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Esta invención se relaciona con ^-aril-3 -heteroaril- 
f ta lid as  y 3, 3-h is(hete roaril)fta lidas ó tile s  como precursores 
de color, particularmente en a l ramo de duplicación de papel 
carbón ta l  como por ejemplo, en sistemas sensibles a la  presión 
en sistemas marcadores térmicos y en sistemas copiadores hecto- 
gráficos o reproductores con alcohol; con los ácidos 2-(indo- 

lilcarbonil)benzóico substituidos y lo s ácidos 2- (p ir ro l i l -  
carbonil)benzoicoa, ó tile s  como intermedios en los precursores 
de color de f ta lid a  presentes; con los procedimientos para pre­
parar las fta lid as  y los ácidos bensóicos; y con los sistemas 
de duplicación sensibles a la  presión, sistemas marcadores té r­

micos y sistemas copiadores hectográficos que contienen los 
mismos.

Se conocen varias clases de compuestos orgánicos de 
tipos estructurales ampliamente diversos que son ó tile s  como 
precursores incoloros para sistemas de duplicación sin papel 

carbón. Entre las  clases más importantes, se pueden enumerar 
las  fenotiazinas, por ejemplo, azul de leuco-matileno de benzoi 
lo ; fta lid as  con la s  cuales está  relacionada esta invención, 
por ejemplo, lactona de v io leta c r is ta l;  fluoranos, por ejemplo



2' -anilino -  6' -  di e tilamino fluo ran y 2'-dibancilamino-6^ -d ie til-  

aminofluoran; y varios otros tipos de precursores incoloros 
que se emplean en la  actualidad en sistemas copiadores: sin  pa­

pel carbón comercialmente aceptados. Son típ icos de mochos 
de estos sistemas, dados a conocer en e l  ramo anterior, aquellos 
descritos en las Patentes Norteamericanas Mineros 2,712,507, 
2,800,457 y 3,041, 289. Duchos de los formadores de color en e l 
ramo anterior, adolecen de una o mis desventajas ta le s  como 
bajo poder tintóreo, estabilidad in sa tisfac to ria  a la  lu s, 
poca resistencia a la  sublimación, poca susceptibilidad a la  
capacidad de copiar de la  forma revelada en color en máquinas 
copiadoras normales, por ejemplo, una copiadora Xerox, y poca 

solubilidad en solventes orgánicos comunes, requiriendo por lo 
tanto, esta última desventaja, el uso da solventes especializa­
dos y costosos a f in  de obtener soluciones microencapsulados 
de concentración suficiente para usarse en los sistemas copia­
dores sensibles a la  presión.

La Patente Norteamericana Número 3,491,112 da a cono­
cer en la  parte más pertinente de la  misma, una serie de f ta l i -  
das normalmente incoloras que se dice que son titila s  como for­

madores de color en papel de copiar sensible a  la  presión que 
están representadas mediante la  fórmula estructural
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en donde Nos un radical heteracíclico que sa selección
del grupo que consiste de

3

i

en donde R̂_ y R̂  son alquilo de a C^, fenilo e hidrógeno; 

Z e Y son hidrógeno y dialquilaisíno en donde e l alquilo es 

alquilo de a C ,̂ con la  condición de que solácente uno de 
e Y puede decirse que es dialquilami.no mientras que el otro 
hidrógeno; y R̂  y R̂  son alquilo de a C .̂

es
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La Patente Norteamericana Número 3*779,753 da a cono­
cer la  f ta lid a  que tiene la  fórmula

HOOC

que se dice que es ú t i l  como un agente de f i l t r o  Óptico "en 
procedimientos fotográficos" para proteger un material fotosen­

sible selectivamente expuesto de exposición adicional durante 

e l tratamiento en presencia de la  luz incidente.
La Patente Británica Número 1*427*318 da a conocer 

la  interacción del anhídrido trim elítico  y .m-diotilaminof enol 
para obtener una mezcla del ácido 4-dietilam ino-2-hidroxibenzo- 
fenon-2' ,4'-<3icarboxílico y e l isómero del ácido 2 ',5 '-d ica r-  

boxilico correspondiente. La mezcla isomérica luego se hace 
interaccionar con 3 ,5-dimatilfenol en presencia de ácido sulfú­
rico* seguido por-tratamiento conhidróxido de sodio a f in  de



obtener e l compuesto que tenga la  estructura.

que se dice que es ú t i l  como un formador de color en un proce­
dimiento de reproducción con alcohol.

La patente Norteamericana Número 3,509,174 da a cono­

cer e l  l , 2-d im etil-3- ( 2-carboxibenzoil)indol que se dice que es 
un intermedio para una serie de 3, 3-b is (3-indoli 1 )f ta lid a3 ú t i­
le s  como formadores de color en un papel de copiar sensible a 
la  presión.

La presente invención proporciona las 3-aril-3-hetero- 
a r ilf ta lid a s  novedosas entre 3- a r i l - 3-in d o lilfta lid a s , 3- a r i l - 3-  

p ir ro l ilf ta l id a s , 3- a r i l - 3-carbazolilfta lidas y 3, 3-bis-(hetero- 
a r i l) f ta lid a s , particularmente las 3, 3- b is (in d o lil)fta lid a s , 

que son ú tile s  como formadores de color en sistemas duplicado­
res sensibles a la  presión, en sistemas marcadores térmicos y 
en sistemas hatero gráficos o de reproducción con alcohol. Los 
compuestos revelan la s  imágenes coloreadas de poder tintóreo 
buena o excelente,.y tienen las ventajas de estabilidad a la
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luz mejorada, a lta  resistencia  a la  su b li nación y solubilidad 
mejorada en solventes orgánicos comunes. Ciertas especies son 
también solubles en agua y alcoholes in ferio res y por lo tanto, 

son de u tilidad  específica como formadores de color, en sis­
temas copiadores he ct o gráficos o de reproducción con alcohol.
La presente invención proporciona asimismo los ácidoB 2- 

heteroarilcarbonilbenzoicos, ú tile s  como intermedios a los 
formadores de color f ta lid a  presentes.

fta lid as  novedosas, que son particularmente ú ti le s  como pre­
cursores incoloros en e l ramo de duplicación sin  papel carbón, 
marcado térmico y duplicación hectográfica, que son la s  3-X-3-Z-

an donde alquilo .es alquilo de a no te rc iario  o

C-B en donde B representa -0Y o -N ^  donde Y es hidró­

geno, un catión de metal alcalino, un catión de amonio, un ca­

tió n  de mono-, di o trialquilamonio de a C^g, alquilo de

Un aspecto de la  presente invención estriba en las

Fórmula I



^1 ^ ^18* s-IOPenilo de C-̂  a C^g, bencilo o bencilo substituido 
en e l anillo  de benceno del mismo mediante alquilo de a 
halo o alcoxi de a Cg; Y* es hidrogeno o alquilo ds a 

C^g; Y" es hidrogeno, alquilo de a Ĉ g o N,N-dialquilamino- 
alquilo de a C-^; X representa un radical monovalente que 
tiene l a  formula

en donde Z representa un radical monovalente que tiene la  fórmu­
la

en donde, en lo que antecede, R representa alquilo de a

no te rc ia rio , bencilo o bencilo substituido en e l anillo de ben-
. .M , Mediante un. .  d.e de ha l. o n lq u il. d . 0̂  a 0^, re-

presenta acetamido, dialquilamino en donde el alquilo es alquilo
1  2de a no te rc ia r io , y cuando uno de R o R representa
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cualesquiera da los substituyentes de carboxi o carbonilo ,
R̂  además representa hidrogeno, alquilo de 0̂  a C^, alcoxi,

C Ct
o halo de C-̂  a C ,̂ y R . representan hidrogeno, alquilo de 
Ci a o fen ilo , R y R representan hidrogeno, alquilo de 

^1 ^ ^18  ̂ 3-lQhacLÍlo de Cg a c^, bencilo o bencilo substituido 
en e l anillo  de benceno mediante uno o dos de halo, o alquilo 
de a c^, R* y R° representan hidrógeno, alquilo da a 
o fen ilo , e e Ŷ* representan ninguno o uno o dos substi- 

tuyentes de alquilo de a C ,̂ alcoxi de C-̂  a C ,̂ halo o n itro , 
en la  porción bencenoide del radical de indolilo con la 3 condi­

ciones de que (i) X y Z pueda representar ambos simultáneamente, 
residuos da indolilo monovalente solamente cuando por lo menos

i  ? 8uno de R y representa p g y ( ii)  X representa un residuo 

d3 p irro lilo  o un residuo de carbozolilo solamente cuando Z re­
presenta un residuo de 2-R^-4—N-(R)g-fenilo. Los substituyentes 
Y e Y a los cuales se hace referencia, de preferencia están 

en la  posición 5 ó 6 del anillo de indol.
En una modalidad específica de confornidad con la  

invención anteriormente citada de la  Fórmula I ,  Z es un radical 
de la  Fórmula D anterior y X es un radical de la  Fórmula A, B 

y C anterior (a los cuales se hace referencia como Fórmulas 

I I I ,  IV y V, respectivamente).
En una segunda modalidad específica de conformidad

!
con la  invención anterior de la  fórmula I ,  X es un radical 
de la  Fórmula A anterior y E es un radical de la  fórmula E 
anterior (a la  cual se hace referencia como Fórmula VI) en



donde, los radicales de indolilo A y E pueden ser iguales o dife- 
l  1 2rentes; R° y R-* por lo menos uno de R y R representan hidróge-

9
no y e l otro representa C-B en donde B representa -0Y -o

en donde Y es hidrógeno, un catión de metal alcalino,

un catión de amonio, un catión de mono-, d i- o tri-alquilamonio 
de C-̂  a c^g, alquilo de a C^g, alquenilo de a C^g, bencilo 
o bencilo substituido en e l anillo de benceno del mismo, mediante 
alqpilo de a C ^, halo o alcoxi de a Cg; Y' es hidrógeno 
o alquilo de a C^g; Y" es hidrógeno, alquilo de a Ĉ ĝ  

N,N-dialquilaminoalqüilo de a y R̂ y R^, , Y*̂ e
Y***' cada uno tiene los mismos significados respectivos que se 
proporcionan en relación con la  Fórmula I .

Esta invención se relaciona tamhión con los ácidos
1 o T

2-(X-carbonil)-3-R°-4-R -5-R -6-R-banzóicos novedosos que son 
ú tile s  como intermedios para los productos finales y que tienen 
la  fórmula

R3

F'úrmula VII
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en donde R°, R***, y cada uno representa hidrogeno, o halo 
y cuando R° , R-̂  y uno de R y R son cada uno hidrógenor el 
otro de R̂* y R̂  representa amino o carboxi; X representa un 

radical monovalente que tiene la  Fórmula A ó B anterior en don 
de R̂  representa hidrógeno, alquilo de a o fen ilo , R re­
presenta alquilo de a C^g, alquenilo de Cg a C ,̂ bencilo o 

bencilo substituido en el anillo de benceno mediante une o dos 
substituyenos de halo o alquilo de a que representa h i­
drógeno, alquilo de a solamente cuando Ŷ* es otro que no 

sea hidrógeno y/o cuando uno de R y R es amino o carboxi;
7 1R' representa hidrógeno, alquilo de a o fenilo ; e Y

representa ninguno o uno o dos de los substituyentes de alquilo
de a Cy alcoxi de a c^, halo o n itro  en la  porción ben-
cenoide del radical de indolilo . Los compuestos da la  Fórmula
VII cuando X son radicales A y B se denominan ta l  como en las

Fórmulas VIII y IX, respectivamente.
La invención se relaciona también con un sistema 

duplicador sin papel carbón, sensible a la  presión, un sistema 

marcador térmico o un sistema da copiar he oto gráfico que con­
tiene con la  substancia foxmadora de color, una 3-X-3-Z-4-R"- 
5-R***-6-R^-7-R^-ftalida de conformidad con la  Fórmula I ,  ta l  y 

como se define en lo que antecede, y particularmente una hoja 
de transferencia sensible a la  presión, adaptada para usarse 
con una hoja receptora que tiene una capa aceptora da electro­
nes, consiste de una hoja de soporte revestida en un lado con 
una capa de mi ero cápsulas que se rompen a la  presión, contenían-
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do la s  mi ero cápsulas una solución líquida da una substancia 

formadora de color que consiste de por lo menos un compuesto 
que tiena la  fórmula I .  La invención se relaciona también 

particularmente con un material da registro que responde a l 
calor que consista de una hoja de soporte revestida en un lado 
con una capa que contiene una mezcla que contiene por lo,.menos 
un compuesto formador de color que tiena. la  Fórmula I ,-y  un 

agente revelador acídico colocado de manera ta l  que la  aplica­
ción de calor producirá una reacción formadora de marcas o se­

ñales entre e l compuesto formador de color y e l agente revela­

dor acídico.
Las modalidades preferidas anteriormente descritas 

son aquellas en donde el componente formador de color consiste 
de una 3-^*2-R^-4-N (R) en il/Í3 - (l-R^-2-R^-5/6-Y'**-3-indolil)-
4-Ro_5_Rl.6-R2-7-R3-ftalida, en donde R, R°, R***, R^, R ,̂ R^, R ,̂ 

e Ŷ* tienen los significados respectivos iguales que se 
proporcionan en relación con la  Fórmula I I I  o una 3- (1-R - 2-R- 

5/ 6-Ŷ -- 3 -indolil)- 3- (l-R^' -  2-R^' -  5/6-Y**-' -3-indo l i l  )-4-R°- 5-R^- 
6-R2_7-R3_ftalida, en donde R°, R"*", R ,̂ R^, R^, R^, R^', R^',
Ŷ* e Ŷ*̂  tienen los mismos significados respectivos que se 
proporcionan en relación con la  Fórmula VI*

Un aspecto específico adicional de la  invención es­

tr ib a  en un sistema copiador hectográfico o reproductor con 
alcohol que consiste de una hoja de transferencia revestida 
por un lado con una capa que contiene una substancia formadora 

de color que consiste de un compuesto de conformidad con lo
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1 1 2reivindicado en la  Fórmula I ,  en donde R°, R*" y uno de..R y R
0

1 2  -son cada uno hidrógeno, el otro de R y R representa c-OY 
en donde Y es hidrógeno, un catión de metal alcalino, ún catión 
de amonio o un catión de mono-, di- o tri-alquilamonio de a

Cl8*
Tal como se usa en la  presente e l tármino "hale" in ­

cluya cloro, flúor, bromo y yodo. El cloro e s .e l substituyente 
de halo preferido debido a l costo relativamente bajo y f a c i l i­

dad de preparación de los intermedios retenidos substituidos 
con cloro y debido a que los otros halógenos no ofrecen venta­
jas específicas con respecto a l cloro. Sin embargo, los otros 
substituyentes de halo mencionados anteriormente son tambión 
sa tisfactorios.

Los tórminos "alcoxi de a C^" y "dialquiland.no 
en donde alquilo es alquilo de a no te rc iario  " represen­
tan grupos acíclicos saturados, que pueden ser de cadena rec­

ta  o de cadena ramificada, ta l  como se ejemplifica mediante 

matoxi, etoxi, propoxi, isopropoxi, butoxi, butoxi secundario, 

isobutoxi, butoxi te rc ia rio , dimetiland.no, dietilamino, e t i l -  
metiland.no, dipropilamino, dibutilamino, isobutilmetilann.no, 
y semejantes.

Tal y como se usa en la  presante los tórminos "al­

quilo de a c^", "alquilo de a y "alquilo de a 

Cig" representan radicales de hidrocarburo a lifá tico  monova­
lentes saturados de cadena recta o cadena ramificada incluyendo
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metilo, e tilo , propilo, isopropilo, bu tilo , isobutilo , butilo 
te rc ia rio , amilo, 1 -m etilbutilo , 3- m etílbutilo, hexilo, isohe- 

x ilo , heptilo , isoheptilo , octilo , isooc tilo , 2-e tilh ex ilo , 
nonilo, 3-e tilh ep tilo , n-decilo, n-undacilo, n-dodecilo, n- 
tr id ec ilo , n -tetradecilo , n-pentadecilo, n-hexadecilo, íi-hap- 

tadacilo; n-octadecilo, 1 , 3, 5-trim etilhex ilo , l,5-dim atil-4- 
e tilhex ilo , 5-m atil-2-b u til-h 8xHo, 2-propilnonilo, 2-buti-l- 

o c tilo , 2-pantilnonilo, 1 , 2-dimetilhexadecilo, y semejantes.

Tal como.se usa en la  presante.el término "catión de 
metal alcalino" incluye cationes de l i t i o ,  sodio y potasio.

El termino "catión da alquilamonio de a C-̂ g" in ­
cluye cationes de amonio substituidos mediante de 1  a 3 grupos 
alquilo , tal.como se ha descrito en lo que antacade. Los 
grupos alquilo pueden ser iguales o diferentes siempre y cuando 
e l catión da amonio contenga no más de 18 átomos de carbono. 

Cornos ejemplos se pueden mencionar metilamonio, tj-butilamonio, 
t-octilaponio , n-dodacilamonio, n-octadecilamonio, d i-n-butil- 
amonio , di-n-nonilamonio, isopropil-n-butilamonio, dimetil-n- 
butilamonio, trie tilayon io , N-atil-N,N-diisopropilamonio, 
tributilamonio, di-n-butil-n-octilamonio y semejantes.

Los términos "alcoxi de a Cg" y "alcoxi de a 
Cig" incluyen grupos saturados, acíclicos, de cadena recta 

o de cadena ramificada ta les  como metoxi, etoxi, propoxi, iso - 
propoxi, butoxi, butoxi secundario, isobutoxi, butoxi te rc ia ­
r io , n-pentiloxi, n-hexiloxi, n-heptiloxi, n -octilox i, n-nonil- 
oxi, n-deciloxi, n-undaciloxi, n-dodeciloxi, n -trid ec ilo x i, n-



-  1 4 -
¡
i

te tradeciloxi, n-pantadeciloxi, n-h8xadeciloxi, n-heptadecil- 

oxi, n-octadaciloxi, l-m etilpentiloxi, 2, 2-d im etilbutiloxi,
2-  metilhexiloxi., 1 ,4-dima tilp en tilo x i, 3^-etilpentiloxi',, 2-  

m etilheptiloxi, 1 -a tilhax ilox i, 2-p rop ilpen tilox i,. 2- me t i  1 - 3- 
e tilpen tilox i, 1 , 3, 5-trim etilbaxiloxi, l , 5-d im atil-4-e tilh ex i-  
lo x i, 5-m etil-2-butilhexiloxi, 2-propilnoniloxi, 2-bu tiIoctilox i
1 ,1 -dimatilundeciloxi, 2-pantilnoniloxi, 1 ',2-d im etilta tradecil- 
oxi, 1 ,1 -dimatilpentadeciloxi y semejantes*

El término " N, N- di alqui l a ,inoal qu ilo  de a in­
cluye grupos alquilo de cadena ramificada y recta  que pueden 

ser igualas o diferentes siempre y cuando e l ndrnaro to ta l de 

átomos de carbono no sea menor de cuatro ni mayo r  de doce.
Como ejemplos se pueden mencionar 2-dimetilaminoatilo, d ie ti l-  

aminometilo, 3-dimetilaminopropilo, l-dimetilamino-2-propilo,
3-  diatilann.no pro p ilo , 1 -dietilam ino-2-propilo , 2-dipropilamino- 
e tilo , 2-di-i-propilam inoatilo, 3-dipropilaminopropilo, 3-dime- 
t i  lamino pro p ilo , 4-d i e t i  lamino-n-bu t i  lo , 3-  di- tu t i  lamino pro p ilo ,

4- dim atila,ino-n-butilo, 5-dietilaminopentilo, 5-dipropilamino- 
pentilo, 6-dimatilamino-n-haxilo, 6-dietilam ino-6-etilhexilo, 
4-dibutilamino-n-butilo, S-dimetilamino-n-octilo, 8-dietilamino- 

n-octilo , 10-dimetilamino-n^decilo, 5-dipropilamtno-2-pentilo y 
semejantes.

Tal y como se usa en la  presente e l término "alqueni- 

lo de a C^g" significa un radical a lifá tico  monovalente que 

posee un solo enlace doble, por ejemplo etenilo (o v in ilo ),
2-propanilo (o a l ilo ) , 1-metiletenilo (o isopropenilo),
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2-m3t i l - 2-propenilo, 2-m etil-l-propanilo, 2-butenilo, 3-butenilo ¡

1 -pent añ ilo , 2-pentenilo, 3-m etil-2-butenilo, 2- metí1 - 1 - butenilo, 
(isoam ilsnilo), 3-m etil-1-Lbutenilo ̂  1 -haxenilo, 2-hexenilo, 3-  

hexenilo, 2-haptañilo, 1 -octanilo, 1 -haxadecenilo, 9-octadeceni- 
lo , 9-deeenilo, l-m atil-4-butenilo, 4-pentañilo , 1 -e til-l-p ro p e- 
n ilo , l - e t i l - 3-propanilo, 10-unáecenilo y sema jantes.

Los anhídridos de los ácidos aioanóicos de dos a cin­

co átomos de carbono incluyan a l anhídrido acético, anhídrido 
propiónico, anhídrido.butírico, anhídrido isobutírico , anhídri­
do valárico , anhídrido isovalárico, anhídrido a lfa-m atilbu tíri- 
co, anhídrido piválico, y sama jantes. Se prefiere el anhídrido 
acático debido a su bajo costo y a lta  reactividad, sin  embargo, 
son tambión satisfactorios los otros anhídridos anteriormente- 
meacíonados.

Los compuestos novedosos de la  Fórmula i  anterior­

mente citadas, son esencialmente incoloros en la  forma ilu s ­
trada. Cuando se pone en contacto con .un medid acídico, por 
ejemplo gal de s íl ic e  o uno de los tipos que se emplean por lo 
general en los sistemas de duplicación sin  papel carbón sensi­
bles a la  presión ta les  como resinas fenólicas o a rc i lla  s ilto n , 
los compuestos de la  Fórmula I  desarrollan un color anaranjado 

-rojo hasta verde adoptando una imagen de color negrusca-pórpura 

de podar tintóreo de buena a excelente y que posee excelente 
estabilidad a la  luz, excelente resistencia  a la  sublimación 

y excelente capacidad da copiar xerográfica. Los compuestos
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i

por lo tanto, son altamente apropiados para usarse como precur­
soras incoloros, es decir, substancias formadora3 de color 

en sistemas de duplicación sin papel carbón sensibles a la  pre­

sión. Los colores violeta más obscuros y los colores azulado 
a negro se pueden usar solos como formadores de color para pro­
ducir imágenes que son capaces de copiarse fácilmente, mientras 

que los coloras rojo, verde y azul pueden usarse como matiza- 
dores mezclados con otros formadores de color para producir imá­

genes de un tono neutral que deseablemente, pueden copiarse fá­
cilmente por medios xerográficos. Además, los compuestos de la
Fórmula I ,  en particular aquellos en donde uno de R*** y repre-

0 Y'"santa C-B, en donde B representa -0Y ó -N en donde Y es
^  Y"

alquilo de a C^g, alquenilo de a c^g, bencilo o bencilo 
substituido en e l anillo de benceno del mismo mediante alquilo 

de a c^g, halo o alcoxi de a Cg; Y' es hidrógeno o alquilo
de a C-̂ g; Y" es hidrógeno, alquilo de C-¡_ a C-̂ g o N,N-di-
alquilaminoalquilo de a C-^, tienen solubilidad mejorada 
y solventes orgánicos comunes y económicos, ta la s  como esencias 
minerales inodoras, queroseno, aceites vegetales y solventes

* i Psemejantes; aquellos en donde uno de R y R- es un catión de 

metal alcalino, un catión de amonio o una sa l de catión de mono- 

d i, o tri-alquilamonio de a Ĉ g el grupo carboxi, son solu­
bles en agua y los alcandés inferiores evitando de esta cañera 

la  necesidad de solventes más costosos, especializados, ta les
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3bno los bifenilos polihalogenados o alquilados que se han 
usado por lo general para preparar soluciones microencapsula- 
das de forjadores de color del ramo anterior.

Los compuestos de esta invención pueden incorporar­

se en cualesquiera de los sistemas comercialmente aceptados 
conocidos en e l ramo de duplicación sin papel carbón. Una 
técnica típ ica  para esta aplicación es la siguiente. Las so­

luciones que contienen uno o más compuestos del precursor in­
color de la Fórmula I ,  opcionalmente mezcladas con otros for­

jadores de color, en solventes apropiados, se microencapsulan 
medíante procedimientos bien conocidos, por ejemplo, como se 
describe en la Patente Norteamericana Número Las '
microcápsulas en el lado de reverso de una hoja de t  ransferen- 
c ia , con la ayuda de un aglutinante apropiado y la hoja da 
transferencia revestida se arman luego en un conjunto con e l 
lado revestido con la microcápsula en contacto con una hoja 

receptora revestida con una substancia aceptora da electrones, 
por ejemplo, a rc illa  silton  o una resina fenólica. La ap li­
cación de presión a l  conjunto ta l  como aquella ejercida median 
te una aguja, una máquina da escrib ir u otro forma de e sc r i­
tura o impresión, ocasiona que las cápsulas en e l lado de re­
verso se rompan. La solución del formador de color liberada 

de las microcapsulas rotas fluye hacia la  hoja receptora y, 
ponerse en contacto con e l medio acidico en la misma, fo r­

ma imágenes de color anaranjado a rojo hasta violeta a negro, 
de buen poder tintóreo. Desda luego es evidente que pueden

- 1 7 -
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u tilizarse  variaciones en este método de aplicación. Por 

ejemplo, la hoja receptora en un conjunto puede revestirse 

alternativamente con los compuestos presentes y el agente 

de revelado acidico puede colocarse en microcápsulas aplica­
das en e l lado de reverso de la hoja superior en e l conjun­

ta; o la hoja receptora puede revestirse  con una mezcla que 
contiene tanto el agente de revelado acidico como el forma- 
dor de color microencapsulado.

Se ha encontrado asimismo que cuando los compuestos 

de la Fórmula I se mezclan íntimamente con un agente de reve­

lado acidico del tipo empleado generalmente en papeles térmi­

cos, tales como aquellos descritos en la Patente Norteameri­

cana Número 3?539;375; es decir, papeles que producen una ima­

gen coloreada cuando se ponen en contacto con una aguja ca­

lentada o un tipo calentado, por ejemplo, bisphenolA, el calen­

tamiento de la mezcla produce una imagen coloreada de tono3 

variables desde anarangajado a roja hasta violeta a negro, 

dependiendo del compuesto especifico de la invención emplea­

do. La capacidad de los compuestos de la Fórmula I para formar 

un color intenso cuando se calientan mezclados con un agento 

de revelado acidico tal como Blsphenol A, los hace útiles en 

sistemas marcadores de papei térmico, ya sea cuando se prepa­

ta un original o una copia duplicada, poniendo en contacto el 

papel térmico con una aguja calentada o un tipo calentado en 

cualesquiera de los métodos generalmente conocidos en al ramo.
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Los compuestos de esta invención que son solubles 
en agua.y los alcanoles inferiores puedan incorporarse en 

cualesquiera de los sistemas de copiar comerciales hectográ- 
ficos o de reproducción con alcoholes, ta les como aquellos 

descritos en la Patente Británica Número l,i{2?,3l8. En estos 

sistemas, una hoja da transferencia revestida en un lado con 
una capa conteniendo uno o más formadores de color soluhLes 

en agua o en alcanol in ferio r de la Fórmula I , se coloca con 

su.superficie revestida contra una superficie de un papel maes­

tro  que luego se mecanografía, se escribe o se marca, ocasio­
nando la transferencia del revestimiento como una Imagen 
invertida esencialmente incolora hacia e l papel maestro en 

loa puntos en donde se han prensado juntas la  hoja de trans­
ferencia y el papel maestro. El papel maestro luego se colo­
ca en contacto con una sucesión de hojas de papel humedeci­

das con un fluido de reproducción con alcoholes apropiado, 
ta l  como etanol. El fluido disuelve una parta del formador 
do color y transfiere el mismo hacia cada hoja de papel en 
donde se combina con una substancia aceptora de electrones, 
para proporcionar una imagen coloreada de anaranjado a rojo 
hasta de violeta a negro, que duplica e l mecanografiado o es­
critu ra  original sobre el papel maestro.

Las 3-X-3-Z-^-R°-5-Rl-ó-R2-7-R3-ftalidaa de la Fór­
mula I ,  en donde R°, R̂*, R̂  y R? cada uno representa hidró­

geno o halo y cuando R°, y uno de y son cada uno h i­

drógeno y e l otro representa n itro , dialquilamino o carhoxi,
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se obtienen haciendo interaccionar aproximadamente una can­

tidad eqüimolar del ácido 2-(X-carbonil)-3-R°-*^-*R'*"*5"R^"^** 
R3-benzóico apropiado de la Fórmula Vil con la $-R4-N,N-(R)2** 
anilina apropiada o un l-R^'-2-R5'-Y-^-'-lndol. La reacción 

se lleva a cabo convenientemente en presencia de un ahidrido 

de un ácido alcanóico que tiene de 2 a 5 átomos de carbono, 
por ejemplo, anhídrido acético a una temperatura dentro de la 
escala de 10° a 1Í¡.0° C. durante da aproximadamente tre in ta  

minutos a dieciocho horas. La 3-X-3-Z-i).-R°-5-Rl-6-R^-?-R3- 

fta lid a  obtenida da esta manera puede aislarse mediante f i l ­
tración s i es insoluble en e l medio de reacción o mediante d i­

lución del medio de reacción c.on un solvente miscible en don­
de e l producto es insoluble, por ejemplo, un alcanol inferior 

o hidrocarburo de bajo peso molecular, por ejemplo, alcohol 
isopropilico o hoxano a f in  de efectuar la precipitación de 
la fta lid a . Alternativamente, la mezcla de reacción puede 

vaciarse en una base acuosa o una base acuosa puede añadirse 
a la mezcla de reacción, por ejemplo, hidróxido de amonio di­
luido, hidróxido de sodio o carbonato de sodio y la fta lid a  
se extra con un solvente orgánico, por ejemplo, benceno o to­
lueno, seguido por evaporación del solvente-orgánico, dejando 
el producto como un residuo. La f ta lid a , una vez que se ha 

aislado, puede purificarse por medios convencionales ta les 
como tritu ración  o recristalización a p a r tir  de un solvente 
apropiado. En un segundo método alternativo, la mezcla de
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reacción puede añadirse a un ácido acuoso, por ejemplo, ácido 

clorhídrico diluido y el pH se ajusta mediante la  adición de 
un á lca li diluido, por ejemplo, hidróxido de amonio acuoso 
diluido o una sa l alcalina, por ejemplo acetato de sodio y el 
producto se f i l t r a  o se extrae ta l  y como se describe en lo 
que antecede.

Las 3-  (1 -R6-2-R5-5/6-Y1- 3 -indo lil) -3-  (l-R^'-  2-P.5' -  

5/6-YÍ'-3-indolil)-4-R°-5-R^-6-R2-7-R3-ftalidas de la  Fórmula 
VI, en donde los residuos de indol son iguales, se pueden pre­
parar haciendo interaccionar un anhídrido 3-R°-4-R^-5-R^-6_R3- 

ftá lico  correspondiente, v. g r ., anhídrido trim elítico  con apro­
ximadamente dos proporciones moleculares del l-R^-2-R^-Y***-indol 
apropiado. La reacción se lleva a cabo convenientemente en pre­
sencia de un anhídrido de un ácido alcanóico que tiene de 2 a 
5 átomos de carbono, por ejemplo anhídrido acótico, a una tem­
peratura dentro de la  escala de 10° a 140°C., pero deseablemente 
a temperatura dentro de la  escala de 75° a 140°C. a f in  de obte­

ner la  3-(l-R^-2-R^-5/6-Y^-3-indolil)-3-(l-R^'-2-2R^'-5/6-Y^*'-
3-indolil)-5/6-carboxiftalida. Las fta lid as  se aíslan  de manera 
semajanta a aquella indicada en la  primera juanera de sín tesis 
descrita en lo que antecede.

Las 3-Z-3-Z-5/6-aminoftaiidas da la  Fórmula I ,  se 
pueden preparar reduciendo la  3-X-3Z-5/6-nitro-ftaüda corres­
pondí, ente. La reducción se lleva a cabo convenientemente en 

un medio acídico, por ejemplo, ácido clorhídrico usando un agen­
te  reductor de sal de metal, por ejemplo, cloruro estanoso, a
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una temperatura dentro de la  escala de 0° a 80°C., pero desea­

blemente una temperatura dentro de la  escala de 50° a 80°C.
La f ta lid a  deseada se recoge medíante f iltrac ió n  y se p u rific a . 

por madios convencionales, por ejemplo recrista lizac ión  a par­
t i r  de un solvente apropiado después de una extracción con á l­

cali acuoso.
La 3-X-3-Z-5/6-acetamidoftalida de conformidad con 

la  Fórmula I ,  se puede obtaner convenientemente haciendo in te r­

accionar el compuesto apropiado de la  Fórmula VII, en donde uno 

de R y R es amino y e l otro y cada uno de R° y son hidró­
genos, con aproximadamente una cantidad equimolar da una 
3-R^-N, N- (E) 2-ani lina apropiada o un 1 -  ' -  2-R^' -  Y"**' -indo 1,

en presencia de por lo menos dos proporciones moleculares de 
anhídrido acético. El producto se a ís la  añadiendo agua y á lca li 
diluido en la  mezcla de reacción y el producto se extrae con 

un solvente orgánico, por ejemplo benceno o tolueno, seguido 
mediante evaporación del solvente orgánico dejando la  f ta lid a  
como un material cristalino .

Las 3-X- 3-Z- 5/6-COO Y-f ta lidas de la  Fórmula I  en don­
de Y es una alquilo de a C^g, un alquenilo de a C^g, un 

bencilo o un boncilo substituido en e l an illo  dé benceno del 
mismo mediante alquilo de a C-^, halo o alcoxi de a Cg, 
se obtiene haciendo interaccionar una 3-X- 3-  Z- 5/6-COOE-f ta lida  

con un agenta de alquilación apropiado, por ejemplo, di me t i l -  

sulfato, d ie tileu lfato  o Y-halógeno, v. g r .,  yoduro de e tilo , 
bromuro de butilo , cloruro de a illo , bromuro de o c tilo , bromuro
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de hsxadecilo o bromuro de bencilo, en un diluyante inerte , 
por ejemplo acetona, N,N-dimatilformamida o hexamatilfosforami- 

da, en presencia da una sa l de metal alcalino, particularmente, 

un hidróxido o carbonato de metal alcalino, por ejemplo, hidróxi- 
do da sodio, carbonato de sodio, hidrdxido de potasio o car­
bonato de potasio. La reacción se lleva a cabo conveniente­
mente a una temperatura dentro de la  escala de 10° a 100°c. 
durante aproximadamente una a tres horas. La 3-X-3-Z-5/6-COOY 
-f ta lid a  obtenida de esta manera se a ís la  añadiendo la  mezcla 

de reacción a agua con extracción subsecuente en y aislamiento 
subsecuente de un solvente aromático, por ejemplo, benceno o 
tolueno. La capa orgánica se separa, se seca sobre un agente 

secante, apropiado seguido por evaporación del solvente orgá­
nico dejando la  f ta lid a  como un residuo. El producto una ves 

que se ha aislado puede purificarse por medios convencionales, 
ta le s  como tritu ración  o recristalización  a p a rtir  ds un sol­
vente apropiado.

Las 3-X-3-Z-5/6-C0NY'Y"-ftalidas da la  Fórmula I ,  
se obtienen anidando la  3-X-3-Z-$/6-COOH-ftalida correspon­

diente o el derivado funcional carboxilico correspondiente 
apropiado de la  misma, la  3-X-3-Z-5/6-COOY-ftalida, con la  
Y'Y"NH-amina apropiada, por ejemplo, 3-(di-n-butilamino) 
propilamina. La reacción se lleva a cabo convenientemente da 

manera opcional en presencia de un diluyante inerte o en ausen­
cia de un diluyante inerte a una temperatura dentro da la  esca-



-  24 -

la  de 90° a 150°C. durante aproximadamente cinco horas. La 
f ta lid a  obtenida de esta manera, puede a islarse  añadiendo la  
mezcla de reacción a agua y el producto se extrae con un sol­

vente orgánico, por ejemplo, benceno o tolueno. La capa orgá­
nica se separa y se evapora o se d estila  a l  vacio para d^jar 

el producto como un residuo o un aceite.
Las 3-X-3-Z-5/ 6-COOY-ftalidas en donde Y es un catión 

de metal alcalino, un catión de amonio o un catión de moro-, di- 

0 tria lqu ila ,cn io  se obtienen haciendo interaccionar la
3-X-3-Z- 5/ 6-CGCH-f ta lida  apropiada con aproximadamente una can­
tidad equimoiar da una sal de metal alcalina apropiada, por 

ejemplo, hidróxido de sodio, hidróxido de potasio o hidróxido 
de l i t i o ,  hidróxido de amonio o una amina primaria apropiada, 
por ejemplo 1 ,1 ,3 ,3-totrametiIbutilamina. La reacción se lleva 
a cabo convenientemente en un diluyante in e rte , por ejemplo, 
acetona, a una temperatura dentro de la  escala de 10° a 50°C. 

durante aproximadamente cinco minutos hasta una hora. La 
f ta lid a  obtenida de esta manera se a ís la  mediante dilución del 
medio de reacción con un solvente miscible en donde es insolu­
ble el producto, por ejemplo, hidrocarburos de bajo paso molecu­
la r  ta les como hexano, a fin  da llevar a cabo la  precipitación 
del producto. La f ta lid a  una vez que se ha aislado pued3 puri­
ficarse por medios convencionales ta les  como tritu rac ión  

o recristalización  a p a r tir  de un solvente apropiado.
Los ácidos 2-X-carbonil3-R°-4-R^*-5-R^-6-R^-banzóicos

conocidos y novedosos de la  fórmula VII, se puedan preparar de
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manera, semejante, haciendo interaccionar un anhídrido do 3-R°-

4- R^*-5-R^-6-R^-ftálico con un l-R^-2-R^-Y^-indol, un 1-R^- 

p irro l o un 9-R^-carbazol en donde R°, R̂*, R^, R^, R*\.R^, R^,
R e Y*** cada uno tiene el mismo significado que se proporciona 
en-relación con la  Fórmula VII, usualmente en presencia de un 

ácido de Lawis, por ejemplo cloruro da aluminio, o cloruro de 
zinc, y con un diluyante ta l  como benceno, tolueno, xilanc, 
clorobanceno, 1,2-dicloroataño u o-diclorobenceno a una tempe­
ratura da aproximadamente 0 a 150°C. La reacción conveniente­

mente se lleva a cabo en tolueno en presencia de cloruro de 
aluminio a temperatura de aproximadamente 0° a 25°C. Alterna­
tivamente, los índoles más reactivos se pueden hacer interaccio­
nar en ausencia de un ácido de Lewis calentando simplemente los 
reactivos juntos en un solvente in e rte , a.temperatura da apro­
ximadamente 80° a 150°C. Los ácido 2- (X-carbonil)-3-R')-4-R***-

5- R -6-R*'-banzóico en donde se usan los ácidos da Lewis en su 
preparación, se aíslan  añadiendo agua a la  mezcla de reacción 

o la  mezcla de reacción a l agua o a ácido mineral diluido, por 

ejemplo, ácido clorhídrico y separando subsecuentemente la  capa 
orgánica. El producto sa extrae de la  capa orgánica con una 
solución alcalina acuosa diluida y se precip ita mediante la  

adición de un ácido mineral, por ejemplo ácido clorhídrico.
El ácido bénzóico se recoge mediante f iltra c ió n  y puede puri­
ficarse por medios convencionales, pero por lo general se seca 
y se usa ta l  y como está. Alternativamente, sn e l caso en don­
de se u tilizan  los índoles más reactivos, se prefiere no usar
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3 2un deido de Lewis y los deidos 2-(X-carbonil)-3-R°-4-R -5-R -
6-R^-benzóico se obtiene enfriando la  mezcla de reacción a tem­
peratura ambiente y recogiendo el producto mediante filtrac ió n . 

El producto una vez que se ha aislado pueda purificarse por me­
dios convencionales, pero de preferencia el ácido benzóicc se 

seca y se usa ta l  y como está.
Los ácidos 2- (X-carbonil)-5/6-aminobenzoicos de la  

Fórmula VII se obtienen reduciendo el ácido 2-(X-carbonil)- 

5/6-nitrobenzóico correspondiente. La reducción se lleva a 

cabo convenientemente en un medio acídico, por ejemplo, ácido 
clorhídrico usando un agente reductor de sa l de metal, por ejem­
plo cloruro estanoso, a una temperatura dentro de la  escala de 
0° a 800(3., pero de preferencia a una temperatura dentro de la  

escala da 50° a 80°C. El ácido benzóico deseado se recoge me­
diante filtrac ió n  y se purifica si se desea, por medios conven­
cionales, pero de preferencia se seca y se usa ta l  y como está.

Desde luego se apreciará que la  reacción del anhídri­

do ftá lico  no simétricamente substituido, con u n in d o l, p irro l 
o carbazol, puede producir isómeros o una mezcla de isómeros 
de los ácidos 2-(heteroarilcarbonil)benzóicos. Por ejemplo, 
la  reacción de un anhídrido itá lico  4-substituido con un indol, 
p irro l o carbazol puede producir ya sea un ácido 2-(he teroaril- 
carb onil)benzóico 4-  o 5-substituido o una mezcla de los mis­
mos. De manera semejante, un anhídrido ftá lico  3-substituido 
puede producir ya sea un ácido 2-(hteroarilcarbonil)benzóico
3- substituido o 6-substituido o una mezcla de estos. Las mez-
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cías de los ácidos 2-(heteroarilcarbonil)benzóicos isoméricoa, 

pueden separarse por medios convencionales, ta les  como crista­
lización fraccionada o cromatografía. Alternativamente, las 
mezclas isoméricas pueden hacerse reaccionar directamente con 
la s  3- R^-N,N-(R) anilinas apropiadas o los l-R^'-2-R^'-5/6-Y^'- 
indoles para producir mezclas isoméricas de las fta lidas de la  
Fórmula I .  Por lo tanto, la  reacción de una mezcla de ácidos *

2-  (hateroarilcarbonil)-benzóicos 4- y 5-substituidos con'una
3-  R^-H,N-{R)g-aniüna o un l-R^*-2-R^'-5/6-Y^'-indol produci­
rá una mezcla de fta lid as 5-  y 6- substituí das. Las mezclas de 
f ta lid as , si se desean pueden separarse por medios convenciona­
le s  o simplemente o da manera preferida se usan como mezclas 
en la  práctica de esta invención. A través de esta solicitud 
cuando hay posibilidad de que se formen productos isoméricos 
diferentes, se adopta la  nomenclatura 4/ 5, 5/6 y asf sucesi­

vamente dando a entender que e l producto obtenido o reivindi­
cado es una mezcla de los isómeros.

Los índoles, los índoles substituidos, p irro l, los 
Pirróles substituidos, carbazol y carbazoles substituidos, que 

se requieren como intermedios para la  preparación de los in te r­

medios del ácido carbonilbenzóico de las Fórmulas VIII, VIII y 
IX y para los productos finales de la s  Fórmulas I ,  I I I ,  IV, V 
y VI, forman una clase de compuestos antigua y bien conocida, 
que se obtienen fácilmente mediante procedimientos convencio­
nales ya conocidos en e l ramo. Los siguientes compuestos son 
ejemplarios de índoles, p irróles y carbazoles litile s  en la
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práctica de esta invención: indol, 1-metilindol, 2-metilindol,
1,2-dimatilindol, 1-etil-2-m etilindol, 2-fenilindol, 1-propil- 

2-metilindol, l-bencil-2-matilindo 1, l-butil-2-m etilinóol, 

1-octil-2-m etilindol, 2-eti 1-5-metilindo 1, l-bencil-5*-fluoindol,
1- m etil-6-nitroindol, 5-^etoxi-l-butilindol, 1 -a li 1-2-matilin- 
dol, 1,2- di ma t i  1-6-nitroindo 1, l-(4-clorobencil)-2-m etil-5-ni- 

troindol, 2-etilindol, 2 -etil-l-m atilindol, 1-i s o pro pi lindo 1,
2-  iaopropilindol, l-m etil-5-bromo-6-nitro indol, 2, 5 f6- tr im e til-  
indol, l- iso b u til-2-matilindol, 6- tro mo- 2-me t i  lindo 1 , 1 -kexi'l- 
indol, l - ( 2, 5-dim etilbencil)-2-m etilindol, 2-propilindol, 6-  
cloro-2- f 3nilindol, l - ( 2-e tilh e2Í l ) - 2-m etilindol, 1 -(2 ,ó-diclo- 

rob9ncii)-2-matilindol, l-v inil-2-m etilindol, 2-etil-6-m etilin- 
dol, 6-fluor-l-bancilindol, l-(4-bromobencil)-2-isopropilindol, 
l - ( 3-clorobencil)-2-e tilin d o l, 5-cloro-l-bsncilindol, l - ( 2- 
fluobencil)-2-metilindol, 5-yodo-l-(l-m etilhexil)-indol, 5,6-  
dimetoxiindol, 1 -  (2-metilbenci 1 )- 2-me ti  lin d o l, 5,6- dicloro-2- 

fenilindol, 1 -isoamilindol, 1 - /* 3-  (2-me t i  1  )-l-propenil/L 2-me to- 

xiindol, p irro l, N-metilpirrol, N -e tilp irro l, N-propilpirrol, 
N-isopropilpirrol, N -fenilpirrol, carbazol, 9-metilcarbazol, 
9-etilcarbazol, 9-propilcarbazol, 9-isopropilcarbazol, y 9- 
fenilcarbazol.

Las 3-R^-N,N-(R) ̂ -anilinas, que se requieren para 

hacerse interaccionar con los ácidos 2-(X-carbonil)-3-RO-4- 
R^*-5-R^-6-R^-benzóicos de la  Fórmula VII para obtener la3 3-X-
3- ¿"2-R^-4-N(R)^-fenil¡7L4-R°-5-R^-6-R^-7-R^-ftalidas de la  

Fórmula I I ,  forman una clase de compuestos antigua bien cono-
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cida y puedan obtenerse fácilmente por medio de procedimientos 

convencionales bien conocidos en el ramo. Las siguientes anili­

nas se ejemplifican los compuestos que quedan dentro del al­

cance de la Fórmula Z-H que son ó tiles en la práctica del paso 

en los procedimientos de esta invención, para producir las fta- 

lidas anteriormente citadas de la Fórmula II: N,N,N',N'-,tatra- 

meti 1-m-fenilendiamina, N,N-dibutilanilina, N,N-dietil-3-.etoxi- 

anilina, N,N-dietil-im-anisidina, N ,N-dimetilanilina, N-bencil- 

N-etilanilina, N,N^3ietil-m-toluidina, N,N-dietilanilina, N- 

etil-N-metilanilina, N-bencil-N-metilanilina, N-benci1-N-pro- 

pi lani lina, N,N-dimetil-3-bromoanilina, N,N,N'-N'-tetraisopro- 

pil-m-fenilendiamina, N,N-dibutil-3-fluoanilina, N,N-dietil-2- 

matoxi-3-cloroanilina, N-benci l-N-metil-3-etilanilina, N,N,N'- 

tetra-sac-butil-m-fenilendi amina. N-benci 1-N-bu til- 3-yodoanili- 

na, N ,N-diisopropi 1-3-cíoroanilina, N-benci 1-N-sec-butilanilina. 

N,N-di-sec-butilanilina. N,N-dietil-3-isopropilanilina, N,N- 

diisobutilanilina, N,N-dieül-2-propoxianilina, N,N-dipropil- 

anilina, N-isopropil-N-metilanilina, N-metil-N-propilanilina, 

N,N,N*, N ' — t e trabu ti 1-m-f ani lendi amina, N , N— di pro pi 1— o—ani si dina, 

N-isobutil-N-etilanilina, N,N,N', N' -t a t rae ti 1-m- f eni lendi amina, 

N-propil-N-etilanilina, N,N-dietil-2-etoxianilina, N-benci1-N- 
seĉ - bu til- 2-propoxianilina, y N,N-dimétil-m-toluidina.

Las estructuras moleculares de los compuestos de es­
ta  invención sa asignaron sobre la  base de los métodos de sín­
te s is ,  análisis elemental y estudio de suB espectros in frarro­
jo, de resonancia magnética nuclear y domasa.



Los siguientes ejemplos ilu stra rán  adicional renta la  

invención sin lim itar esta, sin embargo, a los mismos.

Ejemplo 1

A. A una suspensión agitada de 22.5 gramos (0.15 moles) 

de anhídrido ftá lico  y 61.0 gramos (O.30 moles) de l - e t i l - 2-  * 
metilindol activo a l 77.5 por ciento en 120 m ililitro s  de diclo­
ruro de etileno se enfriaba a temperatura de 0° a 50c. por me­
dio de un baño de hielo, se añadieron porciones pequeñas de 
32.0 gramos (0.24 moles) de cloruro de aluminio. La mezcla se 
mantuvo a temperatura de 0° a 5°0. durante 15 minutos adicio­
nales, se dejó calentar hasta temperatura ambiente y se agitó 
durante la  noche. Luego se añadieron a la  mezcla de reacción 

240 ¡mililitros de agua y la  capa de dicloruro de etileno se 
separó de la  capa acuosa acídica. La capa orgánica se extrajo 

con 600 m ililitro s  de hidróxido de sodio acuoso a l 3.5 por 

ciento. El extracto alcalino se acidificó con ácido clorhídri­
co diluido y el sólido separado se recogió, se lavó con agua
y se secó para obtener 24.0 gramos del ácido 2- / " ( l - e t i l - 2-

metil- 3 -indolil) carbonil7b3nzói co (Fórmula VIII: R°=R*̂ =R̂ =R3= 
1 5  6Y =H; R -CH ;̂ R sCH^CH )̂, un sólido levemente color rosa que 

tiene una temperatura de fusión de 184° a 185"C.

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

*̂*(1—&til—2—metil—3—indolil)carbonil^benzóico, que se prepara 
ta l  y como se describe en la  parte A an terio r, 10.7 gramos (0.04J
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moles) de N,N,N' ,N '-tetraetil-m-fenilendiamina activa a l 90 por 

ciento y 6.0 m ililitro s  de anhídrido acático se agitó a tempera­

tura ambiente durante d iecisiete horas. La mezcla de reacción 
se diluyó con 26.0 m ililitro s  de etanol, se agitó y se f i l t r ó .  

El,sólido que se separó se lavó con óter de d ie tilo  y se secó 
para rendir 11 .8  gramos de 3-/**2,4-b i s (di e t i  lamino) f  eni 1 ?  3- 
(1-e t i1-2-m3t i 1 -3 -indolil)fta lida (Fórmula I I I :  R°=R̂ =R̂ =R̂ = 

Ŷ *=H;. R=R̂ =CHgCĤ ; R^NÍCH^CH^) ;̂ R^=CH )̂, un material cris­

talino blanco que se fundió a temperatura de 139° a 140°C. El 
espectro infrarrojo mostró una banda sign ificativa a 1760 cen­
tímetros"^* (C=0; s) y e l espectro de resonancia magnótica nu­
clear estaba de acuerdo con la  estructura. Una solución de esta 

producto en benceno desarrolló un color azul intenso a negro, 
cuando se salpicó sobre gel de s íl ic e .

En un procedimiento semejante a aquel descrito en 
lo que anteceda en la  parte B de este ejemplo, 12.28 gramos 
(0.04 moles) del ácido 2- / " ( 1 - e ti 1 - 2-mati 1- 3-indoli 1 )carboni 1¡7- 

benzóico, preparado ta l  y como se describe en la  parte A ante­
r io r , 8.57 gramos (0.05 moles) de N,N,N',N'-tetrameti!-m- 
fenilendianúna y 6.0 m ililitro s  de anhídrido acótico se hicie­
ron interaccionar con agitación a temperatura ambienta durante 
la  noche. La mezcla de reacción luego se diluyó con 13.0 mili­

l i t ro s  da etanol y e l material precipitado que se separó se 
f i l t r ó  y se lavó con 6.0 m ililitro s  de etanol. La to rta  del 
f i l t r o  luego se volvió a formar en una suspensión espesa en 
30 m ililitro s  de matanol, se f i l t ró  y se lavó sucesivamente con
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metanol y é ter da d ie tilo . El material se secó a l vacio para 
obtener 15.8 gramos de 3-/*2,4-bis (dimetilamino)f enilT- 3- ( 1 -  

e til-$ -m atil-3- in d o lil)fta lid a  (Fórmula I I I :  R°=R̂ =R̂ =R'̂ =Ŷ =H; 

R=R̂ =CĤ ; R^=N(CH )̂ ;̂ R̂ =CHgCĤ ), un sólido cristalino  de 
color blanco que fundió a temperatura de 218° a. 222°C. El es­

pectro infrarrojo era compatible con la  estructura. Una solu­
ción de benceno del producto anterior desarrolló un color uva- 

rojo intenso, cuando se coloóó sobre un papel revestido con re­
sina fenólica.

Ejemplo 2

A. A una suspensión agrietada de 9.66 gramos (0.017 mo­

les) de anhídrido tatracloroftálico  y 13*5 gramos (0.034 moles) 
de l - e t i l - 2-m3tilin d o l activo en 80 por ciento en 30 m ilili-  
tRP de benceno, mantenida a temperatura de 0° a 5°C.por medio 

de un bago de hielo , se añadieron en incrementos pequeños 10.6 

gramos (0.079 moles) de cloruro de aluminio. La mezcla de 
reacción, luego se mantuvo a temperatura de 0° a 5°C. durante 
20 minutos adicionales, se dejó calentar a temperatura ambiente 
y se agitó durante la  noche. La mezcla se trasladó a un vaso 
picudo y se tr itu ró  sucesivamente con hexano, ácido clorhídri­

co a l  10 por ciento y por tMtimo hidróxido de sodio acuoso a l 
5 por ciento que se había calentado a temperatura de 70°C. El 

aceite residual se f i l t r ó ,  se acidificó con ácido clorhídrico 
diluido y se dejó reposar durante la  noche. Al dejarse repo-
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sar e l aceita sa formó en un sólido que se recogió mediante

f iltrac id n , se lavd con agua y se sacd para rendir 6.8 gramos

del ácido 2-/*(l-etil-2-m atil-3-indolil)carhonil7-3 ,4 ,5 ,6- te tra -
clorobenzóico (Fórmula VIII: R°=R"̂ =R̂ =R̂ =C1 : R̂ =CH.:... /  3 3 2'
Ŷ*=H), un sdlido cristalino que fundid a temperatura da*-214° a 
216°C. El análisis mediante espectro de masa rnostrd crestas 
m/e a 443 (1̂ ,  Cl=35) y 398 (N+-C00E).

B. Una mezcla a l ta d a  de 8.86 gramos de ácido 2 -/" (l-
e t i l - 2-m atil- 3- in d o lil) carbonil/L 3,4, 5, 6- tetraclorobenzóico 

preparado ta l  y como se describa en la  parte A, an terio r, 4.0 
gramos de N,N,N'-N'-tetrametil-m-fenilendiamina, y 10.0 mili­

l i t ro s  de anhídrido acético se calentd a temperatura da reflu ­
jo durante un período de tres  horasz. La reaccidn luego se de­
jó enfriar a temperatura ambiente y e l producto precipitado 
da color canela que sa formó se f i l t r ó  y se lavó con isopropa- 
nol. El material obtenido de esta manara se disolvió en 500 

m ililitro s  de benceno y la  solución resultante se extrajo con 
70 m ililitro s  de hidróxido de sodio acuoso a l  10 por ciento.
La solución de benceno se f i l t r ó  y se evaporó hasta sequedad 

a temperatura ambiente, rindiendo 1 .5  gramos de 3- / " 2,4-bLs(di- 
metilamino )-f  enilT- 3- ( l - e t i l - 2-m etil- 3-indolil )-4 ,5 ,6,7- ta tra -
cloroftálida (Fórmula I I I : R°=R̂ *=R̂ =R̂ =C1; R=R̂ =CH.; R^=N(CH,)-;
6 ,1 -3 3 ¿

R =CĤ CĤ ; =H), un sólido de odor blanco que se fundid con
descomposición a temperatura de 227° a 229°C. Ocurrió un má­
ximo infrarrojo significativo a 1770 centímetros*'^ (C=0; s).
El espectro de resonancia magnética nuclear estaba completa-

y*



áente de acuerdo con la  estructura asignada. Una solución de 

benceno de este producto salpicado sobre gal de s íl ic e  desarro­
lló  un color púrpura intenso.

Ejemplo 3

A. Una solución de 67.2 gramos (0.4 moles) de anhídrido
4-nitroftálico  y 63.0 gramos (O.32 moles) de 1 -e ti1-2-matilin­
do 1  activo en 80.6 por ciento en 50 m ililitro s  de dicloruro de 
etileno se calentó a reflujo durante dos horas. La mezcla de 

reacción se dejó enfriar a temperatura ambiente. El producto 

precipitado color amarillo que se separó se recogió mediante 
f iltrac ió n , se lavó con dicloruro de etileno fresco y se secó 
para obtener 64.5 gramos del ácido 2 - /1  l - a t i l - 2-ma t i l - 3-indo- 
l i l ) carbonil^"5-iH.1:robenzóí co (pórgala VIII: R°=R̂ =R̂ =Ŷ =H;

R^NOp; R̂ =CĤ ; R^CH^CH )̂ que tiene una temperatura de fusión 
de 203° a 204°C.

B. . Una mezcla de 3.68 gramos (0.01 mol) del ácido 2-
¿ 1  (1- e t i l - 2-meti 1 - 3- in d o lil) carboni lJTL 5-nitrobenzói co, preparado 
ta l  y como se describe en la  parte A an terio r, y 2.0 gramos 

(0CL2 molas) de N,N,N' ,N'-tetramatil-m-fenilendiamina en 10.0 
m ililitro s  de anhídrido acético se calentó a temperatura de 
90°C. durante una hora y luego sa dejó enfriar hasta tempera­
tura de 25°C. El sólido que se separó se recogió mediante 
f iltrac ió n , se lavó con é te r de di e tilo  y se secó para obtener 

3.8 gramos de 3-/1.4-bis(dim etilam ino)fenil/L^- ( l - e t i l - 2-  
meti 1-3 -indolil)-6-n itro fta lid a  (Fórmula. I I I :  R°=R̂ =R̂ =Ŷ =B;
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co-R^NOg; R=R̂ =CĤ ; R̂ *=N(CĤ )̂ ; I&CHpCH )̂ como un sólido de 
-ilorM^naranjado que-fundió a través de la-escala de temperatura - 
.de: 1 &5? :a-l87°C.* -El'espactro de resonancia magnética nuclear dri 
estaba de acuerdo con la  estructura asignada. Una solución de 

benceno de esta producto desarrolló un color negro a purpura 
cuando se salpicó sobre gol de s ílice .

Una solución de 25.0 gramos (0.054 moles) de 3l¿f*2,4- 
bis (dimetilamino )f en il/1-3-  ( l - e t i l - 2-m etil- 3- in d o lil)-6-.nitro- 
ftalida,^preparada.tal y como -se -describe..en- la  parte. B ante- 

rior^ en 285 m ililitro s  de deido clorhídrico concentrado se 
calentó a temperatura da 60°C. a cuya temperatura se añadieron 

31.25 gramos (0.142 moles) de dihidrato de cloruro estañóse 
a  un régimen de manera ta l  como para mantener la  temperatura 

a 60°C. Después de que se completó la  adición, la  solución se 
calentó a temperatura de 70°C. y se mantuvo a esta temperatura- 

durante un período de una hora y luego se dejó enfriar hasta 

25°C. El sólido de color verde que se separó se racogtó me­
diante filtrac ió n  y se formó en una suspensión espesa en una. 
solución acuosa de hidróxido de sodio a l  cinco por ciento. La 
suspensión resultante se extrajo con 500 m ililitro s  de tolueno 
a  temperatura ambiente y e l extracto de tolueno se f i l t r ó ,  

se decoloró y se secó sobre sulfato de sodio. La dejarse re­
posar se separó un sólido de color crema de la  solución de to- 
leño. El sólido se f i l t r ó  y se secó para obtener 2.9 gramos 

da 3-Z"2,4-bis (dimetilamino )fenilT- 3- ( l - e t i l - 2-m etil- 1- in d o lil)-
6-aminoftalida (Fórmula I I I :  R°=Rd=R̂ =Ŷ =H; R̂ =NH-; R=R̂ =CH ;
4 6R =N(CH )̂ ;̂ R =CĤ CĤ ) que tiene una temperatura de fusión de 

206° a 209°C. El análisis infrarrojo mostró un máximo a 
1727 centímetros ^ (c=0; s ) . El espectro de resonancia magné­
tic a  nuclear era de acuerdo con la  estructura asignada. Una 

solución de tolueno del compuesto anteriormente citado desarro-

-  35 -
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116 un color uva-negro intenso cuando se rocid sobre papel 
revestido con resina fenólica.
D. A una solucidn de 7.04 gramos (0.02 moles) da ácido 
2-¿^(l-etil-2-m etil-^indoül)carbonil/L5-B i tro benzoico, pre­

parado ta l  y como se describe en la  parte A de este ejemplo, 
en 70 m ililitro s de ácido clorhídrico concentrado, se añadie­
ron 13 .5  gramos (0.06 moles) de dihidrato de cloruro estanso 
a un régimen de manara ta l  como para permitir, que la  reacción 
a exotérmica a 55°C. La temperatura se mantuvo a 550c, duran­
te  media hora adicional. La. mezcla de reacción luego se en­
f r ia  a temperatura ambiente y e l pH se ajustó a un valor de 
B3i s ,  mediante la  adición da una solución acuosa da hidróxido 
de sodio a l 10 por ciento. El producto precipitado rojo for­
mado de esta manera, so f i l t ró  y S3 extrajo en acetona.
La solución de acetona se evaporó y e l residuo semejante a una 
pasta se formó en una suspensión espesa en é te r de di e tilo  y 
luego al sólido se recogió mediante f iltra c ió n  para obtener 
3.5 gramos da ácido 2- /" ( 1 - e ti 1 - 2-meti 1 - 3- in d o li)-carbonil7 

-5-aminobanzÓico (Fórmula VIII: R̂ =R̂ =R̂ =Ŷ *=H; R̂ =NĤ ;

R̂ =CĤ ; R^CHgCH^), un sólido de color rojo que fundió a tem­
peratura de 1870 a 189°C.

E. Una mezcla de 3*22 gramos (0.01 mol) de ácido 2-/^*(l- 
eti 1- 2-ma t i  1- 3-indo l i l ) car boni 1¡7L 5-aminobenzói co, 118 gramos

(0.01 mol) de N,N,N',N'-tatrametil-m^fenilendiamina en 10.0 
m ililitro s  de anhídrido acético se calentó a temperatura de 
50°C. durante media hora. Después de enfriarse a temperatura
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ambiente, se añadieron 50 m ililitro s  de agua y la  mezcla de 

reacción se f i l t r ó .  El producto filtrado  se hizo alcalino 
con hidróxido de sodio acuoso diluido en presencia da'100 mi­
l i  tro s de tolueno. La capa de tolueno se separó y se evaporó 
para obtener como cris ta les  de color canela la  3-/***2,4-bis 

(di metilamino )f enil7- 3- (l-3 til-2 -m etil- 3-indolil )-6-aoa camido- 
f ta lid a  (Fórmula I I I :  Ro=R̂ =R3=Y***=H; R̂ =NHC0CĤ ; R=R^QH ;̂ 
,R^-N(CH^)g; R̂ =CHgCĤ ) que tiene una temperatura de fusión 
de 2040 a 206°C. El análisis infrarrojo mostró máxima a 
1733 centímetros**^* (C=0; s) y 1695 centímetros***** (C=0; s).
El análisis  de resonancia maniática nucl^r era compatible 
con la  estructura. Una solución de acetona del compuesto an -  

teriormente citado desarrolló un color uva intenso cuando se 
salpicó sobre gal de s íl ic e .

Ejemplo 4

A. Siguiendo el procedimiento descrito en la  parta A
del Ejemplo 1, 7*4 gramos (0.05 moles) de anhídrido ftá lico , 
16.0 gramos (0.07 moles) de l-n^butiL-2-metilindol activo en 

79 por ciento y 13*3 gramos (.01 mol) de cloruro de aluminio 
se hicieron interaccionar en 50 m ililitro s  de benceno para 
obtener ácido 2-/**(1-n-tuti 1-2-mati 1-3 -indo lil)carbonil/

benzóico (Fórmula VIII: R°=R***=R̂=R̂=Y***=H; R̂ =CĤ ;
¿r

R^(CHg^CH^) ^  sólido de color rosa pálido que fundía a tra -  
vós de la  escala de-temperatura de 88° a 92°C. El espectro
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de resonancia magnética nuclear*era compatible con la  estruc­
tura. Se registraron máximos infrarro jos a 1720 centímetros"**  ̂
(C=0) s) y-1700 centimetros""^"("C=0j s :

B. Una mezcla de 3.35 gramos (0.01 mol) del ácido 2-¿"*(l- 
n -b u til-2-m atil-3-indolil)carbonil^banzóico, preparado ta l  y 

como se describe en la  parte ¿ an terior, 1.80 gramos (0.011 j 
moles) de N,N,N'-N'-tetrametil-m-fenilendiamina y cinco mili­
l i t ro s  de anhídrido acético se agitó a temperatura ambiente 
durante un período da. aproximadamente 18 horas. La mezcla de i
reacción luego se vació en una mezcla de 40 m ililitro s  de '
agua, 40 m ililitro s  de ligroina y 20 m ililitro s  de hidróxido ! 

de sodio acuoso a l 10 por ciento. La capa de ligro ina se se- } 
paró y los crista les blancos que se separaron da la  solución ¡ 
a l  dejarse reposar se recogieron mediante f iltra c ió n  y se se­
caron para obtener 3-¿*2,4-bis (dimetilamino )fenil/L.3- (l-n -b u til-  ! 

2-metil- 3-indolil )fta lida  (Fórmula I I I :  R°=R̂ =R̂ =R̂ =Ŷ *-H; !
R=R̂ =CĤ ; R^=N(CU )̂ ;̂ R^=(CH )̂^CH )̂ que fundió a temperatura j 

de 165° a 167°C. Apareció un cáximo infrarro jo  característico ¡ 
a 1752 centímetros-^* (C=0; s). Una solución de tolueno del ¡

producto salpicado sobre gel de s ílice  reveló o desarrolló '
¡

una imagen de color púrpura intenso. !
C. De manera semejante a aquella descrita  en la  parte !

B anterior, 3.35 gramos (0.01 mol) del ácido 2-^*(l-n-butil-2- '
' "* im etil-3-indoül)carbcnil/Lbanzóico y 2.42 gramos (0.011 moles) ¡

de N,N,N'-N'-tetraetil-m-fenilendianina se hicieron ín te r-  i
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accionar para obtener 3-^  2,4-bis (dietiland.no )fenil^L-3-(l-5r  

b u til-  2—motil- 3-indolil )f t a ü  da (Fórmula _III: R°=R̂ *=R̂ =R̂ =Ŷ *-H; 
R=CHgCĤ ; R^NÍCH^CH^) ;̂ R̂ =CĤ ; R^=(CHg)^CH )̂, como, c ris ta les  ...  ̂

de color canela que fundieron a temperatura de 789 a 80°C. ¡
Una solución de tolueno del producto salpicado sobre gal de !

s íl ic e  reveló una imagen da color azul intenso a negro. }
i
!

' Ejemplo 5 j

A. De manera semejante a aquella descrita en la  parte ¡ 

A del Ejemplo 1 anterior, 7-4 gramos (0.05 moles) de anhídrido
i

f tá l ic a , 16.0 gramos (0.053 moles) de 1 -n-oc t i l - 2-metil-indo 1  .
activo en 76.5 por ciento y 13-3  gramos (0 .1  mol) de cloruro j
de aluminio se hicieron interaccionar en 50 m ililitro s de '!
benceno para obtener 6.9 gramos del ácido 2-¿ " ( l-n -o c til-2- r

meti 1- 3 -indolil) carbonil7benzói co (Fórmula VIII: R°=R*"=R̂ -R̂ = '
R̂ =CĤ ; R̂ =(CH2)^CH^), como un polvo da color rosa que 

fundió a temperatura de 121° a 123°C. El espectro maguó tico t
nuclear era de acuerdo con la  estructura y ocurrió un máximo 
significativo a 1717 centímetros"*** (0=0; s). ¡
B. Prosiguiendo de manera semejante a aquella descrita -

en la  parte B del Ejemplo 4 anterior, 3*91 gramos (0.01 mol) !
del ácido 2-¿J"(l-n-o c ti 1 -  2- me t i l -  3- in d o lil) carbonil/ban zói co,
1.8o gramos (0.011 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilan- !

!
diamina y cinco m ililitro s  de anhídrido acótico se hicieron j 
interaccionar a temperatura ambiente durante un período de
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aproximadamente 24 horas para obtener, después de la  recris ta­

lización de metanol, la  3-¿*2, 4-bi s( di me t í  lamí no )fenil/L.3- 
( l-n -o c til-2-m etil-3-indolil)ftalida^ (Fórmula I I I :. R°=R̂ *=R̂ =R̂ = 

Ŷ -=H; R=R̂ =CĤ ; R^NÍCH^)^; R^=(CH )̂^CH )̂ que fundió o través 
de la  escala de temperatura de 64° a 68°C. Se observó una 
absorción in frarro ja  sigoificativa a 1750 centímetros*"^

(C=0; s ) . El análisis mediante especto de masa mostró crestas 

m/e a 537 (M+) y 493 (R^-COg). Una solución en tolueno del 
producto ..cuando: se = salpicó, sobre,.papel revestido, con resina 
fenólica reveló una imagen da color uva intenso.

Ejemplo 6

A. Prosiguiendo de manara semejante a aquella descrita

en la  parte A del Ejemplo 2, 14.3 gramos (0.05 moles) del 
anhídrido te tracloroftálico , 16.0 gramos (0.07 moles) de 1 -n- 
b u til-2-m3tilin d o l activo en 76 por ciento y 13*3 gramos (0.10 

molas) de cloruro de aluminio se hicieron interaccionar en 100 

m ililitro s  de benceno. La mezcla de reacción inundó con 200 
m ililitro s  de ácido clorhídribo a l cinco por ciento con agita­
ción. El sólido que se formó se recogió mediante f iltra c ió n , 
se lavó con agua y se secó para obtener e l ácido 2-</"*(l-n- 
b u til-2-m etil-3- in d o lil) carbonil/L 3*4,5,6-tetraclorobenzói co

(Fórmula 7111: R°=R̂ =R̂ =R̂ =lP*=H; R̂ =CĤ ; R^=(CH^)^CH^), un 
sólido de color amarillo pálido que funde a temperatura da 
162° a 164°C. El espectro de resonancia magnética nuclear
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estaba de acuerdo con lá  estructura.

B. Una mezcla de 5-20 gramos (0.01 mol) del ácido 2-¿[**(l-
n-buti 1 -  2-méti 1 -  3-indoli 1 ) carbonil¡7L3,4,5 y6 ,-tetraclorobenzóico, 
preparado como 'eR l a  Parte A^anterior, 2.0 gramos (0.012 moles)- 
de N,N,N' ,N'-tetrametil-m-fenilendiamina y cinco m ililitro s  
de anhídrido acético se calentó a través de un período de 
aproximadamente cuarenta minutos a temperatura de 110°C. La 
mezcla da reacción luego se enfrió a temperatura ambiente, 

se apartó durante la  noche, se hizo alcalina con una solución 
acuosa de hidróxido^de sodio, a l 10 por. ciento.-, y se textrajo 
con benceno. Se añadió lentamente éter da petróleo a l extrac­
to de benceno separado y el sólido que se separó lentamente 
se recogió mediante filtrac ió n  y se sacó para obtener 3-¿"*2,4-  
bis (dimetilamino )fe n il/-3-( l-n -b u til-  2-meti 1 - 3- in d o lil )-4, 5,6,

7 -te trad o ro fta lid a  (Fórmula I I I ;  R°=R***==R̂ -g3=ci; R=R̂ =CĤ ; 

R^=N(CH )̂g; R^=(CHg)̂ CH ;̂ Y***=H), como c ris ta le s  de color blan­
co que tiene una temperatura de fusión de 173° a 1750c. El 
espectro de resonancia magnética nuclear era compatible con 
la  estructura; apareció un máximo de 1770 centímetros"*** (C=0; 
s) en e l espectro infrarrojo; el espectro mostró.una cresta 
m/e a 617 (M+, 4 Cl).

Ejemplo 7

A. Prosiguiendo de la  misma manera que aquella descri­
ta  en la  parte A del Ejemplo 6 anterior, 14*3 gramos (0.05 mo-
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les) de anhídrido te traclo roftá lico , 16.0 gramos (O.C52 moles) 

de 1 -n -octi1 - 2-meti lindo1  activo en 76.5 por ciento y 13*3 
gramos (0.10 moles) de cloruro de aluminio se hicieron in ta r-  
accionar para obtener el ácido 2-¿[**(1-n -o c til-2-m etil-3-indo-

lil)carbon il7 -3.4 ,5 ,6- tetraclorobenzóico (Fórmula VIII: 
R°=R^R^=R^=C1; =CĤ ; R̂  = (CHg)yCĤ ; Y***=H), un Sólido de

color anaranjado pálido que funde a temperatura de 132° a 
134°C. El espectro in frarro jo , que muestra un máximo a 1745 

centímetros"'*' (C=0; s) y e l espectro de resonancia magnética 

nuclear estaban de acuerdo con la  estructura.
B. Una me acia da 2.64 gramos (0.005 moles) de ácido 2-
¿"1 -n-o cti 1 -  2-me t i  1 -  3-indoli 1 ) carboni 1 /L 3 ,4 ,5 ,6- te  traclo ro ban- 

zóico, preparado ta l  y como se describe en la  parta A an terio r, 
1.0 gramos (0.006 moles) de N,N,N',N'-tetramatil-m-fenilen- 
diamina y tres  m ililitro s  de anhídrido acético se hicieron 
interaccionar ta l  y como se describe en e l Ejemplo 2, la  parte 
C anterior para obtener 3-/J*2,4-bis(dimetilamino)fenil/L3- 

(1 -n-o c t i l - 2-m etil- 3-indolil)-4 , 5,6,7-te trac lo ro f ta lid a  
(Fórmula I I I :  R°=R^=R2=R3=ci; R=CĤ ; R^=N(CH )̂g; R̂ =CĤ ;
¿r iR =(CH )̂yCH ;̂ Y =H), un polvo de color amarillo pálido que 

funda a temperatura de 145° a 147°C. El espectro infrarrojo  
mostró un máximo que aparecía a 1770 centímetros *** (C-0; s) 
y e l espectro de resonancia magnética nuclear era compatible 
con la  estructura.

- Ejemplo 8
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A. . Una suspensión de 14.8 gramos (0.10 moles) de anhí­

drido itá lic o , 10.5  gramos (0.05 moles) de 2-fen iündol y 82 

m ililitro s  de xileno se calentó a temperatura de 110°C. breve- ' 
mente, se enfrió y se mantuvo a temperatura de 95°C. durante 
aproximadamente dos horas. La solución se enfrió a tempera­

tura ambiente y e l sólido que se separó se recogió mediante 
f iltra c ió n  y se secó para obtener 10.6 gramos del ácido 2-/[**(2-

1 ?t---y**"*"*
fen il-  3-indoli )-carbonil7benzói co (Fórmula % II: R°=R =R'"=R"*= 

R̂ =Ŷ =H; R̂ =CgĤ ) que fundió a temperatura de 106° a 107°C. 
y ten ía un espectro de resonancia magnética nuclear compati­
ble con la  estructura asignada. ^
B. Una mezcla de 4.82 gramos (0.014 moles) del ácido
2-  ^"(2- fe n il-3-indolil)carbonil¡7benzóico de la  parte A anterior,!
3- 60 gramos (0.02 moles) deN,N,N',N*-tetrametil-D^-fenilendiami- 
na, y cinco m ililitro s  de anhídrido acótico se calentó lonta-

í
mente hasta que se formó un color púrpura y se mantuvo a esta ! 
temperatura durante aproximadamente dos horas. Después de 
enfriarse a temperatura ambiente, se añadió una cantidad su­
fic ien te  de ácido clorhídrico da concentración 3N a la  mezcla 
para efectuar la  disolución y la  agitación se continuó durante 
aproximadamente 1.5 horas. La solución resultante se f i l t ró  
y e l pH se ajustó a un valor de cinco, mediante la  adición de 
acetato da sodio. El producto precipitado que se separó do 
la  solución sa recogió mediante f iltrac ió n  y se secó para 
obtener la  3-¿J"2,4-bi s (dime t i  lamino) f  eni 3-  (2- f  eni 1 -  3-indoli 1 )
f ta lid a  (Fórmula I I I :  R°=R̂ =R̂ =R-̂ =R̂ =Ŷ *=H; R=CIÍ̂ ; R^NÍCH^; '

!
¡
¡
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.. ... . . . A  , ,

R-̂ =CgĤ ). Después de recristalizacidn  de tolueno y hexano, 

e l sdlido de color cristalino fundid a temperatura de 153° s. 
155°C. Se observaron ináximósiñfrárrojos significativos 

en 3380 centímetros**''* .(NH; m) y 1750 centímetros (C-0; s ) ,
El espectro de resonancia magnética nuclear era compatible
con la  estructura. Una so lucida en tolueno de este producto- . . * i
proceda sobre gel de s ílice  desarro lid  una imagen de color '
uva-rojo intenso. j

¡

í
Ejemplo 9 '

¡
A. Prosiguiendo de manera semejante a la  parte A del ; 

Ejemplo 8, pero substituyendo 2-metilindol por 2-feniündol,
se obtuvo el ácido 2- / " ( 2-m etil-3-indoül)carbonil/'benzdico '

(Fórmula VIII: R°=R̂ *=R̂ =R̂ R̂ =Ŷ =H; =GH^), como c ris ta le s  ¡
de color rosa pálido que funden a temperatura de 198° a 200°C. ¡
B. Una mezcla de 8.37 gramos (O.O3 moles) de ácido 2- ¡!
¿J*(2-mati 1 - 3- in d o lil) carbonil/benzdico preparado ta l  y como ¡ 

se describe en la  parte A anterior, 8.37 gramos (0.05 moles) j 
de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina y 10 m ililitro s  da 

anhídrido acético se hicieron intaraccionar a temperatura de } 

50°C. ta l  y como se describe en la  parte B del Ejemplo 8 ante­
r io r  para obtener la  3-̂ **2,4- bis-(dimetilamino)fen il/L 3- ( 2-  
m atil-3-in d o lil)fta lid a  ( Fdrmula I I I :  Ro=R***=R̂ R̂ =R̂ Ŷ =H; 
R=R̂ =CĤ ; R^=N(CH )̂g). Después de purificación formando una

!

t
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suspensión espesa en una mezcla de benceno y ligroina, e l 

producto recogLdo y seco se enfrió a temperatura de 163° a 
1860(3. El producto tenía un espectro de masa con una cresta 

m/e a 425 (#**). tanto los espectros infrarrojo  como de re­
sonancia magnética nuclear eran compatibles con esta estruc­

tura. Una solución en tolueno de este producto salpicada 
sobre un papal revestido con resina fenólica, reveló una ima­

gen de color uvá intenso.

Ejemplo 10

A. Una mezcla de 5.0 gramos (0.03 moles) de 5-metoxi- 

2-m etilindol y 4.6 gramos (O.O3 moles) de anhídrido itá lic o  
en 25 m ililitro s  de dicloruro de etileño se sometió a reflujo 
durante diez horas, se enfrió a temperatura ambiente y e l só­
lido separado se recogió mediante f iltrac ió n  y se secó para 
obtener e l ácio 2-¿"' (2-  me t i  1-  5-  ma t  o xi -  3- i  ndoli 1 ) car boni 1 /L 

benzóico (Fórmula VIII: R°=R**"=R̂ =R̂ =R̂ =H; R̂ =CĤ ; Ŷ *=0CĤ ), 
como un sólido de color rosa pálido que sa descompuso a tem­
peratura de 203° a 204°C. Los espectros de resonancia mag­
nética nuclear e infrarrojo eran compatibles con la  estruc­
tura, asignada .

B. Una mezcla de 2.0 gramos (0.006 moles) del ácido 

2-¿J*(2-metil-5-metoxi-3-indolil)carboniybanzóico. que se ob­
tiene ta l  y como se describe en la  parte A anterior, 1 . 1  gra­
mo (0.0067 moles) de N,N,N' ,N'-tatram8til-m-fanilendiann.na y
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seis m ililitros- de-anhídrido acético se hicieron interaccionar 

a temperatura de 50° a 55°C. de manera semejante a aquella des­
c r ita  en e l Ejemplo 2 parte B para obtener 2.5 gramos de la
3-/*"2 ,4 -lñ s(d im etila n d n o )-f9 n il7 L l- (2 -m etil-5 -m 9 to x i-3 -iB .d o lil)  

f t a l id a  (Fórmula I I I :  R°=R̂ *=R̂ =R̂ =R̂ =H; R=R^=CH ;̂ R^N(CH^)^; 

Y***=0CĤ ), como un só lid o  de co lor  rosa  c laro  que fundía a tem­

peratura de 196° a 198°C. con descom posición. E l espectro  

in fr a r r o jo , muestra un máximo s ig n if ic a t iv o  a 1740 centíme­

tros"*^ (C=0; s)_y e l  espectro de resonancia m agnética nuclear  

estaban de acuerdo con la  estru ctu ra . Una so lu c ió n  en tolueno  

de e s te  producto rociada o sa lp icada sobfa un papel rev estid o  

con r e s in a  fe n ó lic a  reveló  una imagen co lo r  v io le t a  in te n so .

Ejampio 1 1

A. Una mezcla de 5.0 gramos (0.034 moles) de anhídrido 

ftá lico  y 5-0 gramos (0.034 moles) de 2,5ú<ümetilindol 30 
m ililitro s  da dicloruro de etileno se sometió a reflu jo  durante 

20 horas, se enfrió y e l sólido separado se f i l t r ó  y se secó 
para obtener 3.8 gramos de ácido 2- /  (2, 5- 3im e til-3- in 3o lil )  

carbonil7benzói co (Fórmula VIII: R°=R̂ =R̂ =R̂ =R̂ =H; R̂ =CĤ ;
Y =CĤ ) como un sólido de color rosa que funde a temperatura 

da 198° a 200°C.
B. * Una mezcla de 2.0 gramos (0.007 moles) del ácido 2-
/ 7 (2, 5-d im etil-3-indolil)carbonil7benzóico de la  parte A ante­
r io r , 1.1 gramo (0.007 moles) de N,N,N' ,N '-tetram etil-m -feni-
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lendiamina y sie te m ililitro s  de anhídrido acético se hicieron 
interaccionar de manera semejante a aquella descrito en el 

Ejemplo 3, la  parte E anterior, a f in  de obtener 2.35 gramos 

de la  3-/**2,4-b i s (di me t i  lamino) f  eni 1 /L 3- (2, 5-  di me t i  1 -  3-indo- 
l ip f t a l i d a  (Fórmula I I I :  Ro=R̂ =R̂ =R̂ =R̂ =H; R=R̂ =CĤ ; 

R^=N(CH )̂ ;̂ Y"**=CĤ), un sólido de color púrpura claro que fun­
de a través de la  escala de temperatura de 100° a 125<*C.

El espectro infrarrojo mostró un - máximo de absorción carac­
te rís tic o  a 1760 centímetros**^* (C=0; s ) . Una solución de to­

lueno de este producto salpicada sobre a rc i l la  acídica o re­
sina fenólica reveló una imagen de color v io leta intenso.

Ejemplo 12

Una mezcla de 1.55 gramos (O.OO36 moles) del ácido 

2-¿J* (1 , 2-dim etil- 3- in d o lil) carbonil¡7L 3 ,4 ,5 ,6- t  etraclorobenzói- 
co preparado de manera semejante a la  parte A del Ejemplo 2, 
O.58 gramos (O.OO35 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-i&-fenilen- 

diamina y diez m ililitro s  de anhídrido acético se calentó a 
reflu jo  durante aproximadamente una hora. Después de enfriar­
se a temperatura ambiente, la  mezcla de reacción se vació en 

20 m ililitro s  de ácido clorhídrico a l 10 por ciento y la  mez­
cla luego se hizo alcalina mediante la  adición de hidróxido 
de amonio concentrado. El sólido de color púrpura que se sepa­
ró se recogió mediante f iltrac ió n , se secó y se recrista lizó  
dos veces de acetato de isopropilo para obtener la  3-^*2,4-

IV
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bis (dimetilamino)f eni 17-3-(1 . 2-dime til -3 - in d o li l) -4 ,5.6,7-
te traclo ro fta lida  (Fórmula I I I :  R°=R**"=R̂ =R̂ =C1; R=R̂ =R̂ =CĤ ; 

R^NÍCH^)^; Ŷ*=H) que se descompuso a temperatura de 228° a 

229°C. El espectro de masa mostró una cresta ny'e a 573 (M*,
4 Cl). Una solución en tolueno del producto salpicada sobre 
gel de s íl ic e  reveló una imagen de color púrpura intenso.

Ejemplo 13

Una suspensión de I .36 gramos (0.01 mol) de m^amino- 

N,N-dimetilanilina en 20 m ililitro s  de anhídrido acático se 
calentó a temperatura da 80° a 90°C. durante aproximadamente 
tre in ta  minutos y luego se enfrió a temperatura ambiente.

Se añadieron tres gramos (0.01 mol) del ácido 2-<7*(l-etil-2- 
m etil-3-indolil)carbonil/'benzóico preparado, ta l  y como se 
describe en la  parte A del Ejemplo 1, la  mezcla resultante 
se añadió a temperatura de 60° a 70°C. durante aproximada­

mente tre in ta  minutos. Despuós de enfriarse, la  mezcla de 

reacción se vació en 100 m ililitro s  de ácido cloihidrico a l 
10 por ciento y la  mezcla se hizo alcalina con hidróxido de 

sodio acuoso a l 10 por ciento con la  adición de hielo . El 
sólido que se separó se recogió mediante filtrac ió n  y se secó
para obtener la  3-/"2-acetamido-4-dimetilaminofenil¡7-3-(l-etil-

1 2  3 12-m etil-3-indolil)ftalida (Fórmula I I I :  R°=R =R =R-3=Y =H; 

R̂ -NH-C-CĤ ; R=R-̂ -CĤ ; R =CHgCĤ ) como un sólido de color 

azul pálido que funde a travós de la  escala de temperatura de

<3?
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180S a 195°C. Aparecieron máximas de absorción in fra rro ja  a 

1757 centímetros*"!. (C=0; s) y 1696 centímetros"! (e=0; s) y 
1696 centímetros"! (C=0; s) .

Ejemplo 14

Una mezcla de O.34 gramos (0.001 mol) del ácido 2- 

ZT"̂ !? 2—dim etil- 3-indolil) carbonil^- 5-dimeti laminobenzóico pre­
parado ta l  y como se describe en e l Ejemplo 1  de la  Patente 
Norteamericana Nóme 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 m ililitro s  de anhídrido acático de manera semejan­

te a l procedimiento descrito en e l Ejemplo 1, parte C anterior, 
para obtener la  3- / " 2,4-bis(dimatilamino)fenil7L3-(l,2-Aimetil- 
3 -indo lil)-6-dimetilaminoftalida (Fórmula n i :  Ro=R!=R3=Y!=H; 

R^=N(CH )̂g; R=R̂ =R̂ =CĤ ; R^=N(CH )̂g) que funde a travás de la  
escala de temperatura de 146° a 152°C. Apareció un máximo de 
absorción in fra rro ja  significativo a 176O centímetros"! (C=0; 
s ) . Una solución en tolueno de este producto salpicado sobre 
gol de s ílic e  reveló una imagen de color uva a rojo intenso.

Ejemplo 15

A. A una mezcla de 8.17 gramos (0.05 moles) de N -etil-

carbazol y 3*7 gramos (0.025 moles) de anhídrido ftá lico  en 112- 
gramos de clorobenceno, se añadieron 6.65 gramos (0.05 moles)
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c

de cloruro de aluminio en incrementos pequeños a temperatura 

ambiente después de lo cual la  mezcla se calentó dentro de 
la  escala de temperatura de 50" a 70°C. durante dos horas.

La mezcla de reacción se vació en hielo y se hizo acialca 
mediante la  adición de ácido clorhídrico a l 10 por ciento.
La capa de clorobenceno se separó y se destiló  a vapor para 

remover e l clorobenceno. El residuo se extrajo con hidróxido 
de sodio acuoso a l 10 por ciento, se f i l t r ó  para remover los 
materiales insolubles yHuego se acidificó con ácido clorhídri­
co diluido. El sólido que se ^separó se recogió mediante f i l ­
tración, se lavó con agua y se secó para obtener e l ácido 

2-/"í9-etil-3-crabazolil)carbonil7benzóico (Fórmula VII: 
R°=R̂ =R̂ =R̂ =H; R^CH^CH )̂ que funde a travás de la  escala de 
temperatura de 120" a 130!C.

B. Una mezcla de 3.43 gramos (0.01 mol) del ácido 2-¿^"(9-
etil-3-carbaaiil)carbonil¡7benzóico, 1.80 gramos (0.011 moles) 
de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina y 4.0 m ililitro s  de 

anhídrido acético se hizo interaccionar de manera semejante 
a aquella descrita en e l Ejemplo 1, parte C anterior, para ren­

d ir  la  3- /* 2,4-bis(dim etilam ino)fenil7-3-(9-etil-3-carbazolil) 
f ta lid a  (Fórmula V: RQ=R̂ =R̂ =R̂ =H; R=CĤ ; R^=N(CH )̂g; R̂ =

CHgCĤ ) que fundió a través de la  escala de temperatura de 
134" a 142"C. Apareció un máximo de absorción in fra rro ja  sig­
nificativo a 1753 centímetros**^ (0=0; s ) . Una solución en 

tolueno de este producto salpicado sobre gel de s íl ic e  se re­
veló una imagen de_color de vino de Burdeos.

*-
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Ejemplo 16

A. A una mezcla de 2.96 gramos (0.02 mol3s) de anhfdri-

do itá lic o  y 5.72 gramos (0.04 moles) de N -fenilpirrol en 50 

m ililitro s  da cloro benceno, mantenida a temperatura de 0° a 5°C. 

en un baño de h ie lo , se añadieron en pequeñas porciones 810 gra­

mos (0.06 moles) de cloruro de aluminio. La mezcla de reacción 

se mantuvo a temperatura de 0° a 5°C. durante aproximadamente 

dos horas. La meztR de reacción se dejó calentar a temperatura 

ambiente y luego se hizo reposar durante la  noche a temperatura ! 
ambiente. La mezcla de reacción se' trató  de manera semejante 

-a aquella descrita en la  parte A del Ejemplo 15 para obrener

e l  d-cido 2-¿^(l-fenil-2-pirrolil)carbonidJ?benzóico (Fórmula
IX= R°=R3-=R2=R3=H, R ? ^ )  fundid a travds d. la  esca la
de temperatura de 159° a 168°C.

B* Una mezcla de 2.91 gramos (0.01 mol) del ácido 2-¿f(-l-fenil-. 

2-prrrolil)carbonil/benzóico preparado en la  parte A anterior, i 

2.34 gramos (0.017'molos) de R,N ,N ',N^tetram otil..^.fenilen- ! 
diannna activa a l 84.6 por ciento en 4.0 m ililitro s  de anhidri-  ̂

do acótico se hizo interaccionar de manera semejante a aquella ' 
descrita  en e l Ejemplo 1 , parte C a f in  do obtener 2.61 gramos' !

^  3 z Z l2 ^ is ( d im e t i la m in o Í f e n i l 7 L ^ f i , f ^ ^ 2 - n i r r o 1 i i U
f ta lid a  (Fórmula IV: R°=R^=R^R^=H; R=CĤ ;

R = C ^ ) ,  un polvo de color melocotón que funde a temperatura 

de 193 a 194°c. El espectro infrarrojo  mostró un máximo a 176O 
cen tínetr.s-1  (0=0, a). Bna ad u c id , d. t.luene da este preduc- '

POQH



to salpicado sobro gol de s ílice  reveló una imagen de color 
anaranjado a rojo.

Ejemplo 17

A. Prosiguiendo de manera semejante a aquella descrita 
en la  parte A del Ejemplo 16, 14.8 gramos (0.1 mol) de anhídri­

do itá lic o , 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 m ililitro s  de clorobenceno para obtener e l ácido 2- / " ( l -  
meti 1-2-p irro li 1)carbonil7benzóico (Fórmula IX: R°=R*̂ =R̂ =R̂ =H; 
R'=CH )̂ que funde a temperatura a 165° a 167°C. Apareció un 
máximo de absorción in fra rro ja  significativo a 1710 centímetros 
" i  (C=0; s) .

B. Una mezcla de 4.58 gramos (0.02 moles) del ácido 2- 

^"(l-metil-2-pirrolil)carbonil¡7benzóico de la  parte A anterior, 
3.61 gramos (0.022 moles) de N,N,N' ,N '-tetram etil-m -fenilen- 

diamina y 3.0 m ililitro s  de anhídrido acático se hicieron in te r­
accionar de manera semejante a aquella descrita en lo que an­

tecede en el Ejemplo 1, la  parte C, a f in  de obtener 1.92 gra- 
mos de 3- / " 2,4-bis(dimetilamino)fenil7-3- (l-m etil-2-p ir ro li l )  

f ta lid a  (Fórmula IV: R°=R̂ *=R̂ =R̂ =H; R=R?=CĤ ; R^NÍCH^g), un 
polvo de color canela que funde a temperatura de 148° a 150°C. 

Una solución en tolueno de este producto salpicado sobre gel

de sílice  reveló una imagen de color rojo intenso.

Ejemplo 18

A. Una solución agitada de 48.0 gramos (0.250 moles)
de anhídrido trim elítico y 45.0 gramos (O.3I 4 moles) de 1 -e til-
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2-m etilindol en 350 m ililitro s  de dicloruro de etileno se calen­

tó a la  temperatura de reflujo durante un periodo de aproximada­
mente dos horas, y luego se dejó enfriar a temperatura ambiente. 

El sólido se separó, se recogió mediante f iltra c ió n , se lavó 

con' 200 m ililitro s  de dicloruro de etileno y se secó al.vació a 
temiaratura de 60°C. a f in  de obtener 66.0 gramos del ácido 4/5- 
carboxi-2- / " l l - e t i l -  2-meti 1- 1-indolil) carbonilTbenzói co (Fórmu­

la  VIII: R̂ =R̂ =H/C00H; R°=R̂ =Ŷ *=H; R̂ =CĤ ; R^CH^CH^), un slido 

de color amarillento-anaranjado que funde a travós de la  escala 
de temperatura de 198° a 201°C. Los espectros infrarrojos apare­

cieron a 1730 (C=0; s) y 1700 centímetros"^* (C=0; vs). El espec­
tro de resonancia magnática nuclear era de acuerdo con la  es­

tructura asignada.
B. Una mezcla agitad de 17*5 gramos (0.05 moles) del áci­
do 4/5-carboxi- ( l-e til-2 -m etil-  3-in d o lil)  carbonil/benzói co 

preparado ta l y como se describe en la  Parte A anterior, 8.5gra- 
mos (0.052 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-^-fenilendiamina y 25 

m ililitro s  de anhídrido acético se calentó a temperatura de 50°C 
durante un periodo de dos horas y luego se dejó enfriar a tempe­
ratura ambiente. Después de la  adición de 25 mi l i l i tros de a l-  ¡ 
cohol isopropílico, la  mezcla resultante se vació en agua con 
agitación vigorosa. El sólido que ee separó, se recogió median­
te f iltra c ió n , se lavó con agua y se secó a l  vacio a temperatura; 
de 60°C. para obtener 22.0 gramos de 3 -/"2, 4- b is (dimetiland.no)- j
fen il7 - 3- ( l - e t i l - 3-m etil-3- in d o lil) -5/ 6-carboxiftalida (Fórmula ¡

I I I :  R=R5=CĤ ;"*R°=R3=Y*'*=H; R***=R̂ =H/C00H; R^=N(CH )̂ ;̂ R^CH^CH )̂ { 

como un sólido de color pórpura obscuro que funde a través de

*-



- ¿ 5 4 -

la  escala de temperatura de 149° a 1510c. Aparecieron máximos 

infrarro jos a 1775 (C=0; s) y 1720 centímetros"*** (C=0; s ) .

C. Tres m ililitro s  de dimetilsulfato se añadieron a una
mezcla de reflujo de 3.0 gramos de la  3-/J*2, 4-bis(dimetilamino)- 
fenil¡7L3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftaiida que se 

Preparó ta l  y como se describe en la  parte B anterior, 3 .O gra­

mos de carbonato de potasio y 100 m ililitro s  de acetona. La mez­
cla de reacción se calentó a reflu jo  durante un período de dos 
horas, y luego se vació en agua y la  mezcla acuosa se extrajo 

con tolueno. El extracto de tolueno se lavó sucesivamente con 
agua y una solución de sal saturada y luego se evaporó hasta 
sequedad. El residuo se tr itu ró  con ligro ina (temperatura de 

e tu llic ión  de 60° a 90°C.) y el sólido se separó y se secó 
para obtener 1.0  gpamo de la  3- / " 2,4 -b is(dimetiland.no)fen il7L

3- (l-etil-2-m etil-3-indoli )-5/6-metoxicarbonilftalida (Fórmula 
I I I :  R=R̂ =CĤ ; R°=R̂=Y***=H; R***=R̂ =H/C00CĤ ; R̂ =N(CH )̂g;

R̂ =CHgCĤ ), un sólido de color pdrpura claro que funde a tra -  
vós de la  escala de temperatura de 72° a 85°C. Aparecieron 

máximas in frarro jas a 1760 (C=0; s ) , y 1730 centímetros"***

(C=0; s ) . El análisis mediante espectro de masa demostró  ̂

crestas m/e a 511 (M+) y a 452 (M*-C0gCH )̂. . Una solución en 

tolueno del producto salpicado sobre gel de s íl ic e , una a rc i­
l l a  acídica o una resina fenólica, reveló una imagen de color 
uva.
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A una mezcla agitada de 6.38 gramos (O.OI3 moles) 
de 3-¿?,i¡.-bis(dimetilamino)f  eni]J^-3- (l - e t i l - 2-m etil-3-in- 

d o lil) -5/ 6-carboxiftalida, preparada como se ha descrito en 

lo que antecede en la parte B del Ejemplo 18, I5O m ililitro s 
de hexametilfosforamida y 10 m ililitro s  de hidróxido de sodio 

acuoso a l 25 por ciento, se añadieron ?.0 m ililitro s  de yo­

duro de e t i lo . La mezola se agitó a temperatura ambiente 
durante un período de dos horas. La mezcla de reacción lue­
go se inundó con agua y la mezcla acuosa se extrajo con to­
lueno. La capa de tolueno se lavó con agua, se secó sobre 
sulfato de sodio anhidro y se evaporó. El residuo se t r i tu ­

ró con ligroina (temperatura de ebullición de 60° a $0° C.) 

y e l sólido separado se recogió y se secó para obtener 0.$2 

gramos de 3-¿2,4-Ms(dimetilamino)feni3/-3-(l - e t i l - 2-metil-

3-indolil)-5/ó-etoxicarbonilftalida (Fórmula III:R=R5=nH.*:————  3'
R°=R3=Yl-H: Rl=R2=H/C00CH2CĤ í R^NÍCI^^; R^CT^CE^), un 

polvo de color pardo claro que funde dentro de la escala de 

temperatura de 88° a 97° C. Aparecieron máximos infrarrojos 
a 1765 (C=0; s) y 1725 centímetros*^- (C=0; s ) . El espectro 

de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con la es­

tructura asignada. El análisis mediante espectro de masa 
mostro una cresta m/̂ e a 5 5̂ (M^). Una solución en tolueno 
del producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  aci­
dice o una resina fenoLíca reveló una imagen de color uva.



Ejemplo 20

Siguiendo un procedimiento semejante a a quel des­

crito  en lo que antecede en la parte 0 del Ejemplo 18, pero 
substituyendo dimetilformamida por acetona y bromuro de n-oc- 
t i lo  por dim etilsulfato, se obtuvo la 3-¿? ,4-bis(dimetiiamino)¡ 
fen il7- 3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-fenilmetoxicarbon il-  

f ta lid a  (Fórmula I I I :  R=R5-CH$; R°R3.Yl=H; Rl=R2=B/COOCH2-

R4-N(CH )̂2; R̂ =CH2CH^), un polvo de color púrpura claro 

que funde a través de la escala de temperatura de 72° a 78°
C. Aparecieron máximos infrarrojos a 1770 centímetros"^ (C=0; 
s ) . El análisis mediante e l espectro de masa mostró crestas 

m/e a 587 (Mf) y 5^3 (Mr-COg). Una solución en tolueno del pro 

ducto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidica o una 

resina fenólica reveló una imagen de color uva.

Ejemplo 22

A. Una mezcla de 35 gramos (0.1o moles) de ácido 4/5**
carboxi-2- ¿ r i - e t i l -2-m etil-3-indolll)carbonil/benzoico, pre­

parada como se ha descrito en e l  Ejemplo 18,. parte A anterior, 
20 gramos (0.103 moles) de N,N-dietil-m-fenetidina y 60 m ili­
litro s  de anhídrido acético se agitó a temperatura ambiente 
durante un período de aproximadamente dieciocho horas. Des­

pués da la adición de 100 m ililitro s  de alcohol isopropilico,



la mezcla resultante se vació en agua con agitación vigorosa. 

El sólido que se separó se recogió mediante filtrac ió n , se 

lavó con agua y se secó para obtener 53.4 gramos de 3-(2-eto-

xi-4-dietilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-car-
boxiftalida formula I I I :  R-R̂ =C2E$j R°=R3=Yl=E; R̂ -=̂ =n/COOHj 

R4=0C2H5; ^sCH^), un sólido de color azul obscuro que funde 

a través de la escala de temperatura de 130° a 144° C. Apa­
recieron máximos infrarrojos a 1765 (C=0; s) y 1725 centíme­
tros ! (C=g;- 3), Ei análisis mediante espectro de masa mos­

tró crestas m/e a 526 (híf) y 4-8l  (M̂ -C02E).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel descri­

to en la  parte C del Ejemplo 18, pero haciendo interaccionar 
5.0 gramos (O.O095 moles) de 5-(2-etoxi-4-dieilam inofenil)-

3 - ( l-e til-2-m etÍl-3-indolil)-5/6-m etoxicarbonilftalida (Fór­
mula I I I :  R=R6=C2H5; RO=R3=Yl=H; RlrRS^g/cooCE^; R4̂ 0C2E5; 
R5**CÊ ), un sólido de color verde claro que funde dentro de 

la escala de temperatura da $6° a 103° C. Aparecieron máximos 
infrarrojos a 1765 (C=0; s) y I73O centímetros"! (C-Ojs). El 

espectro de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con 
la estructura asignada. El análisis mediante espectro de masa 
mostró crestas m/e a $4.0 (MÍ), 496 (M̂ -COg) y 4l8 (Mf-COOCÊ ). 
Una solución en tolueno del producto salpicada sobre gal de 
s íl ic e , una a rc illa  acídica o una resina fenólica reveló una 

imagen de color azul intenso que tenía buena firmeza a la luz.

- 57 -



- 5& -

Ejemplo 23

Cuando el d ie tilsu lfa to  se substituyó- por dtm etil- 

sulfato para interacción con 3- (2-etoxi-ip-dietilaminofeníl)- 

3 -(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-carboxiftalida de conformi­
dad con el procedimiento descrito en la parte B del Ejemplo 

22, se obtuvieron 1.5  gramos de 3-(2-etoxi-h.-dietilaminofenil)- 

3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /ó-etoxicarbonilfta lida (Fórmu­
la I I I :  R=R̂ =CgĤ ; R°=R3=Yl=H; Rl-R2=H/COOCH2CH3J R4=OC2B ;̂ 
R5*CH )̂, un solido de color amarillo claro que fundió a través 

de la escala de temperatura de 1Í{.1° a 1^9° C. Aparecieronmá- 
ximos infrarrojos a I75O (C=0; s) y 1732 centímetros"! (C=0; 
s ) . El análisis mediante espectro de masa mostró crestas m/e 
a 554 (Mf) y ij.8l  (M̂ -C02C2B^). Una solución en tolueno del 
producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidice 

o una resina fenólica reveló una imagen de color azul inten­
so que tenia buena firmeza a la luz.

Ejemplo 2î

Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­
crito  anteriormente en el Ejemplo 22, parte B, 5.0 gramos 

(O.OO95 moles) de 3-(2-etoxi-^-d ietilam inofenil)-3-(l-etil- 

2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida, preparada como se ha 
descrito en e 1  Ejemplo 22, parte A, se hicieron interaccionar



con 2.0 gramos (0.0117 moles) de alfa-bromotolueno país obte­
ner 3*4 gramos de 3-(2-etoxi-4-dime tilam inofenil)-3-(1-e t i l -  
2-m etil-3-indolil)-5/6-fenilm etoxicarbonilftalida (Formula 
I I I :  R=R̂ =C2^ ;  R°=fR3=Yl=E; Rl=R2=H/C00CH2C^H ;̂ R^OCg^i 
R5-CH^), un sólido de color amarillo claro que funde a,'través , 

de la escala da temperatura de 82° a 87° C. Aparecieron.má.- 
ximos infrarrojos a I765 (C=0; s) y 1723 centímetros** (C=ô  
s ) / .  El análisis mediante espectro de masa mostró crestas 
m/e a 6l6 (Mt) y 572 (M^-Ct^). Una solución en tolueno del 

producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidica o 

u n ares in afen ó lica  reveló una imagen de color azul intenso 
que tenia buena firmeza a la  luz.

Ejemplo 25
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Cuando e l bromuro de n-octilo se substituyó por 
alfa-bromotolueno para interaccionar con 3- (2-etoxi-4**dietil- 

am inofenil)-3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida 
de conformidad con el procedimiento descrito en e l Ejemplo 24, 
se obtuva la 3*(2-etoxi-4-dietilam inofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil- 
3-índolil)-5/6-n-octoxicarbonilftalida (Fórmula I I I :  R=R̂ =- 
C2H5; R0-R3=Yl=H; Rl=R2=H/C00=n=(CH2 )7CH5; R4=0C2Ĥ ; R$=CH )̂, 

un sólido de color azul claro que funde a través de la escala 
de temperatura de 134° a 102° C. Una solución en tolueno del 

producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidica o
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una resina fenólica reveló una imagen de color azul intenso 

que tenía buena firmeza a la luz.

Ejemplo 26

Substituyendo 1-bromohexadecano por bromuro de n- 

octilo para interacción con 3**(2-etoxl-ij.-dietilaminofenil)- 
3-(l-etil-2 -m etil-3 -indolil)-5 /6-carboxifta lida de conformi­
dad con e l procedimiento descrito en e l Ejemplo 2$, se ontu- 

vieron 7.1 gramos de 5-(2-etoxi-i).-dietilam inofenil)-5-(l-etil- 
2-metil-3-indolil)-5/6-hexadecanoxÍcarbonilftalida (Fórmula 
I I I :  R=R6=C2H^ R°=R3=Yl=H/COO(CH2)i5CĤ ; R4=0C2Ĥ ; R5=CĤ ); 

un aceite de color pardo claro. Aparecieron máximos infrarro­
jos a 1765 (C-0; s) y 1725 centímetros**^- (0*0; s ) . El espec­
tro  de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con la 

estructura asignada. El análisis mediante espectro de masa 

mostró crestas m/e a 750 (Mt) y 706 (Mt-CC^). Una solución 
en benceno del producto salpicada sobre gel de s ílic e , una ar­

c illa  acidica o resina fenólica reveló una imagen de color 

azul intenso que tenia buena firmeza a la  luz.

Ejemplo 27

A una solución agitada de 3*3 gramos de 3**(2-etoxi- 
i{.-dietilam inofenil)-3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxi-
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fta lid a  preparada como se ha descrito en el Ejemplo 22,-p a r­
te A, en 2$ m ililitro s  de acetona, se añadieron 2.6 grámds 

de 1,1,3,3-tetrametilbu.tilamina. La mezcla se agitó a-tem­

pera tura ambiente durante aproximadamente diez minutos-y Lue­
go se añadieron 160 m ililitro s de n-hexano. El líquido-so-. - 
brenadante se decanto y e l residuo gomoso, de color pardo, .in­

soluble se tritu ro  con n-hexano para obtener 6.2 gramos de 

3-;3-;3;3**^6^i'8metilbutilaminio, en la forma de una sa l de -5- 

Í2^etoxi-ií.-dietilam inofenil)-5-(l-etil-2-m etil-5-indolll).<
5/6-carboxiftalida (Fórmula I I I :  R°=R3=Ŷ -=H; Rl=R2=E/C00NH -̂ 

C9CĤ )2CH2C(CH )̂2CĤ í R=R6=C2H ;̂ R4=OC2^ J  R5=CH )̂, un sólido 
de color beige que funde a través de la escala de tanperatura 
de 80° a 105" C. con descomposición. E& análisis del espec­
tro  infrarrojo mostró máximos significativos dentro de la es­
cala de 2$$0 centímetros a 21$0 centímetros"^- y una absor- 
cion intensa a I76O centímetros"^- (C—o / s). La estructura 
asignada se corroboro mediante un espectro de resonancia mag­

nética nuclear concordante. Una solución en tolueno del pro­
ducto salpicada sobra gal de s íl ic e , una a rc illa  acídica o 

una resina fenolica revelo una imagen de color azul intenso 
que tenía buena firmeza a la luz. Este producto es tamiüán 
un formador da color soluble en agua.

Ejemplo 28

A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel descri-



to en la parte A del Ejemplo 22 pero haciendo interaccionar 

N,N-dimetilanilina en vez de ^,N-dietil-m -fenetidina, con 
ácido i)/5-carboxi-2- ¿ r i - e t i l - 2-m etil-3-indolil)carbonj 3j7ben 

zóíco, se obtuvo la 3-(^-dimetilaminofenil)-3- ( l - e t i l - 2-me- 

t i l - 3- in d o lil)-5/ 6-carboxiftalida (Fórmula I I I :  R=R5=CK̂ ; 
Rl.R2=H/coog. RÓ-CgHty), un sólido de color azul que funde a 

través de la escala de temperatura de lip." a 100" C. Apare- 
cieronmáximos infrarrojos a 1770 (0=0; s) y I730 centímetros**-^* 

(C=0; s ) . El análisis mediante espectro de masa mostró cres­
tas m/e a ^  (M*), íp-0 (Mt-CO )̂ y ¡̂ 09 (Mt-COOH).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­

crito  en la parte C del Ejemplo 18, pero substituyendo la 3-
(il.-dimetilaminof e n i^ ^ ^ l - e t i l ^ - m e t i l ^ - in d o l i^ ^ /ó - c a r -

boxiftalida preparada como se describe en la parte A ante­

rio r por 3-¿?,4-bis)dim 6tilam inoJfeni3^-3-(l-etil-2-m etil- 
3- in d o lil)-5/ 6-oarboxiftalida para interaccionar con dim etil- 
sulfato, se obtiene la 3-(^-dimetilaminofenil)-3- ( l - e t i l - 2- 

m etil-3- in d o lil)-5/ 6-metoxicarbonilftalida (Fórmula I I I :  
R=R5=CH2; R°=R3=K4=Yl=H; R̂ -=R2=H/C00CĤ ; R^Cgl^), un sólido 
de color amarillo claro que funde a través de la  escala de tem­
peratura de 101" a 110" C. Aparecieron máximos infrarrojos 
a 1760 (C=0; s) y 1730 centímetros'-** (C=0; s) . El espectro 
de resonancia magnética nuclear estaba de acuerdo con la es­
tructura asignada. ^1 análisis mdiante espectro de masa mos-



tró crestas 3/0 a 468 (M+), 4^4 (M̂ -C02) y 4°9 (Ml-COOUĤ ).

Una solución en tolueno del producto salpicada sobre gel. de 

sólice, una a rc illa  acídica o una resina fenólica reveló una 

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

Ejemplo 29

Prosiguiendo de manera semejante a aquella descrita 
anteriormente en el Ejemplo 23, la 3-(4-dimetilaminofenil)- 

3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-carboxiftalida preparada co­
mo se descrito en el Ejemplo 28, parte A, se hizo interaccio­
nar con d ie tilsu lfa to  para obtener 5- (4-dimetilaminofenil)- 5-  

(l-atil-2 -m etil-3 -indolil)-5 /ó-etox icarbonilftalida (Fórmu­
la I I I :  R-R̂ =CĤ i RO=R3=n4=H; Rl=R2=H/C00C2R - RÓ^Ky), un 

sólido de color verde claro que funde a través de la escala 
de temperatura de 114° a 131° C. Aparecieron máximos infrarro  
jos a 1765 (C=0; s) y 1725 centímetros"! (C=0; s ) . El análi­

sis mediante espectro de masa mostró crestas m/e a 482 (M̂ )
438 (M*-C02) y 409 (M*f -00202^ ) .  Una solución en tolueno 

del producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  aci- 
dica o una resina fenólica reveló una imagen de color azul 
que tenia buena firmeza a la luz.

Ejemplo 3 0

Cuando el alfa-bromotolueno se substituyó por el
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dietilsulfato en el Ejemplo 2$, se obtuvo la 3-(4-dimetil- 
aminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-fenilmetoyicar-

bonilftalida (Fórmula III: R=R^=CH^; RO=R3=n4=Yl=H; Rl=R2=n/- 
COOCHgC^H^; R^=C2H^), un sólido de color verde claro <pe fun­
de a través de la escala de temperatura de 93" a 98° C. Apa­
recieron máximos infrarrojos a 1770 (0=0; y 1728 centímetros"-^ 

(C=0; s). El análisis mediante espectro de masa mostró cres­

tas m/e a 544 (M*) y 500 (M^-COg). Una solución en tolueno 

del producto salpicada sobre gel da sílice, una arcilla aci- 
dica o una resina fenólica reveló una imagen de color azul que 

tenía buena firmeza a la luz.

Ejemplo 31

A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel descri
to en la parte A del Ejemplo 22, pero usando 15 gramos de 
N,N-dietilanilina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para in­
teraccionar con ácido 4/5*carboxi-2-¿(*l*etil-2-metil-3-indo- 
lil)carbonil/benzóico, se obtuvo la 5-(4-dietilam inofenil)-3- 
( l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-carboxiftalida (Fórmula I I I :  
R=R6=C2^ ;  R°=R3=R4=Yl-H; R̂ -=R̂ =H/C00H; R5=CH )̂, un sólido de 

color azul que funde a través de la escala de temperatura de 
169° a 182° C. Aparecieron máximos infrarrojos a 1765 (C-0; 
s) y 1730 (C=0; s) . El espectro de resonancia magnética nu­

clear estaba de acuerdo con la estructura asignada.
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e?
B. Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c r ita  en la parte C ¿ai Ejemplo 18, pero usando 3**^**Uietil- 

aminofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxiftaltda 
preparada como se ha descrito en la parte A anterior en vez
de 3**Z^A**bis(dimetilamino)feni3y-3-(l-atil-2-metil-3-indo-

l i l ) - 5/ 6-carboxiftalida, preparada como se ha descrito an la 
parte A anterior en vez de 3;^,^-bis)dimetilamino)fenijL7-3- 

(l-e til-2 -m etil-3 -indolil)-5 /6-carboxiftalida para interaccio­
nar con dim etilsulfato, se obtiene la 3-(i(.-dietilaminofenil)- 

3-(l-etil-2-m etil-3-Índolil)-5/6-m etoxicarbonilftalida (Fór­
mula I I I ;  R-R^=C^j R°=R3=R̂ =Y-*-=H; R̂ =R̂ =H/C00CĤ ; R5=CH )̂, 

un sólido verde claro que funda a través de la a scala da tem- 
perat ra da lli}." a 128" C. Aparecieron máximos infrarrojos a 
1765 (C=0; s) y I73O centímetros"'*' )C=0; s ) . Una solución en 

tolueno del producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una arci­
lla  acidica o una resina fenolico reveló una imagen de color 
azul que tenia buena firmeza a la luz.

Ejemplo 32

A. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en la parte A del Ejemplo 22, pero usando m-cloro-N,N- 
dim etilanilina e n vez de N,N-dietil-m-fenetidina para in te r­
accionar con e l ácido 4/ 5-carboxi-2-¿T l-e til-2-m etil-3-indo- 

lil)carbonil/benzóico, se obtiene la 3- (2-cloro-ít.-dimetilami-



66 -
g?

BQfenil)-2-( l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-carboxÍftalida 
(Fórmula I I I :  R-R^CH^; R°=R̂ =Ŷ =H;, Rl=R^=H/X00H; R4=C1;1 
R6=C2H )̂^como un 3 lido de color verdoso-azul que funde.^ 

dentro de la escala de temperatura de 130° a li¡2° c. Apa­
recieron máximos infrarrojos a 1770 (C=0; s) y 172$ centí­
metros*-*- (C=0;s)+

3- Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c rita  en la parte C del Ejemplo 18, pero usando 3-(2-cloro-

4 - d im e tilam in o fen il)-3 -(l-e til-2 -m e til-3 -in d o lil)-5 /6 -ca rb o x i 

f ta l id a  preparada como se describe en la  parte  A a n te r io r , en

vez de 3"¿<2*4-bis(dimetilamino^feni]J'-aminofenil)-3-(l-etil- 

2-metil-3-indolil)-5/6-metoxicarbonilftalida (Fórmula III:
para interaccionar con dim etilsulfato, se obtiene la 5- (2-

cloro-!j-dimetilaminofenil)-5-(l-etil-2-metil-3-Índolil)-'5/6-
metoxicarbonilftalida (Fórmula I I I :  R-R5=CH ;̂ R°=R3=Y-*-=H; 

l̂*B̂ *R/COOCĤ ; R4=Clj como un sólido de color

claro qie funde a través de una escala de temperatura de 

168° a 193° C. Aparecieron máximos infrarrojos a 1770 
(C-O; s) y 1730 centímetros*-*- (C-o; s). Una solución en to­

lueno del producto salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc i­

lla  acídica o una resina fenólica reveló una imagen de color 
verde pálido.

*-

Ejemplo 5?



A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des- 
ceito en la parte A del Ejemplo 22, pero usando ^,N-m-dietil- 
toluidina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para interaccionar 

con el ácido l¡./$-carboxi-2-^l[*l-etil-2-m etil-3-indolil)carbo- 
nil^benzóico, se obtiene la 3**(2-metil-ii.-dietilaminofenl l ) -  

3 -(l-e til-2 -m etil-3 -indolil)-5 /6-carboxifta lida (Fórmula I I I :  
R-Rósc^H^j Ro=R3=Yl=H; Rl=R2=H/c00H; R4=R5=CĤ ), un sólido

de color turquesa que funde a través de la escala de tempera* 
tura de lij.6° a 162° C. Aparecieron máximos infrarrojos, a 
1765 (C=0; s) y 1720 centímetros"-^ (0=0; s ) . El análisis me­

diante espectro de masa mostró crestas m/e a i{.96 ( M t ) , ij.32 
(Igt-COa) y íj.51 (Mt-COOH).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en la parte C del Ejemplo 18, pero usando 2-(2-metil- 

i].-dietilaminofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxi- 
f ta lid a , preparada oomo se ha descrito anteriormente en la 
parte A, en vez de 3-¿2,i{.-bis)dim etilam ino)feniy-3-(l-etil- 
2-m etil-3-indolil)-3/ó-carboxiftalida, se obtuvo la 3-(2-me- 
til-3-dietilam inofenil)-3-(l-etil-2-m etil*-3-indolil)-5/6-m e- 
toxicarbonilftalida (Formula I I I :  R=R̂ =C H : R°=Rx=Ŷ *=H;

! ^ 5
R̂*=R2=H/C00Cn^; R4=R5*CH )̂, un sólido de col&r amarillo claro 

que funde a través de la escala de temperatura da 113 ° a 120°
C. Aparecieron máximos infrarrojos a 1770 (C=0; s) y 1730 

centímetros  ̂ (0=0; s ) . El espectro de resonancia magnética

t*-
o
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nuclear estaba de acuerdo con la estructura asignada. El 

análisis mediante espectro de masa mostró crestas m/e a $10 
(M*) y 495 (Mt-COOCĤ ). Una solución en tolueno del produc­

to salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidica o una 
resina fenólica desarrolló o reveló una imagen da color tu r­
quesa que tenia buena firmeza a la  luz.

Ejemplo 34

Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c r ita  anteriormente en el Ejemplo 2$, la 3**(2-metil-4-dietil- 
aminofenil)-3-( l**etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida 

preparada como se descrito en e l Ejemplo 33; parte A, se hizo 
interaccionar con d ie tilsu lfa to  para obtener 5-(2-metil-4- 
d ietilam inofenil)-5-(l-3 til-2-m etil-3-indolll)-5 /6-etoxicar- 

bonilfta lida (Fórmula I I I :  RsR^Cgl^; R°=R3=Ŷ =H; Rl=R^-H/- 
COOCgHtyj R4=R3=CĤ ), un sólido color canela que funde a tra ­

vés de la escala de temperatura de 89° a 144° C. El espec­

tro infrarrojo mostró máximos a 1765 (C=0; s) y 172$ centí­
metros**  ̂ (C-0; s). El análisis mediante espectro de masa mos­

tró  crestaá m/e a 324 (M*), 480 (M̂ -COg) y 451 (M̂ -C02C2H$). 
Una solución en tolueno del producto salpicada sobre gel de 
s íl ic e , una a rc illa  acidica o una resina fenólica, reveló una 
imagen de color turquesa que tenia buena firmeza a la luz.

o



Ejemplo 35.

^uando e l alfa-bromotolueno se substituyó por die- 

tilsu lfa to  en e l Ejemplo 3^ pa.ra interaccionar con la 3*^2- 
m etil-i{.-dietilam inofenil)-3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5/ó- 

carboxiftalida, preparada como se descrito en el Ejemplo 33  ̂

parte A, se obtuvo la 3-(2-m atil-^-dietilam inofanil)-5-(l- 

etil-2-m etil-3-Índolil)-5/ó-fenilm etoxicarbonilftalÍda (Fór­
mula I I I :  R=R^=C^j R°=R3=Yl=H; R̂ -=R̂ =H/c00CH2C¿Ĥ j R^-R5=- 

CH^), un sólido de color amarillo claro que funde a través de 

la escala de temperatura de $2° a $8° C. Aparecieron máximos 
infrarrojos a 1765 (C=0; a) y 1725 centímetros**! (C=0; s ) .

El análisis mediante espectro de masa mostró crestas m/e a 
586 (M+) y 5i{2 (H^-C02). Una solución en tolueno del produc­
to salpicada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acídica o una 
resina fenólica desde luego reveló una imagen de color tu r­
quesa que tiene buena firmeza a la luz.

- Ejemplo 36

A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en la parte A del Ejemplo 22, pero usando N,N-di-n-bu- 

t ila n ilin a  en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para interaccio­
nar con el ácido i}/5-carboxi-2-¿J*l-etil-2-m etil-$-indolil)car- 
boniybenzóico, se obtuvo la 3**(I{--di-n-butilamlnofenil)-3-
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(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /ó-carboxiftalida (Fórmula I I I :  
RsCHgtCHg^CH ;̂ RO-R3=R4=yl=H; Rl=R2=n/c00H; R5=CĤ ; R^=- 

como un sólido de color azul que funde a través de 

una e scala de temperatura de 8l° a 94" 0. Aparecieron máximos 
infrarrojos a 1760 (C=0; s) y I725 centímetros**^ (C=0; s ).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­

crito  en la parte 0 del ^jemplo 18, pero usando la 3**(4"di- 

n-butilaminofenll)-3-(l- e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxi- 
f ta lid a , preparada como se ha descrito en la parte A anterior, 

en vez de la 3-^2;4**bis)dimetilamino)feni3/'-3-Il-etil-2-me- 
t i l - 3- in d o lil)-5/ 6-carboxiftalida para interaccionar con di- 
m etilsulfato, se obtiene la 3-(4-*di-n-butilaminofenll)-3- ( l -  

etil-2-m etil-3-indolil)-5/ó-m etoxlcarbonilftalida (Formula 
I I I :  R-CH2(CH2)2CH /̂ RO=R3=R4=yI=H; Rl=R2=H/C00CH ;̂ R5=CH2J 

R̂ =C2H^), un sólido de color, amarillo claro que funde a tr a ­

vés de la escala de temperatura de 72" a 94" C. Aparecieron 
máximos infrarrojos a 1765 (C-0; s) y r?28 centimetros"l,
C=0; s ) . El análisis mediante espectro de masa mostró cres­
tas m/e a 552 (M+), 508 (Mt-CO )̂ y ^93 (M -̂COgCH )̂.. Una so­

lución en tolueno del producto salpicada sobre gel de s íl ic e , 

una a rc illa  acídica o una resina fenólica reveló una imagen 

de color azul que tenia buena firmeza a la  luz.

Ejemplo 57

*-
<9
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A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­

crito  en la parte A del Ejemplo 22, pero usando b,N-dímetil- 

m-anisidina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para interaccio­
nar con el ácido it/5-carboxi-2-^(*l-etil-2-m etil-3-indo lil)car- 

boni]J^enzóico, se obtuvo la 3- (2-metoxi-^-dimetilaminofenil)- 

3 -(l-etil-2 -m etil-3 -indolil)-5 /ó-carboxifta lida (Formula I I I :  
R=R5=CĤ ; RO=R3=yl=Hí R̂ -=R̂ =E/COOH; R̂ =0CĤ ; R̂ =C2^ í ,  un só­

lido de color azul intenso que funde a través de la  escala de 

temperatura de 128° a 133° C. Aparecieron máximos infrarro­
jos a 1?60 (C=0; s) y 173^ centímetros*^* (C=0; m). El aná- 
lidLs mediante espectto de masa mostró crestas m/e a (Mt)

(M+-CO2 ) y î 39 (M̂ -COOH).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­

crito  en la parte C ¿el Ejemplo 18, pero usando 3**f2-metoxi- 

i¡.-dimetilaminofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3-in d o lil)-5/ 6-carbo- 
x if ta lid a , preparada como se describe en la  parte A anterior, 
en vez de 3-¿?,i{.-bis(dimetilamino)feni3yt3-(l-etil-2-metil- 

3- in d o lil) -5/ 6-metoxicarbonilftalida para interaccionar con 

dim etilsulfato, se obtiene la 2- (2-metoxi-ii.-dimetilaminofenil)- 

5- ( l - e t i l - 2-m etil-3-indolil)-5/6-m etoxicarbonilftalida (Fór­
mula I I I :  R-R5=CH  ̂ R°=R3=Y-*-=Ej Rl=R̂ =̂ /COOCĤ ; R^OCH ;̂ 
RÓ=C2H^), como un sólido de color azul claro que funde den­
tro  de la escala de temperatura de 13 1° a 133° C. Aparecie­
ron máximos infrarrojos a 1760 (C=0; s) y 1730centímetros**** 
(C=0; s) . El análisis mediante espectro de masa mostró eres-

*-
o
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tas m/e a 498 (M+), 454 (Mt-C02) y 439 )M+-C02CH^). Una so­
lución en tolueno del producto salpicado sobre gel de s í ­
lice , una a rc illa  acídica o una resina fenólica reveló una 

imagen de color azul intenso que tenía buena firmeza a la 
luz.

Ejemplo 38

A. Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­

crita  en la parte A del Ejemplo 22, pero usando 3"R-butoxi- 

N,N-dietilanilina en vez de N,N-dietil-m-fenetidina para in­
teraccionar con al ácido 4/ 5**carboxi-2-¿J*l-átil-2-m etil-3- 

indolil)carbonil^benzóico, se obtiene la 3- (2-n-butoxi-4- 
dietilam inofenil)-3- ( l - 6t i l - 2-m etil-3- in d o lil) -5/ó-carboxi- 
fta lid a  (Fórmula I I I :  R-R^CgE^; R°=R3=Y**-=H; Rl=R^=H/C00H; 

R̂ -OCHgfCEglgCĤ ; R^=CH )̂, un sólido de color azul intenso 
que fundo dentro de la escala de temperatura de 113 ° a 125°
C. Aparecieron máximos infrarrojos a 1760 (0=0; s) y 1725 

centímetros**l (C=0; m). El análisis mediante espectro de 
masa mostró una cresta m/e a 510 (M*-C02).

B. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en la  parte C del Ejemplo 18, pero usando 3**(2-n-butoxi-

4-dietilam inofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carbóxl- 
f ta lid a , preparada como se describe en la  parte A anterior,

en vez de 3*(¿^^4*Uís(dimetilamino)feniiyi-3"M**etil-2-m etil-

*-
3?
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3-indolil)-5/ó-carboxiftalida para interaccionar con dimetil- 

sulfato , se obtiene la 3-(2-n-butoxi-i{.-dietilajinofenil)-3-(l- 
etil-2-m etil-3-indolil)-5/ó-m etoxicarbonilftalida (Formula 
I I I :  R0=R3=Ŷ =H; Rl=R^=H/C00CH3; R̂ =0CH2(CU2)2CĤ ;

R5=CH )̂, un aceite de color verde claro. Aparecieron máximos 

infrarrojos a I7Ó5 (C=0; a) y 1730 centímetros"! (C=0̂  s) .
Una solucionen tolueno del producto salpicado sobre gel de 
s íl ic e , una a rc illa  acídica o una resina fenólica, reveló una 
imagen de color azul intenso con buena firmeza a la luz.

Ejemplo 39

A. Una mezcla agitada de 1^.2 gramos (0.10 molas) de

anhídrido trim elitico , 35 gramos (.22 moles) de l-etil-2-m e- 
til in d o l y 75 m ililitro s de anhídrido acético se c alentó a 
la  temperatura de reflujo durante aproximadamente una hora, 

luego se enfrió ligeramente a menos de la temperatura de re­
flu jo  después de lo cual ae añadieron lentamente 100 m ilili­
tros de metanol. La solución resultante se enfrió a tempera­

tura ambiente y se vació lentamente con agitación en una mez­
cla de hielo y agua. El sólido que se formó se recogió me­
diante f iltrac ió n  y se secó al vacio a temperatura de 60° C. 
para obtener la 3 .3-bis(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /ó-carbo- 
x if ta lid a  (Fórmula VI; R***=R̂ =H/C00Hj R3=R5'-CH ;̂ R̂ =R̂ '=CH2- 
CĤ ; R°*R3=Yl=Y!'=E), como un sólido de color rojo intenso 

que funde a través deT.a escala de temperatura de 110° a 110°
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a 119° C. Aparecieron máximos infrarrojos a I76O (C=0; s) 

y 1720 centímetros**'* (C=0; m). El espectro de resonancia 
magnética nuclear estaba de acuerdo con la estructura asig 

nada.

* .

B. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­

crito  anteriormente en la parte C del Ejemplo 18, pero usan­
do la 3, 3- b is ( l - e t i l -2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxiftalida 
preparada como se descrito en lo que antecede en la parte A 
de este ejemplo, en vez de 3*/^;4**bis(dimetilamino)feniiy^- 
3- ( l - e t i l - 2-m etil-3-in d o lil)-5/ 6-carboxiftalida para in te r­
accionar con dim etilsulfato, se obtuvo la 3 ,5-b is (l - e t i l - 2- 
m etil-3*indolil)-5/ 6-metoxicarbonilftalida (Fórmula ^1 : 
R-*--R̂ -H/C00CĤ ; R°=R3=Yl=Y '̂=Hj R5=R5'=CH ;̂ R^R^^CH^CH^), 
un sólido de color canela que funde a través de la escala de 
temperatura de 22ó° a 229° C. con descomposición. Apareció- 

ron máximos infrarrojos a 1?65 (C=C; s) y 1735 centímetros** 
(C=0; s) . El espectro de resonancia magnética nuclear era 

de acuerdo con la estructura asignada. El análisis de es­
pectro de masa mostró crestas m/e a 5 6̂ (Mt), 4^2 (M*-C02) 
y 447 (Mf-Cf^CH^). Una solución en acetona del producto sa l­
picada sobre gel de s ílice , una a rc illa  acídica o una resina 
fenólica, reveló una imagen de color rojo intenso que tenía 
buena capacidad xerográfica y buena firmeza a la luz.

Ejemplo 40
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Una mezcla agitada de 3*  ̂ gramos (0.006 moles) de
3, 3- b is ( l - e t i l - 2-m etil-3-in d o lil)-5/ 6-metoxicarbonilftalida, 

preparada como en el Ejemplo 39* parte B y 35 m ililitro s de 
3-(di-n-butilamino)propilamina se calentó a temperatura de 
125° a 130° C. durante aproximadamente cinco horas y luego 

se dejó enfriar a temperatura ambiente. La solución de co­
lor pardo se vació en una mezcla de agua y tolueno y la capa 

de tolueno se separó, se lavó con agua y se concentró bajo 
presión reducida. El exceso de amina se removió mediante 
destilación a l  vacio. Se otuvo de esta manera la 3, 3-bis-
(l-etil-2-m etil-5-indolil)-5/6-5-N.N-dl-n-butilam ino)pro-

pllaminocarbonllftalida (Fórmula VI: Rl=R2=H/C0NH(CH2 )3N(n- 
C^Ep)2; R5 '-CH^; RÓ-RÓ'^H^; Ro=R3=yl=Yl'=H), como un acei­

te de color pardo claro. Aparecieron máximos infrarrojos 
a 1770 (C=0; s) y I 65O centímetros - I  (C=0: s ) .  El espectro 

de resonancia magnética nuclear era de acuerdo con la estruc­
tura asignada. Cuando una solución de aceite de soya del 

producto se salpicó sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acídica 
o una resina fenólica, se reveló una imagen de color rojo 

obscuro que tenia buena firmeza a la luz.

Ejemplo Ij.l

A. Siguiendo un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en e l Ejemplo 18̂  parte B anterior, para hacer interac- 
cionar 10.6 gramos de ácido 4/ 5**carboxi-2-^ l" l-e til-2-matil-
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3-indolil)carboni]J7benzóico, preparado como se describe en 
el Ejemplo 18, parte A y 7*0 gramos de l-n-butÍl-2-m otilin- 
dol, se obtuvieron 16 gramos de 3- ( l - e t i l - 2-m etil-3-irdb- 

l i l ) - 3- ( l-n -b u til-2-m atil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxiftallda 
(Fórmula Vi; Rl=R2=H/C00H/ R5=R5'=CH ;̂ R6=C2H$; R^'=n=C^í 
RO=R3=vl=Yl')-H;), un sólido de color rojo intenso que funde 

a través de la escala de temperatura de 128° a 138° C., con 
descomposición. Aparecieron máximos infrarrojos a 1762 ÍC=0; 
s) y 1738 centímetros"! (C=0; s ).

B. Empleando un procedimiento semejante a aquel des­
crito  en lo que antecede en la parte B del Ejemplo 3$, con 
la excepción de que se usó la 3*(l**otil-2-m etil-3-in d o lil)-  

3-(l-n-butil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-carboxiftalida, prepara­
da como se ha descrito en lo que antecede en la parte A de 
este ejemplo, en vez de 3, 3-b is ( l - e t i l -2-m etil-3-in d o lil)-  

5/ó-carboxiftalida, se obtiene la 3 -(l-e til-2 -m otil-5 -in - 

dolll)-3-(l-n-butil-2-m etil-3-indolil)-5/6-m etoxicarboftalida 
(Fórmula Vi; Rl=R2-n/c00CH^; R5=R5'=CH ;̂ R Ó ^I^; R6'=n=C^Hp; 
RO=R3-y!=Y!'=H), un sólido de color anaranjado claro que 

funde a través de la escala de temperatura .de 82" a C. 
Aparecieron máximos infrarrojos significativos a 1765 (C=0; 
s) y I73O centímetros"'** (C=0; s ). El análisis espectrial 
de masa mostró crestas m/e a 53^ (M̂ ) y Ii-90 (M -̂002). Una 
solución en tolueno del producto salpicada sobre gel de s i l i -
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ce o una resiih fenólica reveló una imagen de color rojo 
intenso que poseía buena firmeza a la luz.

Ejemplo 1̂2

A< Prosiguiendo de una manera semjante a aquella des­
c r ita  en e l Ejemplo i^l, parte A anterior, pero usando 1 - a l i l -  

2-metilindol en vez de 1 —n-butil-2-metilindol para interac­

ción con *cido 4/5-carboxi-2-/Tl-etil-2-m etil-3-indolil)caa^ 
boni]/benzóico, se obtuvo la 3 -(l-e til-2 -m etil-3 -indo lil)-3 - 

_(l-alil-2-m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida (Fórm^a VI: 
Rl=R2=3/C00H; R5=R5'=CH^; R Ó = c^; R '̂=CH2-CH=CH2; R°=R3=Ŷ -=- 

Ŷ* -H), un solido color fojo intenso que funde a temperatura 
de 135° C., con descomposición. Aparecieron máximos infra- 
rojos significativos a 1765 (C=0; s) y 1730 centímetros'^, 
(C=Oí m).
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B. Cuando la 3 -(l-e til-2 -m e til-3 -in d o lil)-3 -(l-a lil-
2- m etil-3-indolil)-5/6-carboxiftalida, preparada como se des­
cribe en la parte A de este ejemplo se substituyó por 3,3bis- 

(l-e til-2 -m etil-3 -indolil)-5 /6-carboxiftalida en el procedi­
miento descrito en la parte B del Ejemplo 39, se obtuvo:

3-  ( l - e t l l - 2-m etil-3- in d o lil)-3- ( l - a l i l - 2-m etil-3-in d o lll)-  
5/ómetoxicarbonilftalida (Fórmula VI: R̂ -=R̂ =H/C00H; R5=n5'=.

RÓ.CgĤ j R6'=CH2-CH=CH2; Ro=R3=Yl=Yl'=H), un sólido de
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color anaranjado que funde a través de una escala de tempe­

ratura de 152° a C. El análisis espectral infrarrojo

mostró máximos a 1760 (C=0; s) y 1732 centímetros"*** (Ĉ O; 
s). El análisis de resonancia magnética nuclear estaba de 
acuerdo con la estructura asignada. El análisis mediante 

espectro de masa mostró crestas m/e a 518 (M*), i]-74 (M̂ -COg) 
y ij-59 (MÍ-COOCH3). Una solución en tolueno del producto sa l­
picada sobre gel de s íl ic e , una a rc illa  acidica o una resina 
fenólica reveló una Imagen de color rojo intenso que tenía 
buena firmeza a la luz.

i?

Ejemplo ij-3

Empleando un procedimiento s emejante a aquel des­
crito  en e l Ejemplo 18, parte B anterior, para hacer interac­
cionar el ácido ij./5-carboxi-2- / I 'l - e t i l -2-m etil-3-indo lil)car- 

boniíJT^enzóico, preparado como se describe en el Ejemplo 18, 
parte A y l-atil-2 -m etilindo l, se obtiene la 3*3*-bis(l-etil- 
2-m etil-3- in d o lil)-5/ó-carboftalida (Fórmula Vi* Rl=R2=H/- 

COOH; R5-R5'=CH ;̂ RÓ=R̂ '=cH2CĤ ; Ro=R3=Yl=Y -̂'=H). Prosiguien­

do de manera semejante a aquella descrita en el Ejemplo 39, 
parte B, se prepararon los siguientes ésteres de la 3;3**bis- 

( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ó-carboxlftalida preparada de 
esta manera de la Fprmula VI (R°*R3=Y-*-=Y-*-'=H; R5=R5'=CH ;̂ 
RÓsRÓ'^ci^CH ;̂ Rl/R^=H/C00H), mediante esterificación , em-



pleando e l d ialquilsu lfato  o haluro orgánico apropiado. Una 
solución en tolueno de estos esteres individuales, cuando 

se salpicó sobre gel de s ílic e , una a rc illa  acidica o una 
resina fenólica, cada una reveló una imagen de color rojo 

intenso que tenia buena firmeza a la luz. Los análisis in­

frarro jos, los análisis de resonancia magnética nuclear y 

los análisis espectrales de masa obtenidos para los produc­
tos de los Ejemplos a i .̂8 inclusive, conconrdaban con la 
estructura asignada proporcionada en aquellos ejemplos.

Ejemplo

La ?.5-B is(l-etil-2-m etil-5-indolil)-5 /6-etoxicar- 
bonilfta lida (Fórmula VI: R^=R^=3/C00C^; R5=R5'=CH ;̂ 

RÓ-RÓ'scE^CH ;̂ Ro"R3=Y***=Y-I-' =H; se obtuvo como un sólido da 
color amarillo pálido que funde a través de una escala de tem­
peratura de 176° a 179° C.

Ejemplo ij-5

La 5.5-B is(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-n-butoxi- 
carbonilftalida (Fórmula VI: R^R^H/COOtCHR^CH^; R5=R5'=- 

R6=R6 '=CH2CĤ ; Ro=R3=Ŷ -=Yl' =3) se obtuvo como un sólido 

de color anaranjado claro que funde a temperatura de 88° C., 
con descomposición.

- 79 -



E j e m p l o

La 3 .5-B i3)l-etil-2-m etil-5-indolil)-5 /ó-n-ootilo- 

xicarbonilftalida (Formula VI; Rl^sH/coO^B^lyCH^; R3=R5'-- 

CĤ ; R^sRÓ'a^CH^; R°=R3=Y -̂Y -̂'=3) se obtuvo como un aceite 

de color anaranjado.

Ejemplo Í4.7

La 5.5-B is)l-etil-2-m etil-5-indolil)-5/6-fenilm eto- 

xicarbonilftalida (Fórmula VI: Rl̂ R^H/COOCHgC^H ;̂ n5=R5' =CĤ j 
RÓaRB'scHgCH /̂ R°=R3-Y-*-̂ Y'*''=H) se obtuvo como un sólido de co­

lor anaranjado que funde a través de la e seala de temperatura 
de 9 ^  a 100" C,, con descomposición.

Ejemplo i{.8

La 3 .3-B is0retil-2-m etil-3-indolil)-5 .6-aliloxicar-

bonilftalida (Fórmula Vi: R̂ =R̂ =H/C00CH2CH=CH2; R5=R̂
R^=RÓ'=cg CH j RO=R3=Y**'=Y'*''=H) se obtuvo como un sólido de 

^ 3
color anaranjado claro que funde a través de la escala de tem­

peratura de 75** s 87° C.

Ejemplo ij-9

La 5.5-Bis(l-etil-2-m etil-5-indolil)-5/6-n-hexade-
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ciloxicarbonilftalida (Fórmula ^1: RlnR^sH/ooOfCí^i^CII^í 
R̂ ^R̂  =CĤ ; R^-R '̂=C52^^3í R°-R3^Y-^^^-'-R), se obtuvo como 

un aceite de color rojo obscuro* Aparecieron máximos infra- 

rojos a 1770 (C=0; s) y I73O centímetros-1 (C-0; s ) . ;

Ejemplo 50

Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c r ita  en e l Ejemplo 13 anterior, i{..í].3 gramos (O.Ol mol) de 

ácido 2-¿ri-etil-2-m etil-3-indolil)carboniiy-3,i{.,5-tetracloro- 
benzóico, preparado como se describe en e l Ejemplo 2, parte A 
anterior, se hizo interaccionar con 2.0 gramos (0. 01$ moles) 

da m-amino-N,N-dimetilanilina enpresencia de diez m ililitro s 
da aháidrido acético para obtener la 3- /2*-acetamido-it-dimetil- 

am inofenil7-3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-Í!..5.6.7-tetracloro- 
f ta lid a  (Fórmula I I I ;  R°=Rl=R^=R^=Cl- R=R5=CĤ ; R^NH^CH^; 
R̂ -CH2CĤ j Y^-H), que reveló un color azul a verde cuando se 

salpico sobre gal de s ílice  en la forma de una solución de 
tolueno.

Ejemplo 51

Siguiendo uh procedimiento semejante a aquel des­

crito en la parte B del Ejemplo 2 anterior, gramos (0.01

mol) de ácido 2-(l-etil-2-metil-3-indolil)carbonil-3,íj.,5,6-



tetraclorobenzóico y 2.20 gramos (0.01 mol) de N,N,N'.,.N'-te- 

traetil-m-fenilendiamina se hicieron interaccionar en presen­
cia de diez mililitros de anhídrido acético para obtener la 

3-/2*.h.-bls(dietilam ino)fenil/'-3-(l-etil-2-m etil-3-indo3il)- 
^5 .6 ,7 -te trac lo ro fta lid a  (Fórmula I II : R°=R-*-=R?-R3=Cl; 
R=R̂ =CH2CĤ ; R^-NfCHgCH^; R5=CĤ ; Yl=H) que fuMe a tempe­

ratura de 100° a 103° C, y que muestra máximos de absorción 
infrarroja significativos a I77O centímetros**l (C=0; s). 
una solución en tolueno de este c mpuesto reveló un color azul 

intenso cuando se salpicó sobre gel de s íl ic e .

Ejemplo 52

Empleando un procedimiento semejante a aíuel des­

crito  en la parte C del Ejemplo 1* 9*72 gramos (O.OÍ], moles) 
de ácido 2-(l,2-dim etil-3-indolil)carbonilbenzóico, preparado 
como se describe en la Patente Norteamericana Número 

3;509,17$, 8.57 gramos (0.0$ moles) de N,N,N',N'-tetrametÍl- 
m-fenilendiamina y 6.0 m ililitro s de anhídrido acético se 
hacen interaccionar para obtener la 5-/?,ip-bis(dimetilamino)- 

fen il7?-(l,2 -d im etil-3 -indolilfta lida (Fórmula I II :  
Ro=Rl=R2=R3=Yl=H; R=R5=R6=CĤ ; RÍ^NÍCH^g).

Ejemplo 53

A .  E m p le a n d o  u n  p r o c e d i m i e n t o  s e m e j a n t e  a  a q u e l  d e s -*
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crito  en la parte A del Ejemplo 10 anterior, 7.15  gramos- 

(0. 02$ moles) de anhídrido te traclo roftálico  y 3.65 gramos 

(O.O28 moles) de 2-metilindol se hicieron interaccionar en 

100 m ililitro s  de dicloruro de etileno para obtener el ácido 

2**/Ti2'-*iRetil-5-indolil)carbonil7'-Ít.5.6.7-tetraclorobenzóico 
(Fórmula VIII: R°=Rl=R2=R3=ci; R5=CĤ ; RÓryluR)  ̂ un sólido de 

color anaranjado que funde a temperatura de 200° a 201° C.

Bna mezcla agitada de 4*17 gramos de ácido 2-^(2- 

m etil-3- in d o lil) -carbonil^-4,5, 6 ,7**^ctraclorobenzóico, prepa­
rado como se describe en la parte A anterior y 3.28 gramos

(0.02 moles) de N,N,N',N'-tetrametil-m-fenilendiamina se
hicieron lnteraccionar en presencia de 40 m ililitro s  de an- 
hidrico acético semejante a la manera descrita en e l Ejemplo 

2, parte B anterior para obtener 3-/2.4-bis(dimetilamino)fe- 

Ril7**3**(2-metil-3 - in d o li l) -5,4 ,5 .6 .7-tetraclorofta lida (Fór­
mula I I I :  R°=Rl.R2=R3::Cl; R-R5=CĤ ; R^NÍCH^j R̂ =Yl=H) que 

mostro un máximo de absorción de c arbonilo infrarrojo a 
1775 centímetros *̂*. Una solución en tolueno del compuesto 

desarrolló un color azul a negro cuando se salpicó sobre gel 
de s íl ic e .

Ejemplo 54

P r o s i g u i e n d o  d e  u n a  m a n e r a  s e m e j a n t e  a  a q u e l l a  d e s -



c r ita  en la parte B del Ejemplo 5 anterior, 2.34 gramos 
(0.006 moles) de ácido 2-¿T l-n-octil-2-m etil-3-indolil)cárbo- 

niT^benzólco, preparado de conformidad con el Ejemplo 3  ̂
parte A y 2.^0 gramos de N,N,N',N'-tetraetil-)g-fenilendiamina 

se hicieron interaccionar en presencia de 2.^0 gramos de an­

hídrido acético para obtener la  5-/?.4**bis(dietilamino)fenil7* 
5-(l-n -octil-2 -m etil-3 -indo lil)fta lida  (Fórmula I I I :  R9-Kl=- 
R2=R3-yl=H; RrCHgCĤ ; R4=N(GH2CB̂ )2; R5=CĤ ; R̂ =(CH2)YCR̂ ) 

como un semisólido semejante a alquitrán. Una solución sn 
tolueno de es te  material reveló un color púrpura cuando se 

áalplcó sobre gel de s ílic e .

Ejemplo 55

A. Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c rita  en la parte A del Ejemplo 10, 2$.6 gramos (0.20 mo­

les) de anhídrido ftá lico  y 35*2 gramos (0.20 moles) de
5-n itro -2-metilindol se hicieron interaccionar en 100 m ili­

litro s  de dicloruro de etileno par-a obtener el ácido 2- / Í 2- 
metil-5-nitro-3-indolil)carbonil7benzóico (Fórmula VlII: 

RO.Kl=R2=R3=n6=H; R5=CĤ ; Yl=5=N02), un sólido de color rojo 

a pardo que funde a temperatura de l44°a li{.8° C. y muestra 
un máximo de absorción de carbonilo intenso a 177° centíme­
tros**̂ * en e 1  espectro infrarrojo .

B S i g u i e n d o  u n  p r o c e d i m i e n t o  s e m e j a n t e  a  a q u e l  d e s -
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c rito  en la parte B del Ejemplo 18 para hacerse interaccio- 

nar 3*24 gramos (0.01 mol) del ácido 2-̂ (*2-m etil-5-n itro -3- 
indolil)carbonijybenzóico, preparado como se describe en la 
parte A anterior y 1.6 gramos (0.01 mol) de N,N,N',N'-tetra- 
metil-m-fenilendiamina en presencia de 5.0 m ililitro s  de 

anhídrido acético, se obtiene la 3- / 2 .^-bis(dimetilamino) 

fen il-3 -(2-m etil-5 -n itro -3-indolil)fta lida (Formula I II :  
R°-Rl=R2=R3=R6=E; R=R5=CĤ ; R4=N(CH )̂2; YÍ=N02).

Ejemplo 56

A. Usando un procedimiento semejante a aquel descrito 
enla parte A ¿Leí Ejemplo 18, i{.8.0 gramos (O.25 moles^ de anhí­
drido trim elitico  y 32.8 gramos (O.25 moles) de 2-metilindol 

se hicieron interaccionar en 250 m ililitro s  de dicloruro de 
etlleno para obtener 66.1 gramos del ácido lj./5-carboxi-2- 
/Il2-metil-3-indolil^carbonil7benzóico (Fórmula ^1 1 1 : RÍ*R^=H/- 
COOH; Ro^R3=R6=Yl-H; R5=CĤ ) que funde a temperatura de 237°
a 2ij.l° C.

B. Un procedimiento semejante a aquel descrito en la 
parte B del Ejemplo 18 anterior, se u tilizó  para hacer in te r­
accionar 10 gramos (0.^23 moles) del ácido ij./5-carboxi-2-/T2- 
metil-3-indolil^carboni3^benzóico, preparado como se describe 

en la parte A anterior y 8.0 gramos (0.06 moles) de 2-metil-
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indol en presencia de 50 m ililitro s de anhídrido acético.

Se obtiene de esta manera la 3 ,3-bia(2-m etll-3-indolil)- 
5/6-carboxiftalida (Fórmula Vi; R***=R2=H/coOHñ R^=R3=R^=R '̂=- 
yl̂ Ŷ * *H; R5-n5 ^CH )̂, un goüd ág color rosa que funde a 

través de la escala de temperatura de 1)4.5° a 165° C.

Ejemplo 57

A*! Prosiguiendo de una manera semejante a aquella des­
c rita  en la parte A del Ejemplo 17 , 28.6 gramos (0.01 mol) 
de anhídrido te tracloroftálico , 16.2 gramos (0.2 moles) d3 

N-metilpirroh y Í̂ O gramos (0.3 moles) de cloruro de aluminio 

se hicieron interaccionar en 50 m ililitro s  de clorobenceno 

seco para obtener el ácido 2- /r i-m e til-2-n irro lil)carb o n il7- 
í,^-;5;6-tetraclorobenzéico (Fórmula IX; Ro=Rl=R2=R3=ci; 

R7-CĤ ) que tiene una temperatura de fusión de 20$° a 2^5° C.

Empleando el procedimiento de la parte B del Ejem­
plo 17 anterior, 3.70 gramos (0.01 mol) del ácido 2-^*l-m etil- 

2-pirrolil)carbonil/'-3,)j.,3,6-tetraclorobenzóico, preparado 
como se describe en la parte A anterior y 2..0 gramos (0.012 

moles de N,N,N',N'-tetramatil-m-fenilendÍamina se hicieron 
interaccionar enpresencia de 10 m ililitro s  de anhídrido acé­
tico para obtener la 3- /2 ,Í4.-6is(dimetilamino)fenil7- 3-(l-me- 

M .l-2 -p irro lil)-^ .5 ,6 ,7-tetraclorofta lida (Fórmula IV;
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R0=Rl=R2=R3=Cl; R=R7=CH í̂ H ^-lK CH ^).

Ejemplo 58

A una solución agitada de 5.3 gramos de 3- (2-etoxi- 

ij.-dietilaminofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil)-5/ 6-carboxi- 
f ta lid a , preparada como se describe en el Ejemplo 22; parte A, 

en 25 m ililitro s  de acetona; se añaden 30 m ililitro s  de una 

solución de hidróxido de sodio metanólica de concentración de 

0.3 N. La mezcla se ag ita  durante aproximadamente quince mi­
nutos a temperatura ambiente y se concentra hasta formar un 
jarabe, a l vacio. Una pequeña porción de acetona fresca se 
añade a l jarabe y los c ris ta le s  de color azul obscuro que se 
formaron se recogieron mediante f iltrac ió n . Se añadió a los 
cris ta les  una pequeña porción de hexano dando por resultado 

un residuo gomoso. ^1 residuo luego se tr itu ró  con más he­
xano para obtener un polvo de color azul b rillan te  que se re­
cogió mediante f iltrac ió n  y se secó para rendir 1{..8 gramos 

de la sal de sodio de 3- (2-etoxi-i{.-dietilaminofenil)-3- ( l -  
etil-2-m etil-3-indolil)-5 /ó-carboxiftalida (Fórmula I II ;  
R°=R3=Yl-H; Rl=lt2=n/coo(-); R=R6=c^. R ^ o C ^ ; R5=CĤ ), 

un polvo de color azul b rillan te  que funde a través de la es­
cala de temperatura de 82° a $5° C. Ê . análisis espectral in­

frarro jo  mostró máximos significatos a 1752 (C-0; s) y 1735 

centímetros'-*- (C=o, s).
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Ejemplo 113

El uso de los compuestos de la s  Fórmulas I a VI 

y que se han descrito en los Ejemplos 1 a 112 como componen­

tes formadores de color en sistemas de copiar microencapsu^ 

lados sensibles a la  presión se ha ilustrado con referencia 
al producto del Ejemplo 1, parte B.

A. Una mezcla de 196 m ililitro s  de agua destilada y 

15.0 gramos de gelatina de p ie l de cerdo se agitó a tempera­
tura de aproximadamente 50°C. durante aproximadamente 45 mi­

nutos. Luego se añadieron a la  mezcla una solución calentar- 
da (a temperatura de aproximadamente 50°C.) de 49.0 gramos

de bifenilos alquilados y 0.5 gramos de 3-¿2,4- 
bi s (die t i l  amino) f  en il/-  3- (1-e t i l -  2-me t i l -  3 -indo lil) f ta lid a , 

preparada ta l  y como se ha descrito en lo que antecede en 
el Ejemplo 1, parte B. La solución resultante se agitó du- 

rante aproximadamente quince minutos. Se preparó luego una 

segunda solución de 81.0 m ililitro s  de agua destilada y 10.0 
gramos de goma arábiga y se calentó a temperatura de aproxi­
madamente 50°C. durante aproximadamente una hora.

B. Las dos soluciones, l a  primera conteniendo agua, 
gelatina, bifenilos alquilados y el producto, y la  segunda 

conteniendo agua y goma arábiga, se mezclaron y el pH se 
ajustó a un valor de 9 mediante la  adición de aproximadamen­

te 0.7 m ililitro s  do hidróxido de sodio acuoso al 20 por
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ciento. La mezcla resultante se trasladó a un reactor más 
grande equipado con un Homo-Mezclador Eppenbach de velocidad 

variable de medio caballo de fuerza (Gifford-Wood Co., Hudson, 

N.Y.) y se añadió a través de un período de dos a tres minutos, 

una cantidad de 650 m ililitro s  de agua destilada que se había 

calentado a temperatura de 50°C. Con el agitador funcionando 
a un voltaje aplicado de entre 20 a 25 vo ltios, se añadió len­
tamente una cantidad suficiente de ácido acético acuoso al 

diez por ciento para graduar el pH a un valor de 4.5, siendo 

este e l punto en donde se in ició la. coacervación. La veloci­
dad del agitador se aumentó elevando el voltaje aplicado has­
ta  aproximadamente tre in ta  voltios y se añadieron para su­

primir l a  formación de espuma más o menos cuatro gotas de 2- 
etilhexanol. Después de aproximadamente veinte minutos, se 

examinó microscópicamente una muestra de l a  suspensión y se 

encontró que se había estabilizado dentro de la  escala de 
un tamaño de partículas de 20 a 25 micrones después de lo cual 
se colocó inmediatamente alrededor del reactor que contenía 

l a  suspensión, un baño externo de hielo/agua. A temperatura 
de aproximadamente 20°C., la  velocidad de agitación se redujo 

disminuyendo e l voltaje aplicado hasta dentro de l a  escala 

de 20 a 25 vo ltios. El enfriamiento se continuó y a tempe­
ratu ra  de aproximadamente 15°C. se añadieron 10.0 m ililitro s  

de glutaraldehído durante un período de cinco minutos. Cuando 

la  temperatura interna llegó a 10°C., la  velocidad de agita-



cidn se redujo adicionalmente disminuyendo el voltaje aplica­

do hacia aproximadamente 20 voltios y estas condiciones se 

mantuvieron durante aproximadamente tre in ta  minutos. Durante 

este tiempo y el Homo—Mezclador Eppenbach se reemplazó por un 

agitador de la  boratorio de tipo de paletas convencional y 
la  suspensión se agitó tres, horas adicionales durante cuyo 

periodo la  temperatura se dejó llegar a temperatura ambiente. 
El producto microencapsulados se aisló  vaciando l a  suspensión 

espesa a travás de un tamiz de acero inoxidable Ndmero 18 

de la  Sociedad Americana para el Ensayo de Materiales a f in  

de remover cualesquiera de los aglomerados grandes recogiendo 
luego las  cápsulas mediante f iltrac ió n . Las cápsulas recogi­

das se lavaron sucesivamente con cuatro porciones de 100 mi­

l i l i t r o s  de agua destilada y se almacenaron como una pasta 
hómeda con agua. Una muestra de la  pasta se analizó secán­

dose al vacío a temperatura de 8o°C. y se encontró que con­

s is t ía  de 37.5 por ciento de sólidos.
C. A 125 m ililitro s  de agua destilada, se añadieron
10.6 gramos de almidón de maíz oxidado a través de un periodo 

de diez a quince minutos con agitación. Esta mezcla se ca­

lentó hasta una temperatura dentro de la  escala de 70° a 80°C. 
y se mantuvo a esta temperatura hasta que se había d ie n to  

el almidón. La solución de almidón se enfrió a temperatura 

ambiente y se añadieron 100 gramos de la  cápsula que contenia 

pasta húmeda con agua de l a  parte B anterior y 43.0 m ililitro s
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de agua destilada. Las cápsulas y la  solución de almidón se 

mezclaron a temperatura ambiente usando un aparato Homo-Mez­

clador Bppenbach a un voltaje aplicado de 25 voltios durante 

cinco minutos y luego a un voltaje aplicado de tre in ta  voltios 
durante cinco minutos adicionales, a fin  de completar la  sus­

pensión de la s  cápsulas en la  solución de almidón.

D. La suspensión del material de almidón-microcápsula

que se preparó en la  parte C anterior se rev istió  sobre bojas 
de papel hasta un grueso de aproximadamente .0331 milímetros 
y el papel revestido se secó al a ire . El papel revestido de 

esta  manera con e l precursor incoloro microencapsulado se 

colocó como la  hoja superior en un sistema de un conjunto co­

locando e l lado revestido en contacto con e l lado revestido 
de una hoja receptora comercialmente disponible que se había 

revestido con un agente de revelado de color del tipo de acep­
tación de electrones. Más específicamente, los papeles re­

vestidos con una resina fenólica y con una a rc illa  acídica 
se emplearon en esta prueba. Luego se trazó una imagen con 

una aguja sobre la  hoja superior que llevaba e l precursor 

incoloro microencapsulado en su lado de reverso, ocasionando 
que la s  micro cápsulas afectadas se rompieran permitiendo de 
esta manera que la  solución del precursor incoloro retenido 
en la s  micro cápsulas fluyera en contacto con la  substancia 

reveladora de color sobre la  hoja receptora después de lo cual 
se formó inmediatamente una imagen de color azul intenso.



La imagen revelada exhibid buena firmeza a la  luz cuando se 

expuso a la  luz de día o a una lámpara fluorescente de luz 

de día durante períodos de tiempo prolongados.

Cuando se evalud en un sistema de duplicación prepa­
rado y probado ta l y como se describe en lo que antecede, el 

producto del Ejemplo 1, parte C, l a  3-¿^,4-bis(dimetilamino) 
fe n il / -3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil) - f ta lid a  produjo una ima­

gen revelada decolor uva.

Ejemplo 114

El uso de los compuestos de la s  Fdrmulas 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 l a  presidn se i lu s tra  de manera semejante con 

referencia al producto del Ejemplo 23*
A. Una mezcla de 196 mililitros de agua destilada y
15.0 gramos de gelatina se piel de cerdo se agitó a tempera­
tura de aproximadamente 50°C. durante aproximadamente 45 mi­
nutos. Luego se añadió a la mazóla una solución calentada 
(a temperatura de aproximadamente 50°C.) de 49.0 gramos de 
bifenilos alquilados y 1.0 gramos de 3-(2-etoxi-4-dietilamino- 
fenil)-3-l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftalida 
que se preparó tal y como se ha descrito en lo que antecede 
en el Ejemplo 23. La solución resultante se agitó durante

- ídb -
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aproximadamente quince minutos. Una segunda solución de 8l.O 

m ililitro s  de agua destilada y 5.0 gramos de carboximetilcelu- 

losa se preparó luego y se calentó a temperatura de aproxi­

madamente 50°C. durante aproximadamente una hora.

B Las dos soluciones, conteniendo la  primera agua,

gelatina, b ifenilos alquilados y e l producto, y l a  segunda que 

contenia agua con carboximetilcelulosa, se mezclaron por medio 

de un Homo-Mezclador Eppenbach (Fifford-Wood Co., Hudson, 

N.Y.). El pH se ajustó a un valor de 6.5 mediante la  adición 

de aproximadamente 0.7 m ililitro s  de hidróxido de sodio acuo­
so a l 20 por ciento. A la  mezcla resultante se añadió a tra ­

vés de un periodo de 2 a 3 minutos, una cantidad de 650 mi­

l i l i t r o s  de agua destilada que se habia calentado a tempe­
ratura de 50°C. Con el agitador funcionando a un voltaje 
aplicado de entre 35 a 40 voltios, se añadió lentamente una 
cantidad suficiente de ácido acético acuoso al 10 por ciento 

para establecer el pH a un valor de 4.5* siendo este el punto 
en donde se in ic ió  la  coacervación. Se añadieron para supri­
mir l a  formación de espuma cuatro gotas de 2-etilhexanol. 
Después de aproximadamente veinte minutos, se colocó alrede­

dor del reactor que contenía la  suspensión un baño externo 
de hielo/agua. El enfriamiento se continuó y a temperatura 
de aproximadamente 15°C. se añadieron 10.0 m ililitro s  de 

glutaraldehído a través de un período de cinco minutos. Cuan­

do la  temperatura interna llegó a 10°C., e l Homo-Mezclador
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Eppenbach se reemplazó por un agitador de laboratorio de 

tipo de paletas convencional y la  suspensión de microcáp­
sulas, preparada de esta manera, se agitó tres  horas adicio­

nales durante cuyo período de tiempo la  temperatura se dejó 

elevar hasta temperatura ambiente.
C. La suspensión de micro cápsulas preparada ta l  y como

se describe en la  parte B anterior se rev istió  sobre hojas 

de papel hasta un grueso de aproximadamente .0731 milímetros 

y el papel revestido se secó a l a ire . El papel revestido 

de esta manera con el precursor incoloro microencapsulado 
se colocó 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 color del tipo aceptor de electrones. 
Más específicamente, los papeles revestidos con una resina 

fenólica y con una a rc illa  acfdica se emplearon en esta prue­
ba. Luego se trazó una imagen con una aguja de l a  hoja supe­
r io r  que llevaba el precursor incoloro microencapsulado en 

su lado de reverso ocasionando que las microcápsulas afecta­

das se rompieran permitiendo de esta manera que la  solución 
del precursor incoloro retenido mediante la s  microcápsulas 

fluyendo en contacto con la  substancia reveladora de color 

sobre la  hoja receptora después de lo cual se formó inmedia­
tamente una imagen de color azul intenso. La imagen revela­

da exhibió buena firmeza a la  luz cuando se expuso a la  luz
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del d ía o una lámpara fluorescente de luz de d ía durante 

periodos de tiempo prolongados.
Cuando se evaluó en un sistema de duplicación pre­

parado y probado tal y como se describe en lo que antecede, 

el producto del Ejemplo 29, la 3-(4-dimetilaminofenil)-3- 
(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftalida, produjo

r
una imagen revelada en color azul; el producto del Ejemplo 
34, l a  3-(2-m etil-4-dietilam inofenil)-3-(l-etil-2-m etil-3- 

indolil)-5 /6-etoxicarbonilftalida, produjo una imagen reve­

lada de color turquesa; el producto del Ejemplo 39B, la  3,3-
bis(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-m etoxicarbonilftalida, pro­

dujo una imagen revelada de color rojo intenso; el producto 
del Ejemplo 2B, l a  3-/2,4-bis(dimetilamino)fenil¡7L3-(l-etil- 
2-m etil-3-indolil)-4 ,5 ,6 ,7-tetracloroftalida, produjo una 

imagen revelada de color uva intenso; el producto del Ejemplo 
3B, l a  3-/2^,4—bis-(dim etilam ino)fenil/-3-(l-etil-2-m etil-3- 

in d o lil)-6 -n itro fta lid a , produjo una imagen de color azul 

a negro.

Ejemplo 115

Cuando se evaluó en un sistema de duplicación sin  

papel carbón procediendo de manera semejante a aquella des­

c r ita  en e l Ejemplo 114 anterior, excepto que se usó aceite 
de soya en vez de los bifenilos alquilados, el producto del



Ejemplo 20, la  3-,/2, 4-bis(dimetilamino) - fenil/L 3- ( l - e t i l - 2- 
m etil-3- in d o lil) -5/ 6-n-octiloxicarbonilfta lida, produjo una 

imagen revelada de color uva} y el producto del Ejemplo 46, 

la  3 ,3 -b is(l-e til-2 -m etil-3 -indo lil)-5 /6-n-octilcarbo.nilf ta lida , 

produjo una imagen revelada de color rojo intenso.

Ejemplo 116

Siguiendo un procedimiento semejante a aquel descri­

to en e l Ejemplo 114 pero usando keroseno en vez de bifenilos 

alquilados para la  evaluación en un sistema de duplicación 
sin papel carbón, el producto del Ejemplo 26, l a  3- ( 2-etox i-
4-dietilam inofenil)-3- ( l - e t i l - 2-m etil-3- in d o lil) -5/ 6-  

hexadeciloxicarbonilftalida, produjo una imagen revelada de 

color azul intenso.

Ejemplo 117

La utilidad de las fta lid as de la s  Fórmulas I a IV 

cuyas preparaciones se describen en los ejemplos anteriores 

como componentes formadores de color en sistemas marcadores 
térmicos se ilu s tra  mediante la  incorporación y pruebas del 
compuesto del Ejemplo 22B, la  3- ( 2-e to x i-4-dietilam inofenil)- 
3- ( l - e t i l - 2-m otil-3- in d o lil) -5/ 6-metoxicarbonilftalida en un 

papel marcador sensible térmico. El papel de prueba se pre-
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paró mediante un procedimiento semejante a aquel descrito en 

la  Patente Norteamericana Ndmero 3)539,375.
A. Una mezcla de 2.0 gramos de 3-(2-etoxi-4-diotilamino- 
fenil)-3-(l-etil-2-m etil-3-indolil)-5 /6-m etoxicarbonilftalida,

8.6 gramos de una solución acuosa a l diez por ciento de alcohol 
poliv inílico  (hidrolizado en aproximadamente 99 por ciento),

3.7 gramos de agua y 31.6 gramos de cuentas de molienda áe 

zirconio de diámetro de 1.59 milímtros se cargaron en un rec i­

piente que se colocó en un agitador mecánico. La agitación 

se efectuó mediante una hora. Las cuentas de zirconio luego
se quitaron tamizando la  mezcla a través de un tamiz Námero 40.

B. De manera semejante, una mezcla de 9.3 gramos de

d ifen il de 4 ,4 '-isopropilidina (Bisphenol A), 42.0 gramos de 
una solución de alcohol de polivinilo acuoso al diez por 
ciento (hidrolizado en aproximadamente 99 por ciento), 18 .2 

gramos de agua y 221.2 gramos de cuentas de molienda de z ir­
conio de diámetro de 1.59 milímetros se cargó en un recipiente 
que se colocó en un agitador mecánico. Despuás de que la  agi­
tación se llevó a cabo durante una hora, la s  cuentas de z ir-  ¡

conio se quitaron tamizándose a través de un tamiz Námero 40. i
C. Se preparó una composición de revestimiento mezclando ¡ 

2.1 gramos de la  suspensión espesa de A y 47.9 gramos de l a  
suspensión espesa de B. La mezcla luego se rev istió  unifor­
memente sobre hojas de papel a gruesos de aproximadamente .0762 

milímetros y la s  hojas revestidas se secaron a l aire . El pa-



peí revestido se probó trazando un diseno sobre el lado re­
vestido del papel colocado sobre una superficie lisa plana 
con una aguja calentada a temperatura de aproximadamente 
1 2 5 °C. Se reveló inmediatamente una imagen de color azul in­
tenso que corresponde al diseño trazado.

Cuando se evaluó en papel marcador tónnico prepa­

rado y probado ta l y como se describe en lo que antecede, el 
producto del Ejemplo 39B, la  3;3-bis-(l-otil-2-m etil-_r- 

indolil)-5/6-m etoxicarbonilftalida, produjo una imagen de 

color violeta? el producto del Ejemplo 21, la  3-/2,4-bis
(dimetilamino)fenil7-3-(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-

fenilmetoxicarbonilftalida, produjo una imagen de color uva; 
el producto del Ejemplo 28B, la 3—(4—dimetilaminofenil—3-(l—
etil-2-m etil-3-indolil)-5/6-m etoxicarbonilftalida, produjo

una imagen de color azul; el producto del Ejemplo 33B, la  3- 

(2-me t i l -  4—di e t i l  entino fen il)-3- (l-e til-2 -m etil-3 -in d o lil)-5/6- 
metoxicarbonilftalida, produjo una imagen de color turquesa; 

el producto del Ejemplo IB, la  3-¿2, 4-b is(d ietilam ino)fen il/- 
3- ( l - e t i l - 2-m etil-3-in d o lil)f ta lid a , produjo una imagen de 

color azul a negro; el producto del Ejemplo 1C, la  3-/2\4- 
bis(dimetilamino) fen il/-3 -(l-e til-2 -m etil-3 -in d o lil)  f ta lid a , 

produjo una imagen de color uva; el producto del Ejemplo 2B,
la 3-/2,4—bis(dimetilamino) fenilZ-3-(l-e^':LL-2-^I^etil-3-indolil)-
4,5 ,6 ,7-tetraclorofta lida , produjo una imagen revelada de 
color uva intenso; el producto del Ejemplo 3B, la  3- / 2*4-b is
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(dio e t i l  amino) fa n il/-  3- ( l-a til-2 -m etil-3 -indo lil)-6- 
n itro fta lid a , produjo una imagen do color azul a negro.
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REIVINDICACIONES

10

Los puntos de invención propia y nueva que 

se presentan para que sean objeto de esta solicitud  de Pa­

tente de Invención en España, por VEINTE años, son los que 
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1^.- Un procedimiento para preparar 3**aril-3- 
-h e te rilf ta lid a s  de la  fórmula I

15

20

25

3 1 2o halo y cuando Rs, R̂  y uno de R**" y R  ̂ cada uno es hidró-
1 2geno, e l otro de R y R representa n itro ,' amino, acetamido, 

dialquilamino en donde alquilo es alquilo de Ĉ  a Ĉ  no te r

0 ? '" /c ian o , o -C-B en donde B representa -0Y o -N en
Y"

donde Y es hidrógeno, un catión de metal alcalino, un catión

11128
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de amonio, un catión de mono-, d i- o trialquilamonio de 

s. ^18' s.lQ.^ilo de a O^g, alquenilo de a C^g, bencilo 
o bencilo sustituido en el anillo  de benceno del mismo me­

diante alquilo de a C ^ , halo o alcoxi de a Cg; Y' es 

hidrogeno o alquilo de a C^g; Y" es hidrógeno, alquilo 

de a Ĉ g o R,N-dialquilamino-alquilo de a Ĉ ,̂; X 

representa un radical monovalente que tiene la  Fórmula A,
B o C

10

15 Z representa un radical monovalente que tiene la  Fórmula D 
o E

20

en donde R representa alquilo de a no te rc ia rio , ben 

cilo  o bencilo substituido en el anillo  de benceno mediante 

25 uno o dos de los substituyentes de halo o de alquilo de

11128



10

15

^1  ̂ ^ representa acetamido, dialquilamino en donde
el alquilo es alquilo de C a C no te rc ia rio  y cuando uno 

1 2 ^de R o R representa cualesquiera de los substituyentes 
de carboxi o carbonilo, R̂  además representa hidrógeno, 

alquilo de a C ,̂ alcoxi de a o halo, y R̂  re ­

presentan hidrógeno, alquilo de a o fenilo ; R̂  y R^' 

representan hidrógeno alquilo de a C^g, alquenilo de C2 

a C ,̂ bencilo o bencilo substituido en e l anillo  de benceno 
mediante uno o dos de los substituyentes de halo o alquilo

n o
de a C ,̂ R' y R representan hidrógeno, alquilo de a 

o fenilo , e Y a Y representan ninguno o de uno a dos 

substituyentes de alquilo de a C^, alcoxi de a C ,̂ 

halo o n itro  en la  porción bencenoide del radical de indol, 

con las condiciones de que ( i)  X y Z ambos pueden represen­

ta r  simultáneamente residuos de indolilo monovalentes sola

mente cuando uno de R*** y R̂  representan § y ( i i )  re-
-C-B

20

presenta un p irro lilo  de un residuo de carbazoilo solamente 

cuando Z representa un residuo de 2-R^-4-N(R^-fenilo, ca­

racterizado por: a. hacer interaccionar un compuesto de la  
Fórmula VII

25
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1

3

10

15

20

25

con aproximadamente una proporción molecular de una 3-R^- 

N,N-(R)2-an ilina o un 1-R  ̂ -2-R^ -Y*̂* -indol en presencia 

de un anhídrido de un ácido alcanoico que tiene de 2 a 5 

atomos de carbono, en donde Rs, R*̂*, R̂  y R̂  cada uno repre 

sente hidrógeno o halo y cuando Ra, R̂  y uno de R̂* y R̂  

son cada uno hidrógeno, e l otro R̂* y R  ̂ representan n itro , 

dialquilamino en donde e l alquilo es alquilo de a C ,̂ 

no te rc ia rio  o carboxi; b. hacer interaccionar un anhídrido 

3-R--e-R -5-R-6-R -itálico.correspondiente con aproxima­
damente dos proporciones moleculares de un l-R^-2--R^-Y^- 
-indol a f in  de preparar un compuesto en donde X es un ra­

dical de la  Fórmula A y Z es un radical de la  Fórmula E y 
A y E son iguales; o c. hacer interaccionar un compuesto 

de la  Fórmula VII en donde uno de R*** y R  ̂ es amino y e l 
otro de R y R y cada uno de R9 y R̂  son hidrógeno, con 

aproximadamente una proporción molecular de una 3-R^-N,N- 

-(R ^ -an ilin a  o un 1-R^ -2-R ^'-y '-indol, en presencia de 

por lo menos dos proporciones moleculares de anhídrido

acético para preparar un compuesto en donde uno de R*** y 
2

R es acetamido; s i se desea, reducir un compuesto obtenido

11128
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1 ?en donde uno de R y R es n itro  a f in  de obtener

puesto correspondiente en donde uno de R*** y R̂  es amino;

s i se desea, e s te r if ic a r  un compuesto obtenido de la  Fórmula
I en donde uno de R̂  y R̂  es COOH, con un agente de alquila-

ción para obtener el compuesto correspondiente en donde R***
y R es COOY e Y es alquilo de a C^g, alquenilo de a

C^g, bencilo o bencilo substituido en el an illo  de benceno

del mismo mediante alquilo de a C ^ , halo o alcoxi de Ĉ

a Cg; s i se desea, amidar un compuesto obtenido en donde 
1 2uno de R y R es COOY con un compuesto de la  Fórmula

para obtener el compuesto correspondiente en

donde uno de R̂  y R  ̂ es COR(Y') (Y"); y s i se desea hacer 

reaccionar un compuesto obtenido en donde uno de R-** y R̂  
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 R̂- y R̂  es COOY en donde Y es un catión de 

metal alcalino, un catión de amonio o un catión de mono-, 
d i- o trialquilamino de Ĉ  a C^g.

2^.- Un procedimiento de conformidad con la  
reivindicación 1^, caracterizado porque se obtiene la

3-¿2,4-Bis(dimetilamino)fenil/-3-(l-etil-2-metil-3-indolil)
f ta lid a .

3" -  Un procedimiento de conformidad con la
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! reivindicación 1§=, caracterizado porque se obtiene la

3-(2-etoxi-4-dietilaminofenil)-3-(l-etil-2-metil-3-indo 
lil)-5/6-etoxicarbonilftalida. 

i 4^.- Un procedimiento de conformidad con la
- reivindicación 1&, caracterizado porque se obtiene la

3-(2--etoxi-4-dietilaminof enil)-3-(l-etil-2-metil-3-indo 
lil)-5/6-hexadeciloxicarbonilftalida.

5- -** Un. procedimiento de conformidad con la 

reivindicación 1§, caracterizado porque se obtiene la

3,3-&is(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-etoxicarbonilftálida
6- .- Un procedimiento de conformidad con la 

reivindicación la, caracterizado porque se obtiene la

: 3)3"Uis(l-etil-2-metil-3-indolil)-5/6-n-hexadeciloxicar- 
bonilftalida.

!
7&.- UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR 3-ARIL-3- 

-HETERILFTALIDAS.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que 

antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ciento trece hojas 

escritas a máquina por una sola cara.
Madrid, 16-^3-1979

P.A.

Fernwdo d* E!zobur
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