la Fprmula VI (RO=R3=yl=yl'=g; R5=R5'=CH3;
R6=R6'=CHZCH5; R1/R2=E/COOH), mediante esterificacidn, em-
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pleando el dialquilsulfato o haluro orgénico aproplado, Una
solucidn en tolueno de estos ésteres indlviduales, cuando

se salpicd sobre gel de s{lice, una arcilla acfdica o uua
resina fendlica, cada una reveld una imagen de color roja
intenso que tenf{a buena firmsza a la luz, ILos anélis;e in-
frarrojos, los andllisis de resonancia magndtica nuclear 7
los andlisis espectrales ds masa obtenidos para los produc-
tos de los ®jemplos li)y a 48 inclusive, conconrdaban con la

estructura asignada proporcionada en aguelleos e jemplos.

Ejemplo gk

La 3,3-Bis(l-etil~2-metil-3-indolll)-5/6-etoxicar-

bonilftalida (Férmula vIs RI=R2=H/COOC,Hs5; RO=R)'=CHjz;

36=R6'=CH20H5; RO:R5=Y1=Y1'=H; se obtuvo como un sélido de
color amarillopilido que funde a través de una escala de tem~

peratura de 176° a 179° C,

Ejemplo L5

La 3,%-Bis(l~etil-2-metil-3-indolil)-5/6-n-butoxi-

carbonilftalids (Férmula VI: RMF=H/CO0(CHp)sCHs; 5=R5'=-

CHz; Rb=ﬁé'=CHQCH3; Ro=R3=yl=yl'=H) se obtuvo como un sdlido

de color anaranjado claro que funde a temperatura de 83° ¢.,

, .
con descomposicion,
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Ejemplo L6

La 3,3-Bis)l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-n-octilo=-

xlcarbonilftalida (Formula VI: RI-R2=H/COO(CH2)7CH5; RO=R? ' =-

CH,; RO=R6'=CH,CHz; RO=R3=Y12yl'ZH) se obtuvo como un acelte

do color gnaranjado,

Ejemplo };;:Z

La 3,3-Bis)l-stil-2-metil-3~indolil)-5/6-fenilmeto-

xicarbonilftalida (Férmula VI; RIZRP=H/COOCH,CgHy; BD=RD'=CHz;

#6=RO'=CHyCHzy KOZR5=YIZYL'=H) se obtuvo como un sblido de co-
lor anaranjade que funde a través de la e scala de'temperatura

de 94,° a 100° C,, con descomposicidn.

’ ’

Ejemplo L8

La 3,3%-Bis(tetil-2-metil-3-indolil)-5,6-alliloxicar-

bonilftslida (Férmula VI R =K2=H/COOCH,CH=CHp; K5=RO =GHg;

R6=R6'=CHZCH§; R°=R5=Y1=Yl'=H) se obtuvo como un sdlido de
color anaranjado claro que funde a través de la escala de tem-

peratura de T5° a 87° C.

Ejemplo QQ

Ia 3,3-Bis(l-stil-2-metil-3-indolil)-5/6-n-hexade=-
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ciloxicarbonilftalida (Férmula YI; R1=R2=H/boo(cﬁ2)150H3;

R5=RB'="H3; R6=R6'=CHZCH3; R°=R3=Y12Y1'2H), se obtuvo como
un acelte de color rojo obscuro. Apsrecisron maximos ;qfra-

rojos a 1770 (C=0; s) y 1730 centfmetros-1 (C=0; s). i;

Ejemple 50

Prosiguiendo de una manera semsjante a aqualla des-
crita en ol Ejemplo 13 anterior, li,Li3 gramos (0,01 mol} de
-fcido 2~/T1l-etil-2-metil-3-indolil)carbonil/-3,l 5-tetracloro-
benzoico, praparado como se describe en el Ejemplo 2, parte A
anterior, se hizo interacclonar con 2,0 gramos (0.015 moles)
de m-amino-N,N-dimetilanilina enpresencia de diez milillitros

de amfiidrido acético para obtener la 3-/PZ-acetamldo-li=dimetile

aminofenil/-3-(l-gtil-2-metil-3-indolil)-L,5,6,7-tetracloro=-

ftalida (Fémmula ITI; RO=Rl=RP=RP=C1; ReR5=Cly; Rh=ma=lzons;
R6-CH20H3; Y1ZH), que reveld un color azul a verde cuando se
salpicd sobre gel de sflice en la forma de una solucidn de

tolueno,

Ejemplo 51

Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des=
crito en la parte B del Ejemplo 2 anterior, li.}j5 gramos (0,01
mol) de &cido 2-(l-etil-2-metil-3-indolil)carbonil-3,l,5,6~
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v creny
tetraclorobenzbéico y 2.20 gramos (0,01 mol) de N,N,N' N'-te-

traetil-m-fenilendiamina se hicieron interacclonar en presen-~

- A

cia de diez mililitros de anh{drido acético para obtener la

5-[2;u-bis(dietilamino)fen117L3-(1-et11-2-met11-5-1ndo;1i)-
1,5,6,7-tetracloroftalida (Férmula IIT; KO=Rl=p2=p3zc1;

R=R6=CH20H3; RM:N(CH20H3)2; RS=CH3; Y1=H) que funde a tempe-
ratura de 100° a 103° C, y que muestra maximos de absorclon
infrarro ja siénificagivos a 1770 centimetros=~l (C=0; s).

una solucidn en tolueno de este ¢ mpuesto reveld un colow azul

intenso cuando se salpicd sobre gel de silice,

Ejemplo 52

Empleando un procedimiento semejante a suel des-
crito en la parte C del Ejemplo 1, 9.72 gramos (0.0l moles)
de gcido 2-(1,2-dimetil-3-indolil)carbonilbenzbico, preparado
como se describe en la Patente Nortesmericsna Nimero
3,509,173, 8.57 gramos (0.05 moles) de N,N,N¥',N'-tetrametil-
m-fenilendiaming y 6.0 mililitros de anh{drido acético se
hacen interaccionsr para obtener la 3-/Z,li-bis(dimetilamine)-

fenil/3-(1,2-dimetil-3-indolilftalida (Férmu}a IITs

Ro:ﬁl=32:R5zyl=H; R=R5=R6=CH3; Rh:ﬂ(cﬂ3)2),

Ejemplo 53

A. Empleando ﬁh procedimiento seme jante a agquel degw
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crito en la parte A del ﬁjemplo 10 anterior, T7.15 gramos:
(0,025 moles) de anhidrido tetrscloroftdlico y 3.65 gremos
(0,028 moles) de 2-metilindol se hicleron interaccionar en
100 mililitros de dicloruro de etileno para obtener el fcido
2-/T2-met11-3-1ndol1l)carboni17-},5,6, 7-tetraclorobenzdico
(Férmula VIII: R°=RI=R2=R3=c1; R5=CH3; R6=Y1=H), un sélido de

color anaranjado que funde a temperatura de 200° g 2012 Q.

B. Una mezcla agltada de It 17 gramos de 4cide 2uér -
metil-3~indolil)-carbonil/-l,5,6,7-tetraclorobenzbico, prepa-
rado como se describe en la parte & anterior y 3,28 gramos
(0.02 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina se
hicleron interacclionar en presencia de 0 mililitros de an-
hfdrico acdtico semejente a la menera descrita en el BEjemplo

2, parte B anterior para obtener 3-/Z li-bis(dimetilamino)fo-

nil/-3-(2-metil-3~1ndolil)=3,L,5,6,7-tetraclorortalida (Fér=

mula III; RO=R'=kZ=R3=C1; ReR5=CHs; Rh=N(CH5)2; ’é=yl=H) que
mostrd un méximo de sbsorcidn de ¢ arbonilo infrarrojo a

1775 cent{metros~l, Una solucidén en tolueno del compuesto
desarrolld un color azul a negro cuando se salpicd sobre gel

de silice.

Ejemglo 5&

Prosigulendo de una manera sems jante g aéuella des~

e
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\ 4 .
crita en la parte B del Ejemplo 5 anterior, 2.3l gramos

*®

(0,006 moles) de acldo 2-[r1-groct11~2—metil—3—indolil)cérbo-
nil7benz61co, prepargdo de conformidad con el njemplo-S;

parte & y 2.4,0 gramos de N,N,N',N'~tetraetil-p-fenilendiamina
se hicleron interacclonar en presencia de 2.40 gramos de an-

hidrido acético para obtener la 3-/Z,li-bis{dletilamino ) fenill

%-(1-n-octil-2-metil-2-indolil)ftalida (Formula III: KROTRl=-

RZ=RJ=Yl=k; K=CH,CHz; Rh=N(CH20H3)2; R)=CHz; R6=(CH2)7055)
como un semisdlido semejante a alquitrédn, Una solucidn an
tolueno de e ste material reveld un color pirpura cuando se

dalplcd sobre gel de silics.

Elempleo 55

A. Prosigulendo de una manera semejante a aqusella des-
crita en la parte A del Ejemplo 10, 29,6 gramos (0,20 mo-
los) de arhidrido ftdlico y 35.2 gramos (0.20 moles) de
5-nitro-2-metilindol se hlcleron interacclioner en 100 mili-

litros de dicloruro de etlileno pars obtener el acido 2-/(2~-

met11l-5-nitro-3-indolil)carbonil/benzdico (Férmula VIIT:

RO=klzp2=R3=iib=k; R5=GH3; Y1=52N05), un sblido de color rojo
a pardo que funde a temperatura de Uyi°a 148° G, y muessra
un méximo de absorcidn de carbonilo intenso a 1770 centime-

tross-l enel espsctro infrarrojo.

B. Sigulendo un procedimiento semejante a aquel des~-
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crito en la parte B dsl r"jemplo 18 para hacerse interaccio~
nar 3.2l gramos (0,01 mol) del &cide 2-/{2-metil=5-nitro=-3-
indolil)carbonil/benzdico, preparsdo como se describe an la
parte A anterior y l.6 gramos (0.0l mol) de N,N,N',Nf-tetra-
metil-m~fenllendiamina en presencia de 5.0 mililitros de

anhidrido acético, se obtiene la 3-/2,li~bis(dimetilamine)

fenil=3=(2-metil=5=nltro~3~-indolil)ftalida (Formula III:

ROR'=RR=R3=R6=E; R=ED=CHz; RAN(CH;)p; Y1=N0p).

Ejemplo 56

A. Usgndo un procedimlento seme jante a aquel descrito
enla parte A gel Ejemplo 18, Li8.0 gramos (0.25 moless; de anhi-
arido trimelf{tico y 32.8 gramos (0.25 moles) de 2-metilindol
se hicieron interaccloner en 250 milillitros de dlcloruro de

etileno para obtener 66.1 gramos del écido li/5-carboxi-2-

/T2-metil-3-indolil7carbonil/benzdico (Férmula YIII: Rl=i?=m/-

COOH; Ro=R3=ROzylzg; K)3CH;) que funde a temperatura de 257°
a 2lj1° ¢,

B. Un procedimlento semejante a aguel descrito en la

parte B del “jemplo 18 anterior, se utilizd para hacer inter-
accionsr 10 gramos (0,Y23 moles) del acide L/5-carboxi-2-/{2-
metil—}-indolil)carbonil7benzéico, preparado como se describe

en la parte & anterior y 8.0 grsmos (0.06 moles) de 2-metil-
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indol en presencia de 50 mililitros de anhidrido acético,

Se obtlene de esta manera la 3,3-bis(2-metlil-3-indolil )=

5/6~-carboxiftalida (Fdrmula VI; Rl=R2=H/bOOHﬁ RO=R3=g5=R6" =

yluyl'ag; R5=n5'=CH3), un s61id de color rosa que funde a

través de laescala de temperatura de 145° g 165° c.

Ejemplo 57

Aot Prosiguiendo de una manera samejante a aquella des-
crita en la parte A del “jemplo 17, 28,6 gramos (0.0l mol)
de anhidrido tetracloroftdlico, 16.2 gramos (0.2 moles) a3
N-metilpirrol y 4O gramos (0.3 moles) de cloruro de aluminio

se hicleron interaccionar en 50 mililitros de c¢lorobenceno

seco para obtener el gcido 2-/Tl-metil-2-pirrolil)carbonil/-
3,11,5,6-tetraclorobenzdico (Férmula IX: Ro=R1=R2=R3=¢1;

R7—CH3) que tlene una temperatura de fusidn de 203° g 2V5° C,

B. Empleando el procedimiento de la parte B del Ejem-
plo 17 anterlor, 3.70 gramos (0.0l mol) del dcido 2-/T(l-motil-
2-p1rrolil)carbonil715,h,5,6-tetraclorobenzéico, preparado
como se describe en la parte A antsrior ¥ 2.9 gramos (0,012
moles de N,N,N',H'-tetramatil-g—fenilendiamina se hicisron
interaccionar enpresencia de 10 mililitros de anhidrido acé-

tico para obtener la 5—/§;h-bis(dimetilamino)feni;7;3-(l—me-

t11-2~pirrolil)-L, 5,6, 7~tetraclorortalida (Formula IV;
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Ro=R1zR2=R3=C1; R=R7=CH5; Rh.n(cn;)z).

Ejemplo 58

A una solucidn agitada de 5.3 gramos de 3-(2-etoxi-
hedietilaminofenil)-i-(1—etil-2-metil-5-indolil)-5/6-cérb0xi-
ftalida, preparada como se describe en el Tjemplo 22, barte A,
en 25 mililitros de acetona, se afiaden 30 mililitros de una
solucidén de hidrdxido de sodio metandlics de concentracidn de
0.5 No ZILa mezcla se agita durante aproxiiiadamente quirce mi-
nutos a tempsratura ambiente y sse 6oncentra hasta formar un
jarsbe, al vaclo. Una pequefs porcidn de acetona fresca se
afigde al jarebe y los cristales de color azul obscurp gue se
formaron se recogleron mediante filtrgcidn. Se afiadlo a los
cristales una pequefia porcidén de hexano dando por resultade
un residuo gomoso., L1 residuo luego se triturd con ﬁés he~
xano para obtener un polvo de color azul brillante que se re-
cogid mediante filtracidn y se secd para rendir l.8 gramos

de la sal de sodio de 3-(2-etoxi-li-dietileminofenil)-3-(1-

etil-2-mstil-3-indolil)~5/6-carboxiftalida (Foérmula III;

R°=Rizyl-H; Ri=12=g/co0(~); R=ﬁ6=ceﬁs; RH=OCZH5; R5=CH3)’

un polvo de color azul brillante que funde a btravés de la es-
cala de tempsratura de 82° a 95° C. E] anélisis espectral in-
frarroje mostro maximos signifiéatos a 1752 (C=0; s) y 1725

centimetros~t (C=0, s).
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EBiemplo 113

El uso de los compuestos de las Férmulas I a VI
Y que se han descrito en los Ejemplos 1 a 112 como comboneny
tes formadores de color en sistemas de copiar microencupsu-
lados sensibles a la presién se ha ilustrado con referencia
al producto del Ejemplo 1, parte B.
A, Ung mezcla de 196 mililitros de agua destileds ¥y
15.0 gramos de gelatina de piel de cerdo se agitd a tempera~
tura de aproximzdsmente 50°C. durente aproximedamente 45 mi-
nutos. Lusgo se afiadieron a la mezcla una solucidén calenta-
da (a temperatura de sproximadsmente 50°C,) de 49.0 gramos
de bifenilos alquilados ¥ 0.5 gramos de 3-/2,4-
bis(dietilamino) fenil/-3-(1-etil-2-metil-3-indolil)ftalida,
preparada tal y como se ha descrito en lo que antecede en
el Ejemplo 1, parte B, Ia solucidn resultante se agité du-.
rante aproximadsmente quince minutos. Se prepard luego una
segunda solucién de 81.0 mililitros de agua destilada y 10.0
gramos de goma ardbiga y se calentd a temperatura de aproxi-
madamente 50°C. dursnte aproximadamente una hora.
B. Las dos soluciones, la primera conteniendo agua,
gelatina, bifenilos alquilados y el producto, y la segunda
conteniendo agua y goma aribiga, se mezclaron y el pH se
ajustd a un valor de 9 mediante la adicidn de aproximadamen-

te 0.7 mililitros de hidrdxido de sodio =zcuoso al 20 por




- g7 -

ciento. La mezcla resultante se trasladd a un reactor més
grande equipado con un Homo-Mezclador Eppenbach de velocidad
variable de medio cabsllo de fuerza (Gifford-Wood Co., tHudson,
N.Y.) v se efiadid a través de un perfodo de dos a tres minutos,
una cantidad de 650 mililitros de agua destilada que se habfa
calentado a temperatura de 50°C, Con el agitador funcionando
a un voltaje aplicado de entre 20 a 25 voltios, se afladid len-
tamente una cantidad suficiente de Acido acético acuoso al
diez por ciento para graduar el pH a un valor de 4.5, siendo
este el punto en donde se inicié la coacervacidén. ILa veloci-
dad del agitador se aumentd elevando el voltaje aplicado has-
ta aproximadamente treinta voltios y se afladieron para su-
primir la formacidn de espuma mis o menos cuatro gotas de 2-
etilhexanol. Después de aproximademente veinte minutos, se
examind microscdpicamente una muestra de la suspensidén y se
encontrd que se habfa estabilizado dentro de la escala de

un tamefio de partfculas de 20 g 25 micrones después de lo cual
se colocd inmediatamente alrededor del reactor que contenia
1a suspensién, un baflo externo de hielo/agua. A temperatura
de aproximadsmente 20°C., la velocidad de agitacidn se redujo
disminuyendo €l voltaje agplicado hasta dentro de la escala

de 20 a 25 voltios. FEl enfriamiento se continud y a tempe-
ratura de aproximademente 15°C. se afiadieron 10.0 mililitros
de glutaraldehfdo durante un perfodo de cinco minutos. Cuando

la temperstura interna llegd a 10°C., la velocidad de agita-
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cidn se redujo adicionalmente disminuyendo el voltajeiéﬁlicar
do hacia aproximadamente 20 voltios y estas condiciones se
mantuvieron durante sproximademente treinta minutos. Durante
esto tiempo, el Homo-Mezclador Eppenbach se reemplazd por un
agitador de la boratorio de tipo de paletas convencional ¥
1a suspensién se agiitd tres horas adicionsles durante nuyo
perfodo la temperatura se dejé llegar a temperatura ambisnte.
El producto microencapsulados se aisld vaciando la sugpsrsidn
espesa a través de un tamiz de acero inoxidable Nimero 18

de la Sociedad Americana para el Ensayo de Neteriales a fin
de remover cuzlesquira de los aglomerados grandes recogiendo
luego las cdpsulas mediante filtracidn. Ias cipsulas recogi-
das se lavaron sucesiVamepte con cuatro porciones de 100 mi-
lilitroé de agua destilada y se almécenaron como una pasta
hémeda con agia. Una muestra de la pasta se analizd secén-
dose al vacfo a temperatura de 80°C. y se encontrd que con-
sistfa de 37.5 por ciento de sdlidos.

Ce A 125 mililitros de agua destilada, se afiadieron
10,6 gremos de almidén de mafz oxidedo a través de un perfodo
de diez a quince minutos con agitacién. Esta mezcla se ca~-
lentd hasta una temperaturs dentro de la escala de 70° a 80°C.
y se mantuvo g esta temperatura haéta qus se habia disudto

el zlmiddn. Lo solucidn de =lmidén se enfrid a temperatura
ambiente y se afiadieron 100 gremos de la cépsula que contenfa

pzsta humeda con agua de la parte B anterior y 43,0 mililitros
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de agua destilada. Las cépsulas y la solucidn de almidon se
mezclaron g temperatura ambiente usendo un aparato Homo-Nez-
clador Eppenbach a un voltaje aplicado de 25 voltios durante
cinco minutos y luego a un voltaje aplicado de treinta voltios
durante cinco minutos adicionales, a fin de completar iz sus-
pensidn de las edpsulas en la solucidn de almidén. |

D. La suspensidn del materizl de almiddn-microcédpsula
gue se prepard en la parte C anterior se revistié sobre hojas
de papel hasts un grueso de aproximadsmente .0381 milimetros
vy el papel revestido se secd al zire. EL papel revestido de
esta manera con el precursor incoloro microencspsulado se
colocé como la hoja superior en un sistema de un conjunto co-~
locando el lado revestido en contacto con el lado revestido

de ung hoja receptora comercizlmente disponible que se hagbla
revestido con un ggente de revelado de color del tipo de acep-
tacidn de electrones. Mis especificamente, los papeles re-
vestidos con una resina fendlica y con una arcilla acfdica

se emplearon en esta prueba. Iuego se itrazd una imagen con
una aglja sobre la hoje supsrior que lleveba el precursor
incoloro microencapsulszdo en su lado de reverso, ocasionendo
que las microcdpsulas afectadas se rompieren permitiendo de
esta manera que laz solucidn del precursor incoloro retenido

en las microcdpsulas fluyera en contacto con la substancia
reveladora de color sobre la hoja receptors despuds de lo cual

se formd inmediastemente una imagen de color azul intenso,
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La imagen revelads exhibié buene firmeze a la luz cusndo se
expuso a la luz de dfa o a una limpara fluorescente de luz
de dfa durante perfodos de tiempo prolongzdos. '

Cuzndo se evelud en un sistema de duplicacidén prepe-
rado y probado tal y como se describe en lo gue antecede, el
producto del Ejemplo 1, parte C, la 3-[5,4-bis(dimetilamino)
fenil/-3-(1-etil-2-metil-3-indolil)-ftalida produjo unz ima-

gen revelada decolor uva.

Ejemplo 114

El uso de los compuestos de las Férmulas I a VI
y que se describe en los Ejemplos 1 a 112 como componentes
formadores de color en sistemas de copiar microencapsulados
sensibles a lg presidn se ilustre de manera semejanté con
referencia =1 producto del Ejemplo 23.
A. Ung mezcla de 196 mililitros de agua destilada ¥y
15.0 gramos de gelatina se piel de cerdo se agitd a tempera-
turs de aproximadamente 50°C. durante aproximadamente 45 mi-
nutos. Luego se afiedid a la mezola una solucidén calentada
(2 temperatura de aproximademente 50°C.) de 49.0 gremos de
bifenilos alquilados y 1.0 gramos de 3-(2-etoxi-4-dietilamino-
fenil)-3-l-etil-2-motil-3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftalida
que se prepard tal y como se ha descrito en lo que antecede

en el Ejemplo 23. La solucidn resultante se agitd durante
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aproximadsmente quince minutos. Una segunda solucién de 81.0
mililitros de agua destilada ¥y 5.0 gramos de carboximetilcelu-
losa se prepard luego y se calenté a temperatura de aproxi-
madasmente 50°C. Qurante gproximadamente una hora.

B Las dos soluciones, conteniendo la primera agua,
gelatina, bifenilos alquilados y el producto, y la segunda que
contenfs agua con csrboximetilcelulosa, se mezclaron por medio
de un Homo-Mezclador Eppembech (Fifford-wWood Co., Hudson,
N.Y.). El pH se ajustd a un velor de 6.5 madiante la adicidn
de sproximademente 0.7 mililitros de hidrdxido de sodio acuo-
s0 2l 20 por ciento. A la mezcla resultante se afiadid a tra-
vés de un perfodo de 2 a 3 minutos, una cantidad de 650 mi-
1ilitros de agua destilade que se habia calentado a tempe-
raturs de 50°C. Con el agitad;r funcionando a un voltaje
aplicado de entre 35 a 40 voltios, se afiadid lentamente una
contidad suficiente de 4cido acético acuoso al 10 por ciento
pera establecer el pH a un valor de 4.5, siendo este el punto
en donde se inicid la coacervacidn., Se sfiadieron paras supri-
mir la formecidn de espums cuatro gotas de 2-etilhexanol.
Despuds de aproximsdamente veinte minutos, se colocd alrede-
dor del reactor que contenfa la suspensidén un bafio externo

de hielo/agua. Fl enfriamiento se continud y a temperatura
de zproximadsmente 15°C. se affadieron 10.0 mililitros de
glutaraldehfdo a través de un perfodo de cinco minutos. Cuan-

do la temperatura interna 1legé a 10°C., el Homo-Mezclador
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Eppenbach se reemplazd por un agitador de laboratorio de
tipo de paletas convencional y la suspensidn de microcdp-
sulas, preperada de esta mansra, se agité tres horas edicio-
neles dursnte cuyo perfodo de tiempo la temperatura se dejé
elevar hasta temperatura ambiente.
C. La suspensidn de microcdpsulas prepasrada tal y como
se describe en la parte B anterior se revistid sobre hojas
de papel hasta un grueso de zproximadamente 0781l milimetzos
y el papel revestido se secd al aire. EL papel revestido
de esta manera con el precursor incoloro microenczpsulzdo
ge coloced como la hoja superior en un sistema de conjunto
colocando el lado revestido en contacto con el lado revestido
de una hoja receptora comercialmente obtenible revestida con
un agente de revelado de coloxr del tipo aceptor de electrones.
M4s especificamente, los papeles revestidos con una resina
fendlica y con una arcilla acfdica se emplearon en esta prue-
ba. Iuego se trazd una imagen con una sguja de la hoja supe-
rior que llevaba el precursor incoloro microencapsulado en
su lado de reverso ocasionendo que las microcdpsulas afecta-
das se rompieran permitiendo de esta maneras que la solucidn
del precursor incoloro retenido mediante 1las microcépsulas
fluyendo en contacto con la substancia reveladora de color
sobre la hoja receptora despuds de lo cual se formd inmedia~
temente Una imagen de color azul intenso. La imagen revela-

da exhibid buena firmeza a la luz cuando se expuso a la luz
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del dfa o uns lémpara fluorescente de luz de dia durante
perfodos de tiempo prolongados.

Cuando se evalud en un sistema de duplicacida pre-
parado y probado tal y como se describe en lo que anteéede,
ei‘producto del Ejemplo 29, la 3-(4-dimetilaminofenil)-3-
(1-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftalida, predujo
una imagen revelada.éﬁ color azul; el producto del Ejemplo
34, la 3-(2-metil-4-dietilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-
jndolil)-5/6-etoxicarbonilftalida, produjo una imagen reve-
1ada de color turquess; el producto del Ejemplo 39B, la 3,3-
bis(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftalida, pro-
dujo una imegen revelads de color rojo intenso; el producto
del Ejemplo 2B, la 3-/2,4-bis(dimetilemino)fenil/-3-(1-etil-
o.metil-3-indolil)-4, 5,6, 7-tetracloroftalida, produjo una
imagen revelada de color uva intenso; el producto del Ejemplo
3B, la 3-/2,4-bis-(dimetilamino)fenil/-3-(1-etil-2-metil-3-
indolil)-6-nitroftalida, produjo una imagen de color azul

a negro.

Ejemplo 115

Cuando se evalud en un sistema de duplicacidn sin
papel carbén procediendo de menera semejante a aquella des-
crita en el Ejemplo 114 anterior, excepio que se usé aceite

de soya en vez de los bifenilos alquilados, el producto del
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Ejemplo 20, la 3-/2,4-bis{dimetilamino)-fenil —3—(1—efii-2-
metil-3-indolil)-5/6-p-octiloxicarbonilftalida, produjo una
imagen revelada de color uva; ¥y el producto del Ejemplo 46,
la 3,3-bis(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-n-octilearborilftalida,

produjo una imagen reveladez de color rojo intenso.

Ejemplo 116

Siguiendo un procedimiento semejante a aquel descri-
o en el Ejemplo 114 pero usando keroseno en vez de bifenilos
glquilados para la evaluacién en un sistema de duplicacidn
gin papel carbén, el producto del Ejemplo 26, la 3-(2-etoxi-
4-dietileminofenil)-3-(1-etil-2-metil-3~indolil)-5/6-
hexadeciloxicarbonilftalida, produjo una imagen revelada de

color azul intenso.

Ejemplo 117

Ta utilidad de las ftalidas de las Fdrmulas I a IV
cuyas preparaciones se describen en los ejemplos anteriores
como componentes formadores de color en sistemas marcadores
térmicos se ilusira mediante la incorporacidn y pruebas del
compuesto del Ejemplo 228, la 3-(2-etoxi-4-dietilaminofenil)~
3-(1-etil-2-motil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftelida en un

papel marcador sensible térmico. EL papel de prueba se pre-
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pard mediante un procedimiento semejante & aquel descerito en
1z Patente Norteamericana Ndmero 3,539,375.

A. Una mezcla de 2.0 gremos de 3-(2-etoxi-4-diotilamino-
fenil)~3-(1-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftalida,
8;6 gramos de una solucidén acuosa al diez por ciento de alcohol
polivinflico (hidrolizado en aproximadamente 99 por ciento),
3.7 gremos de zgua ¥y 31.6 gramos de cuentas de molienda de
zirconio de difmetro de 1.59 milfmtros se cargaron &n un reci-
piente que se colocé en un agitador mecdnico. ILe agitacidn

se efectud mediante una hora. Ias cuentas de zirconio luego

ge quitaron temizando la mezela a través de un tamiz Nimero 40.
B, De manera semejante, una mezcla de 9.8 gramos de
difenil de 4,4'-isopropilidina (Bisphenol A), 42.0 gramos de
una solucidn de glcohol de polivinilo acuoso al diez por

ciento (hidrolizado en aproximadamente 99 por ciento), 18.2
gromos de agua y 221.2 gramos de cuentas de molienda de zir-
conio de didmetro de 1.59 milfmetros se cargd en un recipiente
que se colocd en un agitedor mecénico. Después de que la agi-
tacidn s 1levé a cabo durante una hora, las cuentas de zir-
conio se quitaron tamizdndose a través de un tamiz Ndmero 40.
Ce Se prepard una composiéidn de revestimiento mezclando
2,1 gramos de la suspensién espesa de & y 47.9 gramos de la
suspensidn espesa de B. La mezcla luego se revistié unifor-
memente sobre hojas de papel a gruesos de eproximadamente .0762

milfmetros y las hojas revestidas se secaron al aire. El pe~
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pel revestido se probé trazando un disefio sobre el 1a§6ire-
vestido del papel colocado sobre una superficie 1isa'p1ana
con una aguja calentada a temperatura de aproximadamehﬁe
1259C, Se reveld inmediatemente una imagen de color azul in-
tenso que corresponde al disefio trazado.

Cuando se evalud en papel marcador térmico prepa~-
rado y probado tal y como se describe en lo que anteceae, el
producto del Ejemplo 39B, la 3, 3-bis-(l-etil-2-metil-3-
indo1il)-5/6-metoxicarbonilftalida, produjo una imagen de
color violeta; el producto del Ejemplo 21, la 3-/2,4-bis
(dimetilamino)fen117L3_(1_et11-2_met11_3_ind0111)_5/5_
fenilmetoxicarbonilftalida, produjo una imagen de color uva;
el producto del Ejemplo 28B, la 3-(4_dimatilaminofénil-3-(1-
etil-2-metil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftelide, produjo
una imagen de color azul; el producto del Ejemplo 33B, la 3-
(2_met11-4-d1et11aminofenii)-3-(1-eti1_2_met11-3_ind0111)_5/%-
metoxicarbonilftaiida, produjo une imagen de color turquessa;
el producto del Ejemplo 1B, la 3-/2,4-bis(dietilamino) fenil/-
3. (1-etil-2-metil-3-indolil)ftalide, produjo una imagen de
color azul a negro; el producto del Ejemplo 1C, la 3-/2,4-
bis(dimetilamino) fenil " 3-(1-etil-2-metil-3-indolil) ftalida,
produjo una imagen de color uva; el producto del Ejemplo 2B,
la 3_45,4_bis(aimeti1amino)feni;7L3_(1_etil_z_met11_3_indolil)-
4,5,6,7_tetracloroftalida, produjo una imagen revelada de

color uva intenso; el producto del Ejemplo 3B, la 3-/2,4-~bis




(dimetilemino) fenil/-3-(1l-etil-2-metil-3-indolil )—6-

nitroftalida, produjo una imzgen de color azul a negro.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidén en Bspafia, por VEINTEZ afios, son los que
Sse recogen en las reivindicaciones siguientes:

1%.- Un procedimiento para preparar 3=-aril~3-

-heterilftalidas de la férmula I

en donde: RO, Rl, Ry ¥ R? cada uno representa hidrdégeno

2 cada uno es hidré-

0 halo y cuando R9, R5 ¥ uno de Rl y R
geno, el otro de Rt y R? representa nitro, amino, acetamido,
dialquilamino en donde alquilo es alquilo de Cl a C4 no texr
Yl
) u
ciario, o =C-B en donde B representa -0Y o ~N en
Y"

donde Y es hidrégeno, un catibén de metal alcalino, un catién
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de amonio, un catidén de mono-, di- o trialquilamonio de Cy

a 018’ alquilo de Cl a 018’ alquenilo de Cl a 018’ bencilo

0 bencilo sustituido en el anillo de benceno del mismo me-

diante alquilo de C1 a 012, halo o alcoxi de C1 a 08; Y' es
hidrdgeno o alquilo de C, a Cyg; Y" es hidrdgeno, alquilo

de C1 a 018 0 N,N-dialgquilamino-alguilo de C4 aC X

123
representa un radical monovalente que tiene la Férmula A,

BoC

o kE

R~

en donde R representa alquilo de Cl a C4 no terciario, ben
cilo o bencilo substituido en el anillo de benceno mediante

uno o dos de los substituyentes de halo o de alquilo de
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Cl a CB’ R4 representa acetamido, dialquilamino en donrde
el alquilo es alquilo de ¢ a C no terciario y cuando uno
de Rr! 0 R? representa cualesquiera de los substituyentes
de carboxi o carbonilo, r* ademis representa hidrégeno,
alquilo de C) a Gy, alcoxi de Gy a G, o halo, B2 y B re-
presentan hidrégeno, alquilo de C; a C3 o fenilo; 5® y 6’
representan hidrégeno alquilo de Cl a 018’ alquenilo de 02
a Cq, bencilo o bencilo substituido en el anillo de benceno
mediante uno o dos de los substituyentes de halo o alquilo
de C, a 03, RY y g8 representan hidrégeno, alquilo de ¢, a
03 o fenilo, e vl a Yl' representan ninguno o de uno a dos
substituyentes de alquilo de Cl a 03, alcoxi de Cl a 03,
halo o nitro en la porcidn bencenoide del radical de indol,
con las condiciones de que (i) X y Z ambos pueden represen-
tar simultaneamente residuos de indolilo monovalentes sola
mente cuando uno de R y R® fepresentan ﬁ v (ii) re-
presenta un pirrolilo de un residuo de carbazoilo solamente
cuando Z representa un residuo de 2-R4f4-N(R)2—fenilo, ca~
racterizado por: a. hacer interaccionar ui compuesto de la

Férmula VII
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con aproximadamente una proporcidén molecular de una 5—R4—
] L 1

N,N-(R),-anilina o un 1-B® -2-R% -y''-indol en presencia

de un anhidrido derun 4cido alcanoico que tiene de 2ab5

2 hg ;¥ cada'uno repre

dtomos de carbono, en donde RO, Rl, R
sente hidrdgeno o halo y cuando RE, R? y uno de R y Re
son cada uno hidrdgeno, el otro Rl ¥y R2 representan nitro,
dialquilamino en donde el alquilo es alquilo de C1 a 04,

no terciario o carboxi; b. hacer interaccionar un anhidrido
5-R9-e—R1-5-R2-6—R5-ftélico_correspondiente con aproxima-
damente dos proporciones moleculares de un l-R6—2-35»Il—
~indol a fin de preparar un compuesto en donde X es un ra-
dical de la Férmula A y Z es un radical de la Férmula E y
A Y E son iguales; o c. hacer interaccionar un compuesto

de la Férmula VII en donde uno de R* y R2

es amino y el
otro de RY ¥ R® Yy cada uno de R y R7 son hidrdgeno, con
aproximadamente una proporcidén molecular de una 5-R4-N,N-
-(R)z—anilina o un 1-R6'-2-R5'-Y'-indol, en presencia de
por lo menos dos proporciones moleculares de anhidrido

acético para preparar un compuesto en donde uno de R* v

2 . . . s
R™ es acetamido; si se desea, reducir un compuesto obtenido
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e es nitro a fin de obtener un com-

en donde uno de Rl ¥R
puesto correspondiente en donde uno de Rl ¥ R2 €s amino;
8i se desea, esterificar un compuesto obtenido de la Férmula
I en donde uno de Rl y R2 es COOH, con un agente de alquila-
cidén para obtener el compuesto correspondiente en donde Rl
¥y R® es CO0Y e Y es alquilo de Cl a Cl8’ alquenilo de Cl a
018’ bencilo o bencilo substituido en el anillo de benceno
del mismo mediante alquilo de Cl a 012, halo o alcoxi de Cl
a 08; si se desea, amidar un compuesto obtenido en donde
uno de RY y R® es COOY con un compuesto de la Fdrmula

Y

v

HN para obtener el compuesto correspondiente en
N
donde uno de RY y R? es CON(Y') (Y"); y si se desea hucer
reaccionar un compuesto obtenido en donde uno de Rl J R2
es COOH con una sal de amonio o de metal alcalino o de una
amina primaria para obtener el compuesto correspondiente
en donde uno de R* y RC es CO0Y en donde Y es un catidn de
metal alcalino, un catién de amonio o un catidn de mono-,
di- o trialquilamino de C, a ClB"

2%,- Un procedimiento de conformidad con la
reivindicacidén 1a, caracterizado porque se obtiene la
3-[2,4-Bis(dimetilamino)feni1]—3-(l-etil-2-metil—5-indolil)
ftalida.

Ba.- Un procedimiento de conformidad con la
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reivindicacién 12, caracterizado porque se obtiene la

%~ (2—etoxi—4—dietilaminofenil)~5-(1—etil—2-metil—§—ind_o_
1i1)~5/6-etoxicarbonilftalida.

42,- Un procedimiento de conformidad con la

+ reivindicacién 12, caracterizado porque se obtiene la

5—(2~etoxi—4-dietilaminofenil)—3—(l—etil—E-metil—Buindg
1il)-5/6-hexadeciloxicarbonilftalida.

528.- Un procedimicnto de conformidad con la
reivindicacidén 12, caracterizado porque se obtiene la
5,E—bis(l—etil-2—metil~B—indolil)—5/6—etoxicarbonilftélida

62.~ Un procedimiento de conformidad con la

reivindicacién 12, caracterizado porque se obtiene la

} 3,§—bis(1—etil—2-metil—3—indolil)—5/6—g;hexadeciloxicar-
"~ bonilftalida.

78.- UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR 3-ARIL-3-
-HETERTLFTALIDAS.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede y con los fines que se haﬁ especificado.

Esta Memoria consta de ciento trece hojas

escritas a midquina por una sola cara.
Madrid,lﬁj%&19‘9
P.A.
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