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INVENCION

Por WPROCEDIMIEI?O PARA LA PREPARACION D& NUEVOS DERIVADOS
DL 4CIDC 4.4'-DIAKIND-ESTILBEN-DISULFONICO-(2.2')4 a favor

de lg firmg suiza, CIBA, Société inonyme, de Basilea (Suiza).

MENORIA DESCRIPIIVA

L1l presente inventc se reilere a nuevos derivados del

‘&cido 4.4'~diamino-estilben-disulfbnico-(2.2!') de la fbrmula
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en lg cual significan
w un grupo amino, en el cual, a 1o menos, un &tomo de

hidrbgeno est& substituido por un radical elguilo,
-oxiglguilo, =—alquilen-}N Zig&i%g, o0 un radical hetero
cielico, y
X, YV 2 NH2, o0 el radical de una amina primaria, o secunda
- ria, a cuyo efecho Se. entiende ¢ue y y z significan
radicales distintos de w, si ¥ significa el radical de una

amine secundaria con 2 &tomos de carbono, el radical de una



»

5

15.

20.

25.

30.

oxi- , 0 dioxialguilamina, o él yau;ual de una amina hetero-
ciclica con whs de un heteroftomo de anillo, entendibndose
ademhs que y significa un radical distinto de una amina aro
mhtica, 8i w y x significan simultfneamente el radical de
una dioxiglguilaming.

Se llega & los compuestos de lz Zdrmula citada al
principio, si se transpone 2 moles de clorﬁro de cianuro, o
bromuro de cianuro, en cualquier sucesibn, con
a) un mol. de 4cido 4.4'=-diauinoestilben=-disulibnico-(2.2'),

0 con una sal hidrosoluble del mismo;
b) 1-4 moles de una alquilamina, dialguilepina, oxialquilaai
na, bis-(oxialyuil)-aning, W'H'-dizlyuilalguilendiaming, o
de une enina heterociclica; y
¢) 0-3 moles de amoniaco, 0 0=3 wmoles de una amina primaria,
0 sscundurise. .
3e llega a los mismos compuestos, asimismo, si se parte dé
un Acido 4-amino-estilben-disulfbnico-(2.2!') que contiene en
la posicidn~4' un grupo transrormable en un grupo amino, como
un grupo acilamino, o -nitro.

81 el fecido 4-nitro-4'-aninocestilben-disulfbnico-
-(2.,2') sirve como material de partida, entonces se transpo
ne 1 mol de cloruro de cisnuro, o bromuro de cianuro, con 1
mol de este Acido, 0 una sal hidrosoluble del mismo, y en
conjunto con 1l-2 moles de los compuestos mencionados ;Es arri
ba bajo b) y o), reduciendo el grupo nitro del producto de con
dengacibn que se ha orizinado al grupo amino y transponisndo
otro mol de cloruro ds cianuro, o bromuro de cianuro, en cual
quier sucesibn con un mol del aminocompuesto, asi formado, ¥
2~3 moles de las combinaciones citadas bajo b) y ¢), a cuyo

efecto han de aplicarse los componentes resccionalss en la
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relaclbn moleculur dadsa por lafyrescrita constitucibn del
procucto Finul,.

Los nuevos compuestos de la fbmulsa citada, asi como
las sales de lLos misﬁos, no tienen carficter de colorunte, si
bien presentan, segfin su congtitucibn respectiva, una sfini-
dad mbis o menos marcuds paru los mhs variados substratos,
como por ejeuplo, Librus vegetales y animsles. En estos subs-
tratos presentan en la luz ultravioleta una Fluorescencia
azul, hasta violeta. Gracias a estas propisdades, resultan
los productos segln el invento, apios pare auueﬁtar con mate
rial no teiiido el contenido en blunco, y con material befiido,
la pureza de lu colocacibn.

Como alyuilaminas, dialquilamin;s, xialquilaminas,
bis-(oxialyuil)-amninas, y If,N’~-dialquil-alquilendiaminas,
gue suministran el subsiituyente w de la Ibrmula indicada al
principio, entrun cn consideracibn pars la transﬁosicibn

conforme al invenito, tales con, por cjemplo, 1 — 18 &tomos C.

o 8in embarso, résulbta particularmente aproplados los represen=—

ftantes de bajo peso mo}ecular de dichios compuestos gue presen
tan cadenazs de curbono con, por ejemplo, l-4 atomos-C. Se ci
tan la monoetanolamine, diebmnolaming, propanolaminas, adembs
la mebvilamina, etilamina, propilaming, butilamina, dimetilami
na, dipropilamina, dibutilawina, I',N-dimeiil-etilendiamina,
adenfsy, aminas con cadenus ramiiicaduas, como la isopropilani
na, isobutilamina, diisobutilamina, y aminas no saturadas,
como lg alilamina. De entre las aminas heterociclicas, cuyo
radical pusde ocupar el sitio del substituyente w, entran
en cuenta las pipecolinas, pirolidina, tetrahldroguinolina,
2=aninotiazoly S—agminotetrazol ¥, ante todo, la morfolina.

Lus aninss primgriss y secundarias que suministran



w

w

Se

16.

15,

20,

25,

30.

los substituyentes x, ¥y ¥ 2 de la 26 mule general reseiada
sl principio, pueden pertenecer & las Series aliffiticas, aro
mbtica, hidroasrombtica, aralifftica, o heterociclica. Como
representantes aliffiticos y hetercciclicos entran en congide
racibn los mismos compuestos que se han mencionado arriba, co
mo suministradorss del substituyente w.

Las aninas arombticas gue pueden uwbilizarse segin sl
invento, pertenecen a lu sgerie de las ngftalinas y, ante to-
do, de los benzoles. Se citan lg alfa= ¥y beta-ngftilamina y
sus productos de substitucibn nuclear, la aniling y sus deri
vados, como lg p-clorosnilina, p-metoxianilins, o las toluidi
nas. 7

gomo sales de los productos sesin el invento, entran
an consideracién, ante todo, lus sales hidrosolubles con azmo
niaco o aminas, pero, de preferencisz, sus sales alecalinas.

Ta preparacibn seslin el invento de los nuevos deriva-
dos del 4cido 4.4'=diaminocestilben~-disulibnico-(2.2!') puede
efectuarse, por ejemplo, de modo yue se Lransponen 2 moles
de cloruro de cianuro conforme a los mnbtodos, generalmente
conocidos, parva su transposicibn con aminas, por ejemplo, en
Presencia de agua, 0 de mezclas de agusa con digolventes orgé
nicos, como acetonaz, y, eventualmenie, en presencia de subs
tancias tampbn, o ugentes que fijan'écidos, como acetato sg
dico, carbonatos alcalinos, o hidrbxidos alcalinos, con un
mol de écido 4.4'-diaminocestilben-disulfbnico-(2.2'), o0 una
sal hidrosolubde del mismo, transponiendo el fcido 4.4'-bis—
[5.4—dicloro-l.3.5—triacil-(6)—amin£7kestilben-disulf&nico—
~(2.2'), formado, o una sal hidrosoluble del mismo, seguida-
mente —eventualmente, en presencia de substancias tampbn, o

agentes que ILijan fcidos con dos moles de una slguilamina,
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dislguilamina, con, por lo menos, 3 hLtomos de carbono, HiN'-
~dialguilalquilendiamina, 0 amina heterociclica, con un hete
roftomo de anillo, llevando seguidamente los dos restantes
ftomos de cloro con 2 moles de amonfaco, 2 moles de una de
las aminas, antes citadas, o dos moles de una amina aromfti
ca, a reaccibn. |

De esta nanera se llegé a productos simébricos.

Si se pretende la preparacibn de compuestossubstitui
dos asimétricamente, resulta ventajoso utilizar el &cido
4-nitro-4'—amino-estilben—disulfénioo-(2.2')‘como naterial
de partida. #ste es convertido, de modo conoecido, por conden
sacibn con cloruro de cianuro, en el &cido 4-nitro-4'-/7Z.4-di-
cloro-l.3.5-triacil-(6)~aningfestilben-disulfbnico~(2.2), de
pués de lo cual .es substituldo, & lo menos, uno de ambos &to
mos de cloro por reaccibn con los compuestos citados al prin
cipio bajo b) ¥ c)e

Igualmente se puede substituir uno o dos Atomos de
cloro del cloruro de cignuro, primero, por reaccibn con 1=2
moles de los compusstos indicados bujo b) y ¢), y efectuar
solamente entonces la condensacibn con el fHcido 4-nitro-4'-
~gmino-estilben—-disulfbnico=(2.2').

Seguidamente es traspucsto el grupo nitro del product
de condensacibn, asi obtenido, por reduccibn, por ejemplo,
con hierro, en presencia de un &cido, en el aminogrupo, ¥y ég
te, de su parte, es ulteriormente substituido del modo anhlo
g0 como va descrito mfis arriba para el otro grupo amino, a
cuyc efecto deben llevurse, juntamente, a transposicibn en
conjunto, & lo menos, 1 mol. de los compuestos indicados bajo
b) ¥y, on conjunto, 4 moles de los compuestos menciongdos bajo

b) y ¢), debiendo aplicurse los componentes reacciongles en
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la proporcibn moleculur dudu por la constitucidn determinada
del producto final. |

La preparacibn de productos asinétricos, no obstante,
results posible, asimisno, partiendo del ‘acido 4.4'-&iamino-
—egtilben~disulibnico~-(2.2'), de modo yue éste es transpues-
to0, primero, con 2 moles de cloruro de cianuro, despubs de~
lo cuasl, el producto de condensacibn obtenido, es llevado a
reaccibn con wn conjunto 4 moles de 108 compuestos indicadoxm
bajo b)y ¢). adembs, afn resulta posible, asimismo, transpo-
ner el cloruro de cianuro en cuaglyuier sucesibn del modo deQ
terminédo por la constitucibn del producto fingl, primerc,
con los compuestos citados al principio bajo b) y o), y has
ta entonces oon foido 4.4'-dlamino-estilben-disulfbnico-(2.2')

Los dos métodos mencionédos en ﬁltimo lugar, conduct+
rén, en general, g mezclas de diversos productos gue, no obs
tante, presentan esencialmente les mismas propiedades, como
los compuestos puros. Para las reacciones arriba descritas,
puede utilizarse, en lugar del cloruroc de cianuro, gsimismo,
el bromuro de cianurc.

Entre las combingciones gue pueden obtenerse con arre
glo a los procedimientos antes resefiados, de la THrmulg men-
cionada al principio, se citan los siguilentes: Productos, en
los cuales W y 2, por una parte, y X y Y, por la otra,
tienen el mismo significado, como por ejemplo, ol Zeido 4.4t'-
~bis~/Z-etilamino~4-o~cloroanilino~l.3.5-triacil~(6)=-anino/~-
~estilben-disulfbnico~(2.2'), &cido 4.4'-bis-/Z-etilanino-4-
~clorohexilamino-L.3.5-trizcil~(6)~anino/-estilben~disulibni
co=(2.2'), o &cido 4.4'(-bis=/C~etilamino~4-dietilamino=le3.5~
~triacil~(6)-anino/~csivilben~disulidnico~(2,2').

Productos contorme zl invente, son tanbidn tales, en



los que w, X, ¥ Yy 2 simbolizan el mismo radical amino,
por ejemplo, el radical de la eotilamina; ademfs, tales en
que w, y 2z significan el mismo radical, y x e y sim
bolizan radicales distintos entre si y de w; adenfs, produc—

5e tos en los gque W, X y Z, significan el radical de la misma
amina, e y un radical distinto del mismo. Para todas estas
posibilidades de combinacibn gue conducen a productos confo®
mes al invento, hgn de tomarse cn consideracibn las condicio
nes restrictivas; mencionadas zl principio.

10. Pinglmente, constituyen productos conformes al inven
to, tambibn tales, en los cugles Wy, X, Yy 2 signiTican radl
dales de 4 diferentes aminas. inbtre estos productos se citan,
a titulo de ejemplos Acido 4-/Z-etil-amino-4-(bis-beta-oxietil
~anino)=l.3.5~briacil-(6)=aning/~4'~/ 2-netilamino=4~(beta~

15. ~oxietilanino)-1l.3¢5=triacil-(6)=-anino/-estilbendisulibnico~
~(2.2'), o &cido 4-/2-beta~oxietilamino)-4-metil—amino=1l.3,5~-
~triacil—(6)-auing/-4'~/2-etilanino~4~o~anisidino-1.3.5=-tria~
cil-(6)~aning/~estilbendisultbnico-(2.2").

Bl enpleo de los productos nuevos, accesibles segin

20. el invento, puede tener lugar de manera Gue se saturu el ma-
terial a refinar, con soluciones, egpeciaslmente acuosas, de
los compuestos resciados, y que sSe seca despubs del centri
fugado y exprimido. 4si puede tratarse posteriormente, por
ejemplo, articulos de lenceria con los productos sezfiin el in-

25, - vento, particularmente después de un lavado efectuado del mo-
do usual. adenfs puede tomarse recurso a los nuevos productos
para el tratamiento posterior de maberizles celulbsicos estanm
bados.

Los compusstos accesibles con arreglo al presente pro

30, cedimiento, pueden llevurse a aplicacibn, asimismo, durante el
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curgo del procedimiento de FTabricacibn de los materiales a
ennoblecer, adicionfndolos, por ejemplo, & una masa papelera.

De ordinario, basta con reducidas cantidades de los
productos, accesibles coniorme a lg invencibn, para el logro
de un refinamiehto.

Los compuestos, obtenibles segln el presente procedi-
niento, puseden utilizarse, agimismo, en mezcla con materias
auxilisres, como se empleun para el refinamiento de maveria—
les Tfibrosos, por ejemplo, Jjunbtanente con productos de lavar
(por ejemplo, juntamente con jabones, sales de producios de
lavar & base de sullionatos, como por ejsmplo, bencimidazoles
gsulfonados, substituidos en el Ltomo de carbono-2 por radica=-
les alguilo superiores, ademhs &steres de &cido monocarboxili
co del heido 4~sulfofthlico con aglcoholes grasos superiores,
ademfs juntamente con sulfonatos de alcoholes grasos, O pro-
ductos de condensacibén de fAcidos grusos superiores con Aci-
dos oxi~, 0 —aminosulfbnicos aliffhticos). De esta maners re-
sulta posible,vel lavado y blangueo simultfnecs de los mate-
rigles g refinar. Una clarvidad particularmente marcada es 1o
grada, si se trata, por ejemplo, de fibras vegetales no teii
das, particularmente alzodbn, con mezclas gue convienen tales
productos de lavar.

Cono méteriales gue seulin el procedimiento pueden ser
refinados, se citan los sigulentes:

lateriales naturales ¥ ertificiscles conteniendo nitrd
geno, como lana, seda, © Zibrug de poliamidas sintéticas; ade
més nateriales celulbdsicos, como celulosa, papel; ademés nate
riales textiles a baserde'algOdbn, lienzo, celulosa rsgeneru-
da, incluyendo lana celulbsica; TFinalmente, uateriules sinté-

ticos, producidos, por ejemplo, por polimerizacibn. Ios mejo
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res efectos ge logran, no obsﬁante, en el presente procedi-

miento, sobre las fibras vegetales. L1l materisl a refinar
puede estar presente en cualquier formsz, por ejemplo, en
forma de fibras, o izualmente como pelicula. #l1 material
puede ser, adembs, por ejemplo, no tLeihido, tefiido, o estam
Pado.

En los ejemplos siguientes, partes signifiecan, si no
se observa olra cossa, Parites en pesoj la proporcibn entre Par
tes en peso y purtes en volumern, es idbntico a la de entra
kilogramo y litro. Lus bteumperaturas estén indicadas en gra-
dos Celsius,

LJBEPLO 1.

A una solucibn de 72.7 partes de la sal disbddica del
dcido 4.4'-bis~/Z-etilanino-4-cloro~l.3.5-triacil-(6)-anino/~
-e8tilbensulfbnico-~(2.2') (preparado por condensacibn de 2
moles de cloruro de cianuro con 1 mol. de &cido 4.4'-diamino
estilbendisulibnico-{2.2') y 2 moles de monoetilamina), en
700 partes de agua con sdicionsdus, bajo agitacibn, a 35-400,
51 partes de o-cloroanilina. Seguidamente se hace subir la
temperatura de la mezcla reaccional dentro de 2 horas a 80°,
agitando durante 8 horas a 80~-80°. 4 continuacibn se adicions
solucibn de carbonato sbdico hasta reaccidn marcadamente gl-
calina, deje enfrizgr la mezcla reaccional o 15—2C° y aillade
cloruro sbdico. La sal disbdica segregada del &oldo 4.4'-big-
1[‘-etllam1no-4—o-cloroan111no—l 3e5- fr1a01l-(6)-amlq;7Lestll

ben-disulfbnico-(2.2') de la férmula

¢
Q-mx—c —NH-C? —CH:;H—?-—NH—G G-NH-Q
¢l N_ )q 0.la N ‘/ ¢l
153@12033 : NHGH2 CH,
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es separada por Iiltracibn, laviwq:;$ﬁ solucibn de cloruro
sbdico y secada. Se obtiene el producto nuevo como polvo de
color amarillo claro, Lidrosoluble.

Si se enples, en lugar de las 51 parﬁes ds o-cloroani
ling, caentidades eyuivalenies de anilina, o0 —anisidina, p-ani
gidings, ciclohexiluamina, monoetilamina, o dietilamins, se ob
tienen compuestos con similares propiedadss. L.os productos
pueden emplearse coumo agentes aclaradores para materiales tex
tiles y papel. '

Se vierte una solucibn de 18.5 partes de cloruro de
cianuro en 100 partes de acetonz, en,200 partes de una mezcla
yue congiste de hielo y agua por partes izusles, haciendo pa-
sar en lu suspensibn obtenida, dentro de 10 minutos, gota por
gota, una solucibn neutralizada con hidrbxido sbdico de 40 pz
tes de &cido 4~nitro-4'-amino-estilben-disulibnico~(2,2') en
400 partes de agua, a 0-50, bajo agitacibn. Seguidanente se
introduce, dentro dd unas hora, una solucibn de 5.5 partes de
carbonato sbdico, en 50 partes de agua, de modo que la mezcla
reaccional acusa siempre reaccibdn débilmente fLeida hasts neun
tra. 4 la mezcla neutra, y libre de material ae partida, se
adiciona entonces 8 partes de solucibn de monometilamina al
40%1acuosa, haciendo su.ir la temperatura dentro de, aproxima
demente, uns hora a 350, égitando durante 3 horas a esta tew
peratura. Bl &cido clorhfidrico que se va originando, al efec
to es neutralizado por adicibn paulasting de unsg solucibn de
5.5 partes de carbonato sbdico en 50 partes de agua. Seguida-
mente se adicionan 20 partes de monoetanolamina a la mezcla
reaccional, aumentando la temperatura a 80° y agitando aproxi
mgdamente 6 horas a esta temperatura. EL1 producto de condense

c¢ibn que se ha formado, de la £6rmula
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es segregado despuds del enfrismiento, por adicibn de cloruro
sbdico, filtrado, y lavado con solucibn de cloruro sbédico. El
producto, lava#o a neutralidad, es enionces incorporado en
una hora a 99-100° en una solucibn de reduccibn que consiste
en 500 partes de agua, 66 partes de virutas de hierro, y 15
partes de &cido acético glacial. Tan pronto yue haya desapa
recido el cuerpo nitro, se alcaliniza lu solucibn mediante
carbonato gbdico, se filtra y se segrege ol fcido 4-amino=4!-
[§7metilamino-4-(beta—oxietilamino)—l.5.5-triacil-(6)-amigg7-
#estilben—disulf6nico-(2.2’), formadc, con fcido clorhidrico
diluido, del filtrado, se filtra, se lava con agua hasta nen
tralidad ¥ se seca.

54 partes del producto, obtenido de este modo, son
acogidas en agna, heutralizadus mediante so0sa, hacilendo pasar
gota por gota la solucibn obtenida dentro de 10 minutos a
0-10o en una suspensibn que se habla obtenido por mezelado
de 18.5 partes de cloruro de cianuro disuelfo en 100 partes
de acetona, con 100 partes de hielo y 100 partes de agua. El
fcido clorhidrico que se va formsndo, es neutrezlizado, por
panlating adicidn de una solucibn de 5.5 partes de carbonato
sbdico en 50 partes de agua. Seguidamente se adicionan 9 par-
tes de solucibn de monoetilamina mcuosa, al 50 por ciento,
haeiendo subir la tenperabura dentro de aproximadamente una
hora a 30°, agzitando 4 horas a esta temperatura, Bl &eido
clorhidrico que se va fornundo es neutralizado por adicibn
paulating de una solucibn de 5.5 partes de carbongto sbdico

en 50 partes de agua. Bntonces se egrega 23 partes de dietand.,
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aning a la mezcla rescciongl, haciendo subir la ‘temperatura
a 80° y agitando durante 6 horas & esta semperatura. Despubs
de la udicidn de cloruro sbdico se hace enfriar a temperatu-~
ra anbilente, se filtrua el producto de condensacibﬁ gsegregado,
se lo lava con solucibn de cloruro sbdico y se secz. La sal
disbdica, obtenida de este modo, del Acido 4=/Z-etilauino-
-4—(bls-beta—ox1-eulldnlno)-l.B 5-triacil~(6)-aning/~4*-
14_—metll-um1no-4 (beta~oxi=-etilanine)~l.3.5=triacil~(6)~

~amino/~estilben~disulfbnico-(2.,2!') de la fbrmula

gOCH,CH ,

2%ay 4 ‘c‘ i H- Q-—cww-?—m— C-—I\Illul{EGI{zOH
HICH0H, N |

§a
I!IHCHZL Hy . l\THCH3

constituye un polvo amarillento,’hidrosoluble, gue puede em=

plearse como agenite aclarador pars nalteriales texbtiles.

Ve enplezrse, en vez de la solucibn de monoetilamina,
ung cantided equivalente de morfolina, butilamina, N'N'-die
tiletilendiamina, o amoniaco, entonces se obtiene productos
con propisdodes similagres.

BJELPLO Je

Yor condensacibn de 1 mol. de cloruro de cianuro con
1 mol. de feido 4-nitro-~4'-aninoestilben—disulibnico-(2.21),
1l mol. de etilamina, y 1 mol. de o-anisiding, y subsigsuiente
reduccibn, se prepara ls sal disbdicz del fcido 4-amino—4t-—

[Z-etilanino~4~(o~anisidino)=l.3.5-triacil~(6)~anino/~estil~

ben-disulibnico-(2.2'). Esta es transpuesta con 1 mol. de clo

ruro de clanuro, 1 nol. de metilamina, y 1 mol. de etanolami

na en la sal disbdicua del ficido 4~/Z-metilamino-4-(beta-oxie

tilamino)-1,3.5-triacil-(6)-aning/-4"'~/2-etilanino~4~—(o~anisi

4ino)=l.3.5-triacil~(6)-anino/-estilben.dsukfénico~(2,21) de
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1a Fbhimula

- ﬁHCH3 T CH20H3
5. &8 un polvo amarillento, cuyas solucliones acuosas aplicadas
a un maberisl celulbdsico, hacen relucir éste en luz ultravig
leta con un brillo azulado,.
Si se cumplea, en lugar de metilamina, cantidades eyul
valentes de morfolina, mono~, o ~dietunolamina, entonces se
.10. .obtienen cambinaciones de propiedades similares. 7
Se llega a una mezcla de productos que presenta propis
dades similgres, como el coupuesto antes descrito, si se con-
densa 1 mol. de acido 4.4'~diaminoestilben~disulfbnico-(2.2!)
con 2 moles de cloruro de cianuro, transponiendo, seguidamen~—
15. te, @l producto de condensacibdn con 1 mol; de o-anisidina, 1
mol de metilamina, 1 mol. de etilamina y, finalmente, con 1
mol., de etanolamina.

EJIMPLO 4.

Hilo de algodbn, no teﬁido, es tratado con una propor
20. c¢ibn de bafio de 1 s 30, durante aproximadamente 1/4 de hora,
s temperaturs ambiente, en un balio que contiene por litro,
0.0l g. del producto de condensacibn, obtenido segln el ejem
plo 2. Despubs de lavado y secado prsesenta el hilo, tratado
de esve modo con un contenido de blanco nhs elevado yue el
25. correspondiente naterial no tratado.
BIHMPLO 5.
Tela de lana, no tefiida, es tratada con una proporcibn
de baiio de 1 : 40, durenbe 1/2 hora, a 40-45°, en un baiio gue
por litro conﬁieﬁe 0.05 g« dol producto de condensacibn, ob-

30, tenido conrorme al ujemplo 1, y 1.25 g. de f&cido £érmico. Des
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pubs de lavado y secado presenta la lana, asl tratada, un
contenido de blanco nhs elevado que el multerial de partida,

no trgtado.

BJUEPLO G

5e Algodén os lavado hirviendo, con una proporcibn de
bafio de 1340, en un bailo gue contiene 10 g. de un producto
de luvar de lg composicibn siguiente:
33,% <5 de jabbn
11,0 % das sosa calce
1c. 14,0 % de pirofostato sbdico
7,0 # de perborato sbdico
3,0 % de silicato de magnesio
0,04 % del producto, obltenible seghn el
Ejemplo 1
31.66 % de agua
i5. 100 4

Despubs se aclara y seca.

Bl algodbn, asi tratudo, presenta un aspeato.més
blanco gue aguél gue ha sido lavado con el mismo producto
de lavar, pero que no contienc la adicidn del producto del

20, Ejeuplo 1.

La invencibn, dentro de su esencinlidad, podrg lle
varse a la prihctica en otras variaciones, u las gque alcan-
zarf iguslmente la proteccibn yue se recaba. Podrh, pues,
realizarse, empleamndo los medios, proporciones, buemperatu

25. ras y tiempos m&s necesarios para cada casos por guedar todo

é1lo comprendido dentro del espiritu de las reivindicaciones.
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NOT A

Hecha la descripcibn del presente invento, se decla-
rgn couO nueVas y de propia invencibn, las siguisntes reivin
dicaciones:

12 .~ Procedimientoc pare lua preparacibn de nuevos de-
rivados del &cido 4.4'-dicmino-estilben—disulrsbnico-(2.2*) de

a f8rmula general

1
-dyl\U—HH-.<::::>-bh~uu-¢<;:::,-Ni-o -y ’
I\\G S0zH 305H }\I
w z

en la cual significan

w- un giupo amino, en el cuul, por lo menos, un atomo
de hidrbgeno esih substituido por un radical alqui-
algailo
lo, ~oxialguilo, ~alquileno, -X sy O he-~
alguilo
terociclico, ¥y
X, Y ¥y 2 NH,, o el radical de una amina primaria, o secunda-
ria, con la condicibn de que y y 2z simbolizan
radicales distintos de w, cuando w significa el
radical de una amina secundaria con 2 &tomos de car
bono, el radical de una oxi-, o dioxislquilamina, o el radi-
cal de una amins heterociclica con mhs de un heteroatomo de
anillo y, ademis, con la condicibn de yue Yy significe un

radical distinto de una aminu aromhticws, cuando w y X simbo

‘lizan simulténeamente el radical de una dioxialquilanina, ca-

racterizado, porgue se btranspone 2 moles de cloruro de cia~

mro, o bromuro de cianuro, en cuzlguier sucesibn con
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a) 1 mol de Acido 4.4'=diaminoestilben~disulfbnico-({2.27), o
una sal hidrosoluble del mismo;

b) 1=-4 moles de una alquilarina, dielguilanina, oxialquilaming
big~(oxi-zlquil)=-amina, Ii'N=dialquil-alquilendiamina, o
awina heterociclica; y

c) 0-3% moles de amoniaco, o 6-3 moles de una amina primaria,
0 secundariu,

a cuyo efaecto han de llevarse & reaccibn, en sums, 4 moles de

los compuestos indicados bajo b)y ¢), debiendo regirse la

deterninzcibn de los componentes reaccionales segfin la cons
titucibn prescrita del producto final.

28 ,- Procedimiento psra la prepurscibn de nuevos deris
vados del feido 4.4'—aigmino-estilben-disuii6nico-(2.2'), ca~
racterizade porgue se transpone 1 moel de cloruro de cianuro
en cuzlquier sucesibn con g) un mol de &cido 4-nitro-4t-ami
no-estilben-disulfbnico-(2.2')% o una szl hidrosoluble del
mismo y, en suma, 1-2 moles de los compuesbtos ciﬁados en 1la
reivindicacibn 12, bzjo b) y ¢), trunsformando el grupo nitro
del producto de condensacibn gue se ha originado por reduccifin
en'el grupo amino, transponiendo otro mol de cloruro de cianu
ro en sucegidn cuslguiera con un mol. de sminocompuesto gue
ge ha originado asi y, en suna- 2-3 moles de los compuestos,
citados en lua Reivindicacibn 12, bajo b) y ¢), a cuyo efecto
han de aplicarse los componentes resccionusles resefiados bajo
b) ¥y ¢) en la proporcibn molecular dada por la constitucibn
prescrita del producto Tinzl. '

3% o= Procediniocnto segln la reivindicacibn 12, carac-—
terizado porque se trensponen 2 moles de cloruro de cianuro
0 de bromuro de cianuro, en cuslyuier sucegibn eon

a) un mol de f%cido 4;4'-diaminoestilben—disulfbnico-(2.2'),
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o una sal hidrosoluble del mismo;

b). 2 moles de una alquilemina, dialquilzmina con, a lo menos,
% gbtomos de carbono, I''.N'-dialgquilslquilendiamina, o ami
na heterociclica con un heterobtomo de anilloj y
¢). 2 moles de amonisco, 2 moles de una de las aminas, indica
das bajo b), 0 2 moles de una amina arombftica.
48 ,~ Procedimiento para la preparacibn de uns ssal

alcalinu del fcido 4.4'-bis-/2-etilenino~4-o-cloroanilino-

'_1.3.5-triacil—(6)—amiqg7—estilban—disulfbnico-(2.2*) de la

Formals,

. ..EH_(;;’ ‘c!:-mi- -cH=cH-<'§:>.-NH—c’N ‘q—l‘m—?
[ N N 50,1 05H b4 1
~ge Sos
: I

NH CH,CH, NH CiL,CH,

gegin las reivindicaciones 12 y 3%, caracterizado porque se
gondensan 2 moles de cloruro de cianuxo, en presenciz de agua
vy de un agente fijador de &cidos, con 1 mol. de hcido 4.4'~
~dighinoestilben-disulfbnico-(2.2'), sezuidamente, con 2 mo
les de monoetilamina y, finalmenite, con 2 moles de o-cloroani
linae.

52.~ Procedimiento para la preparsacibdn de ung sal
alcalina del &cido 4.4'-bis—/Z-etilamino-4-gnilino-1,3.5=

~triacil-(6)-amino/-estilbendisulfbnico~(2.2!') de la F£brmula

)T\ 4N\
- -l -l - - 'T_—_; 17T e P -} J -
<> NHI<g EHH <§? CH=0H .i} NH-¢ E NH=- o>
NH GH,CH; o  im CH,CH

segin las reivindicuciones de patente 12 y 32, caracterizado
porque se condensan 2 moles de cloruro de cilanuro en presencis
de agua ¥y de un agente fijador de fAcidos, con un mol de &ci

do 4e4'=dilaninoestilben-disulfbnico-(2.2'), seguidamente wn
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2 moles de monoetilamina y, Ffinslmente, con 2 moles de anili
naw

62 o= Procedimiento seghn las reivindicaciones ante-
riores, en el que pare la preparacibn de ung sal alcalina del
bcido 4=/2-etilamino-4-(bis-betu—oxi~etilanino)=1.3.5~triacil-
~(6)=~anino/-4'~/2~metilamino~4~(beta~oxi~etilanino)=1.3. 5~

-triacil—(é)-amiqé?—esﬁilbendisulfbnico-(2.2') de la f£brmule

HOCH,CH,

2
2\-& u-NHF ¢:::;:>—QH—CH~.(%Z::fGNH—C G—NHbHébH OH
HObHZLHZ Y

§c
NHCHQCH3 NECHs

gegfin la reivindicacibn 22, se caracteriza porque se trans-
pone 1 mol de cloruro de cilanuro en presencie de agua ¥y
de un agente que fija &Acidos con 1 mol de Acido 4-nitro-4'-
~aminoestilbendisulibnico-(2.2') ¥y, seguidamente, con un mol
de monometilanina y un mol de etanolaming, transformando el
grupo nitro del producto de condensacibn gue se ha originado
de este modo, por reduccibn, en el grupo amino, transponien
do otro mol de cloruro de ciunuro, en presencia de agua y de
un agente fijador de ficidos, con un mol del aminocompuesto ob
tenido, seguidaments, con un mol de monoetilamina y, finalmen
te, con un mol de dietanolamina.

2 .~ Procedimiento sezfin las precedentes reivindica-
ciones, en el gue, Pare lu preparacibn de una sal alcalina
dei fcido 4-[?—metilamino-4-(beta—oxietilamino)—l.3.S—tria-
cil—<6)—aminé7F4'—Zﬁ;etilamino-4—0-anisidino—l.3.S;triacil-

-(6)-aming7¢éstilbendisulfbnico—(2.2') de la £brmyla

I‘.Y'

VRS I 00}{3
HOCH,CH NH=¢  G-NH- —GH=CH- wE-¢”  =IH-
s > el > G # <>

1;N 805H bO3H

\C/}
i
NHCH3 NHCH20H3
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seghn la reivindicucibdn 28, se caracteriza porgue se trans-
rons 1 mol. de cloruxo de clanuro en Pregencia de ggua y de
un ggente fijador de f%cidos con 1 mol. de feido 4-nitro-4t!-
—amino~-estilbendisulibnico-(2.2') y, seguldanente, con 1 mol.
de monoetilamina y un wmol de o-—anisidina, trensrormando el
grupo nitro del producto de condensécibn asi formado por re
duceibn, en el grupo amino y, transponiendo otro mol de clo
ruro de cimnuro en presencia de agua y de un fijador de fei
dos con 1 mol del aminocompuesto obtenido, seguidamente, con
1 mol de metilamina y, finalmente, con 1 mol de etanolamina.

82 ,~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado por ls obtencitn de un producto de
blanqueo b6ptico de, a 10 menos, un producto de lavar y, por
lo menos, un derivado del fcido 4.4'-diaminoestilben~disulfd
nico (2.2').

98 ,~ Procedimiento segfin las reivindicaciénes que
Preceden, en el que para refinar materialeg fibrosos, se
aplice a los mismos, en cualquier momenvo de su procedimiento
de fabricacibn o de refinamiento, compuestos seglin las relvin
dicaciones anteriores, gue presentan en luz natural o en lusz
ultravioleta, fluorescencia wzul hasta violeta y que no, o
gpenag, no tilien el mntericl a tratar.

108,.-Procediniento seglhn lu reiviadicacibn 98, carac
terizzdo porque se rocurre o Lwberisles celulbsicos no teiii-
dos, cowo uaterisles Librosos a refinar.

lle,.~ Procedimiento pgra lu preparccibn de nuevos
derivados del fcido 4.4'-di&miﬁo-estilben—disulfbnico-(2.2').

Segzfin se describe y reivindica en la presente memoria
deseriptiva, que consti de diecinueve hojas, Ffoliadas y escri
tas a mbéquina por una sola cura.

Ladrid, u 28 de mgyo de 1951.-~

Pedlo

N




	Bibliographic data
	Description
	Claims



