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CERTIPFPICADO
DE
ADICION

por “HEJORLS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL Nt 212386"
por "PROCEDIMIENTC PARA ;L PREPARACION DE MONOTRIAZ&LGOM-
PUESTOS FLUORESCENTES", a favor de J. R. GEIGY A.G., de na-
cionalidad suiza, domiciliada en BASILEA, (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

| El presente certificado de adicidén se refiere a me-
joras en el objeto de la patente principal n® 212386 por
“"Procedimiento para la preparacion de monotriazolcompuoste-
fluorescentes".

'En la Memoria de patente 212.386 estan desoritos 2-
-(estilbil-4")-(nafto-1*,2":4,5)-1,2,3-triazolcompuestos
corrolpondieﬁf.i a la férmula géneral I, los cuales en la
forma de sus sales hidrosolubles son apropiados como medios
aclaradores dptices para Tibras celulésiéac, as{ como pro-

cedimientos para su preparacion,
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En esta formula significan
A un radical de naftalina enlazado en posiciones alfa,be
ta vecinas con el anille de triazol, el cual, non ex-
clusidn de grupos croméforos y auxocromos, puede estar
aun ulteriormente substituido de modo potestativo, y
B un radical de benceno que no debe contener ni grupos
auxocromos y cromoforos, ni grupos acilamino y triaci-
nilamino intensamente positivadores, particularmente
en posicidon orto o para con respecto al puente de eti-
leno, pero pudiendo contener, por lo demas, igualmente
aun ulteriores substituyentes usuales.
Al efecto, se entiende por grupos auxocromos y cromoforos,
tanto aqui como a continuacién, los substituyentes clasicos
de la teoria de loe colores de Witt, por ejemplo las grupos
hidroxilo, amino, alcoilo, dialcoilo, aralcoilo, cicloal-
eoilo o arilamino en enlace aromatico, o bien les grupos
nitro o el grupo arilazoico. Substituyentes admisibles en
el radical de naftalina y de estilbeno son por ejemplo, los
grupos alcoilo, alcoxi, ciano, carboxilo, sulfonilo, asi
como los haldégenos.
Ahora bien, al desarrollar ulteriormente el objeto

de la invencion, se ha encontrado que se obtiene igualmente
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medios aclaradores dpticos valiosos para fibras textiles o
papel, si se prepara, bajo obseérvacidn de las condiciones
limitativas comunicadas con reaspscto a los grupos auxocromos
y cromoforos, acilamino y triazinilamino de la férmula ge-
neral I, compuestos andlogos, en los cuales el anillo de
benceno sulfonado estd modificado.

La modificacidn puede consistir en que este grupo
de dcido sulfdnico estd transformado, por ejemplo substi-
tufdo por un grupo de ariléster sulfdénico, el grupo sulfon-
amida, un grupo sulfonamida substituido en el Atomo de ni-
trégeno de modo alifético, aralifdtico, cicloalifédtico,
aromdtico o heterociclico, o acilado en el nitrdgeno. Ade-
més puede consistir en que este grupo de Acido sulfanico
estd substitufdo por otro substituyente, de preferencia por
un substituyente electréfilo, como por ejenmplo el grupo
carboxile, ciano, un grupo alcof{lo o arilsulfonilo o, even-
tualmente, asimismo por un 4tomo de haldgeno, un grupo al-
coflo o alcoxi. Bajo determinadas condiciones puede consis-
tir también en que falta un substituyente en posicidn orto
con respecto al enlace de puente de etileno. También puede
consistir en que, cuando ya existe en posicibn 2 un grupo
de dcido sulfdénico, estd presente otro substituyente, de
preferencia en la otra posicidn orto con respecto al puente
de etileno. Pinalmente puede consistir en gue estén presen-

tes varios substituyentes admisibles, distintos dsl grupo
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de Acido sulfénico, de los cuales a lo menos uno y, de pre-
ferencia dos, estan en posicidén 2 con respecto al puente de
etileno. Siempre que el anillo de benceno enlazado con el
anillo de triazol, no presente ninglin substituyante en po-
sicion orto con respecto al enlace de etileno, es condicion
necesaria que el anillo de benceno B estd convenientemente
substituido. En este caso tiene que contener, ya sea de su
parte un substituyante en posicidén orto con respecto al
puente de etileno, de preferencia un substituyante electro-
filo, como por ejemplo el grupo de acido sulfoénico, el gru-
po carboxilo o el grupo ciano, o un atomo de halégeno, ya
sea entonces estar substituido, de preferencia negativamen-
te, en posicion para con respecto al enlace de puente de
etileno, particularmente por un grupo de acido sulfénico
eventualmente modificado, o un grupo alcoilo o arilsulfoni-
lo. La importancia de esta substitucion del radical de es-
tilbeno se deduce del hecho que similares 2-estilbil-nafto-
triazolcompuestos con radical de estilbeno no substituido
no presentan ninguna, o bien sélo una fluorescencia muy re-
duciday insuficiente para finalidades practicas.

Los nuevos 2-estilbil-naftotriazolcompuestos exen-
tos de grupos auxocrcmos y cromdéforos, corresponden a la

formula general 11
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En ella, loa anillos aromaticos, con exclusion de los subs-
tituyante* en el sentido de Witt que producen color y que
profundizan color, asi como de los grupos acilamino y tri-
azinilamino inadmisibles en el radical estilbeno, pueden
estar aun potestativamente substituidos ulteriormente con
substituyentes usuales, a cuyo efecto no obstante no debe
haber ningun grupo de acido sulfénico en posiciéon X~ como
substituyente unico en el anillo bencanico pertinente, va-
liendo la condicién ulterior de que se debe encontrar en a
lo menos una posicion X un substituyente preferentemente
electréfilo, mientras que Z significa un grupo acido de po-
der hidredisolvente bajo formacidén de sal, y n un numero
entero de 1 a 4.

Como grupos acidos, de poder hidrodisolvente bajo
formacion de sal, entran en consideraciéon, de preferencia
el grupo de acido sulfénico y el grupo carboxilo, eventual-
mente también aun grupos sulfamido anilado* en el nitrégeno,
como por ejemplo un grupo alcoilsulfimido de acido sulféni-
co, un grupo arilsulfimido de acido sulfénico, un grupo al-
coilimido de acido sulfénico, o un grupo aroilimido de aci-

do sulfoénico. Pueden estar presentes, simultaneamente, di-

=\
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versas especies de grupos &acidos de poder hidrodisolvente,

y éstos pueden encontrarse, ya sea s6lo en el radical de

naftalina, ya sea s6lo en el radical estilbeno, o simulta-

neamente en ambos radicales.

Los nuevos 2-estilbil-naftotriazolcompuestos son
obtenidos con arreglo al procedimiento descrito en la pa-
tente principal, por copulacidén de 4-aminoestilbencompues-
tos, substituidos de modo apropiado, con naftalincompuestos
que copulan en posicién vecina a un grupo amino, y por oxi-
dacion del o-aminoazocolorante obtenido al 1,2,3-triazol-
compuesto de acuerdo con métodos conocidos, a cuyo efecto
los substituyentes inadmisibles en el producto final, como
por ejemplo el grupo nitro o el grupo amino, asimismo pue-
den ser eliminados so6lo posteriormente por la via quimica,
o0 ser transformados en substituyentes admisibles.

4-aminoestilbencompuestos utilizables en el proce-
dimiento segun la invencién, son obtenibles, por ejemplo,
con arreglo a los siguientes métodos:

a) Por condensacién de 4-nitrotoluencompuestos que contie-
nen en posicién 2 un substituyante electrofilo, por ejem-
plo un grupo de arlléster sulfénlco, un grupo de sulfon-
amida, un grupo alcoilo o arilsulfonilo, un grupo ciano
0 un grupo carboxilo, con benzaldehido y sus derivados
aptos para la condensacidn, en presencia de piperidina,

segun el método Thiele, a cuyo efecto el benzaldehido
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puede estar substituido en el anillo, por ejemplo por
grupos de alcoilo, alcoxilo, sulfamido, alcoilsulfonilo,
de arilésteres de acidos sultanicos y por haldgeno;

por reduccién del grupo o-nitro al grupo amino, en los
2,4-dinitroestilbenos particularmente facilmente accesi-
bles segun Thiele, partiendo de 2,4-dinitrotoluenos y
benzaldehidos eventualmente substituidos en el anillo,
por diazotacion del grupo amino y coccién del grupo diazo
en alcoholes inferiores, o0 segun Sandmeyer en presencia
de sales de cobre y reduccién del grupo p-nitro al grupo
amino;

a base de p-nitroanilinas diazotadas, eventualmente ulte-
riormente substituidas, y acidos cinamicos, eventualmente
substituidos en el anillo, con arreglo al método de Meer-
wein y reduccién del grupo nitro al grupo amino en los
estilbenos obtenidos bajo disociacién de nitrégeno y de
acido carbonico;

por condensacién de aldehidos, substituidos apropiadamen-
te, y &cidos fenilacéticos segun Pschorr, bajo disocia-
cién de &cido carboénico, a cuyo efecto el componente en
posicidon para con respecto al substituyente condensante,
debe contener un substituyente transformable en grupo
amino primario, por ejemplo un grupo nitro o un grupo
acilamino, debiendo estar presente en posicidon apropiada

un substituyente admisible ulterior.
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A continuacion se enumera unos ejemplos de 4-amino-
estilbencompuestos, Utiles en el procedimiento segin la in-
vencidén, a los cuales la invencidn, no obatante, no gueda
limitada de manera algunas .
2-cian-4-aminoestilbeno, 2-carboxi-4-amincestilbeno, fenil-,
-0- 0 -pw=cresiléster-2-sulfénico-4-aminoestilbeno, 2-metil-
sulfonil-, 2-etilsulfonil-, 2-vinilsulfonil-, 2-butilsulfo-
nil-4-aminoestilbeno, 2-p-toluilsulfonil- o 2-(2',4'- o
3*,4'~xililsulfonil)-4-aminoestilbeno, 4-aminocestilben-2-
-sulfénico-dimetil- o -dietilamide, &cido 2-metil-4-amino-
estilben-2'- o -4'-gulfénico, écidorz-fluor- 0 2-cloro-#-
-aminoestilben-2'~- 0 ~4'-gulfénico, dcido 2-metoxi~ o 2-e-
toxi-4-eminoestilben-2'- o -4t-gulfénico, &cido 4-aminoes-
tilben-2'-gulfénico, acido 4-amino-2'-cloroestilben-5t-gul-
fonico, acido 4-aminoestilben-4'-gulfdinico, 4-amino-2'- o
«4t.metilsulfonil- o -etilsulfonilestilbene, 4-aminoestil-
ben-2'= o -4!'-gulfénico-dimetil- o -dietilamida, &eido 6-
-metil-4-aminoestilben-2-sulfdénico, &cido 6-cloro-4-amino-
estilben-2-gulfénico, 4-aminoestilben-2-sulfonico-acetimida,
4—am1ﬁoestilben-2-su1f6nico-benzoilim1da, 4-aminoestilben-
-2~-gulfénico-metilsulfimida, 4-aminoestilben-2-sulfonico-
-bencensulfimida, 4-aminocestilben-2-sulfénico-p~cloro- o
~-p-metilbencensulfimida.

Como resulta de lo expuestoc antes, los #4-aminocesg-

tilbencompuestos utilizables segin la invencidn y, por con-

L A St 8 37
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sigulente los 2-estilbilnaftotriazolcompuestos segin la in-

vencidn, pueden contener en el radical estilbenc los si-

guientes substituyentes admisibles:

a)

b)

c)

d)

e)

Radicales hidrocarburo, de preferencia grupos alcoilo de
bajo peso molecular y particularmente grupos metilo, pe-
ro asimismo grupos isopropilo, butilo terc. o amilo, o
grupos fenilo,

grupos éter, preferentemente grupos metoxi o etoxi, pero
eventualmente, asimismo grupos propoxi, butoxi, benciloxi
o fenoxi,

haldgenos, de preferencia cloro, pero asimismo flior o
bromo,

grupos carboxi y ciano, eventualmente también grupos car-
boxilo ulteriormente modificados, por ejemplo grupos de
carboxilamida, o grupos de carboxilanilida,

grupos de &cido sulfénico y grupos de acido sulfénico mo-
dificados, como grupos sulfonéster, por ejemplo grupos de
ésteres fen{licos; o-, m- o p-cres{licos; o- o p-clorofe-

nilicos de acidos sulfénicos,

grupos de sulfonamida, por ejemplo el grupo sulfon-, ~-metil-,

-otil-, -oxietil-, ~dimetil- o -dietilamida, el grupo sulfo-

fenil-, -N-metil o -N~etilfenilamida, el grupo sulfopliperi-

dida o sulfomorfolida,

grupos sulfonacilemida, por ejemplo el grupo sulfometilsul-

fimida -SOa-NH-SOZ-CH3 » el grupo sulfonacetil- o ~benzoil-
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imida -50,-NH-GO~R (R = CH; 0 CgHg);

£) grupos sulfonilo, de preferencia grupos alcoilsulfonilo,
pero asimismo, arilsulfonilo, como por ejemplo el grupo
metil-, etil-, vinil-, n-butil-sulfonile, el grupo p-to-
luil-, 2,4~ 0 3,4-xilil-sulfonilo,

En substituyentes no admisibles que, no obstante,
pueden ser fdcilmente eliminados en el triazolcompuesto ter-
minado, 0 ser transformados en substituyentes admisibles,
los #-aminoestilbencompuestos utilizableé segin la inven-
cidn pueden contener, eventualmente, grupos nitro o acil-

t
amino.

Los 4-aminoestilbencompuestos utilizables segin la
invencidn, segin la substitucidn respectiva, o son diazota~
dos de modo indirecto, virtiendo a gotas una golucidn de
las sales alcalinas hidrosolubles que contiene nitrito eé-
dico sobre 4cidos minerales frios, o directamente, en pre-
sencia de disolventes orgdnicos o inorgdnicos inertes y
dcido mineral con nitrito alcalino o &cido nitrosilsulfiri-
co. Como agentes intermediarios inertes de disolucidn en-
tran en cuenta alcoholes inferiores, 4cidos grasos o ceto-
nas, o dcido sulfirico concentrado.

Como compomentes de copulacidn son utilizables los
descritos en la patente principal, o sean 2-anminonaftalin-
compuestos que copulan en posicidn 1, como 2-naftilemina y

preferentemente los 4cidos sulfdnicos de la misma, eventual-
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mente tambidn los Acidos carboxi{licos y los acidos carboxi-
licos sulfonados, ademés los l-aminonaftalincompuestos con
posicidn 4 ocupada o impedida que copulan en posicidn 2,
particularmente los correspondientes dcidos sulfdnicos. Go-
mo ulteriores substituyentes admisibles en el radical naf-
talina, entran en cuenta haldgenos, grupos de alcoflo,
aralcoilo, alcoxilo, acilaminoe y sulfonamida.

La copulacién ge lleva a cabo, ventejosamente, en
medio débilmente dcido, a cuyo efecto se ha de elegir los
componentes de modo que en el producto final estd presente
a lo menos un grupo écido hidrosolubilizante bajo formacidn
de sal,

La oxidacidn de los o-aminoazocolorantes en 1,2,3-
-triazolcompuesto se efectya igualmente con arreglo a méto-
dos conocidos, descritos mis detalladamente en la patente
principal, ya sea con hipocloritos alcalinos, ya sea con
sulfato clprico de tetramina y aire en solucidn acuosa o
acuoso-piridinica.

Para la purificacidn, los 2-estilbiltriazolcompues-
tos brutos, son convenientemente tratados con reductores
como hidrosulfito alcalino, o eventualmente descuprificados
con sulfuros alcalinos, y finalmente recristalizados de agua
o mezclas de disolventes orgdnico-acuosas.,

Los nuevos 2-estilbilnaftotriazolcompuestos son, en

forma de sus sales alcalinas, polvos amarillo claros que se
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disuelven en el agua mas o menos facilmente segin su compo-

slcién, dando soluciones précticamente ineoloras que pre~

sentan fluorescencia de un asul violeta al azul verdoso en
la lug ultravioleta, y gue poseen, en dependencia de su
substitucidn, una afinidad més o menos grande para celulo-
sa, fibras de superpoliamida y de superpoliuretano, a las
que proporcionan, ya en redusidi{simas concentraciones usua-
les, un aspecto mas blanco en la luz de d{a que se distin-
gue por una notablemente buena solidez frente a oxidantes,
como son usuales por ejemplo en el blahqueado quinico de
fibras celulébsicas.

Los nuevos 2-eptilbil-naftotrlazolcompuestos pueden
ser incorporados, como los compuestos de la patente princi-
pal, en el jabdén o en productos de lavar sintéticos, ser
utiligados en bafios de lavado y aclarado, © bien en bafios
de blangqueo quimicoa.qpe contienen hipoclorito, puesto que
se distinguen por su buena solidez al eloro.

Los siguientes ejemplos dilucidan la invencién, sin
limitarla. Las partes son entendidas en ella, en tanto gue
no se observa otra éosa, como partes en peso , y las tempe-
raturas estan indicadas en grados Celsius. Partes en peso
estan en la misma pfoporcién & las partes en volumen, ¢omo

el kilogramo al litreo.

e
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22.0 partea de 4-amino-2-cian-estilbeno son disuel-
tas en 300 partes de acido acético al 80% con 25 partes de
acido clorhidrico concentrado, mezcladas con 150 partes de
hielo y diazotadas a una temperatura de 5-3° con una solu-
cion acuosa de 6.9 partes de nitrito sédico. EI diazocom-
puesto obtenido, seguidamente es copulado con una solucioén
acuosa de la sal sodica de 22.3 partes de acido 2-aminonaf-
talin-6-sulfénico y 25 partes de acetato sédico cristaliza-
do. Después de terminada la copulacién el colorante es pre-
cipitado mediante sal y filtrado. El o-aminoazocolorante
humedo es disuelto en caliente bajo adicién de una solucioén
acuosa de 6 partes de hidroxido sédico en 500 partes de pi-
ridina, y seguidamente se adiciona a gotas, a una tempera-
tura de 30-35°* dentro de 1/2 hora, 150 partes de una solu-
cion de hipoclorito sédico al 17%. Se hace subir la tempe-
ratura paulatinamente a 70-80° y se agita a fondo hasta la
completa desaparicién del colorante. Seguidamente la piri-
dina es destilada con vapor de agua, a cuyo efecto, al prin-
cipiar la destilacién mediante vapor de agua, se destruye

productos de oxidacion reducibles, por adicién de 3-8 par-
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tes de hidrosulfito sodico. El triazolcompuesto segregado
es filtrado de la lej{a madre, lavado con agua y secado al
vac{o. Se obtiene la sal sddica del acido 2-(2"-cian-estil-
bil-4")={nafto-1t,2*14,5)-1,2,3-triazol-6'-suldénico como
polvo blanco amarillento, diffcilmente soluble en agua. El
producto es un medio aclarador valioso para fibras celuléd-
sicas, fibras de poliamida lineales, como Nylon, etc, as{
como para jabones y productos de lavar sintéticos. A estos
soportes, més o menos blancos, les proporciona una pura to-
nalidad blanca que tira a azul. Es bien sélido a luz y clo-
ro, pudiendo ser utilizado, sin pérdida en eficacia éptica,
en bafios de trataﬁiento textil que contienen cloro activo.
Tampoco el tratamiento posterior de las fibras textiles acla-
radas con el mismo, con bvanos de blanqueo usuales que con-
tienen cloro activo, perjudica el matizado blanco.

Si en el ejemplo anterior en vez del aAcido 2-amino-
-naftalin-6-sulfénico, se utiliza 30.3 partes de acldo 2-
-amino-naftalin-5,7-disulfonice, oxidando el o-aminoagoco-
lorante as{ obtenido en solucidn acuesa con una solucién de
hipoclorito sddico para formar el triazolcompuesto, enton-
ces se obtiene la sal disddica del acido 2-(2"-cian-estil-
bil-a")~({nafto-1',2':4,5)-1,2,3-triazol-5',7'=daisulfénico
como ﬁblvo amarillento, moderadamente hidrosoluble. El pro-
ducto es un valioso medio aclarador para fibras celuldsicas,

as{ como para jabones y productos de lavar sintéticos.

e oy
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El 4-amino-2-cian-estilbeno, utilizado en el ejem-
plo anterior, es preparado del modo siguiente;

25 partes de 4-nitro-2-cian-estilbeno (obtenible
segun Ullmann, B. 41. 2296) son reducidas en una mezcla de
monometiléter de etilenglicol y agua con 30 partes de viru-
tas de hierro colado mordentadas. Se obtiene el 4-amino-2-
-cian-estilbeno como polvo amarillo claro. Presenta, recris-
talizado de alcohol, el punto de fusidon 125-127°.
EJEMPLO 2.

COOCH

En 250 partes de acido acético al 80% son disueltas
23.9 partes de acide 4-aminoestilben-2-carboxilico adicio-
nando 25 partes de &acido clorhidrico concentrado y 150 par-

tes de hielo, y se diazota a una temperatura de 5-8° con una

solucidn acuosa de 6.9 partes de nitrito soédico. Se hace afluir

al diazocompuesto bien enfriado una solucidn caliente a 40-45°,

de 14.3 partes de 2-amino-naftalina y 10 partes de acido

clorhidrico concentrado, en 200 partes de agua. Seguidamente

se adiciona a gotas, a una temperatura de 15-18°, una solucioén

acuosa de 40 partes de acetato sédico cristalizado de modo
que la reaccion de copulaciéon siempre se encuentra en zona

débilmente acida mineral. EIl o-aminoazoco-
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lorante es aislado, disuelto en piridina a una temperatura
de 90-95°, se adiciona una mezcla de 60 partes de sulfato
de cobre cristalizado en 240 partes de agua y 120 partes de
amonifaco concentrado, y se agita a una temperatura de 90-
-95° hasta la oxidacién completa del colorante. Después del
enfriamiento es separada de la piridina bajo adicién de sal
comun la capa acuosa que contiene sal de cobre, la capa pi-
ridinica es repetidas veces lavada con soluciéon de sal co-
min que contiene amoniaco y la piridina es destilada segui-
damente con vapor de agua bajo adicidén de 10 partes de hi-
droxido soédico y 2-5 partes de hidrosulfito sédico. Para la
purificacion ulterior el producto es disuelto en monometil-
oOter de etilenglicol acuoso caliente, filtrado en caliente
bajo adicién de poco carbdén animal, y el filtrado es verti-
do en un volumen 4 o 5 veces mayor de una solucién de sal
comun al 10% aproximadamente. El producto segregado es fil-
trado, lavado con agua y secado. Se obtiene la sal sédica
del &cido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",27:4,5)-1)2,3-triazol-
-2"-carboxilico como polvo amarillento, dificilmente solu-
ble en agua. El producto es un valioso medio aclarador para
celulosa, fibras de poliamida lineales, materias artificia-
les, como cloruro de polivinilo, cloruro de polivinilideno,
copolimeros, etc. El aclarado producido con el mismo se
distingue por buenas solideces, particularmente por buena

solidez al cloro. También los esteres celuldésicos, como ace-
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tato de celulosa, son aclarados por tratamiento con una
dispersioén jabonosa del nuevo producto. Ademas, el compues-
to puede ser adicionado a los disolventes organicos que son
utilizados para la purificaciéon quimica de fibras textiles.
Las fibras textiles purificadas de esta manera presentan un
aspecto mas blanco.

Se obtiene un compuesto que igualmente presenta efi-
cacia optica sobre Ffibras celulésicas, si se substituye la
2-amino-naftalina por 22.3 partes de acido 2-amino-nafta-
lin-6-sulfonico. Por oxidacion del o-aminoazocolorante ob-
tenido se obtiene la sal disddica del acido 2-(estilbil-4")-
-(nafto-1*,2":4,5)-1,2,3-triazol-2"-carboxilico-6-sulfonico
como polvo amarillento, moderadamente soluble en agua.

El acido 4-amino-estilben-2-carboxilico citado en
el ejemplo anterior es obtenido de la manera siguiente:

27 partes de acido 4-nltro-estilben-2-carboxilico
(obtenible segun Pfelffer, B. 44, 1119) son reducidas en
una mezcla de monometilater de etilenglicol y agua con 30
partes de virutas de hierro colado mordentadae. Se obtiene
el acido 4-aminoestilben-2-carboxilico como polvo amarillen-
to palido.

EJEMPLO 3.



10.

15.

20.

25.

18

35.1 partes de feniléster 4-amino-estilben-2-sulf6-

nico son disueltas en 120 partes de acido acético glacial
bajo adicién de 25 partes de acido clorhidrico concentrado
y, después de la adicién ulterior de 100 partes de hielo

son diazotadas a una temperatura de 10-12”~, con una solucién
acuosa de 6.9 partes de nitrito sédico. El diazocompuesto

es copulado con una solucién acuosa de la sal sddica de

30.3 partes de acido 2-amino-naftalin-5,7-disulfénico y 25
partes de acetato sédico cristalizado. Como intermediario

de disolucidén se adiciona ventajosamente aun 2-5% de piri-

dina técnica. Después de terminada la copulacién, el o-ami
noazocolorante es aislado, disuelto a continuacién en piri-
dina caliente y oxidado al tiazol, con una solucién de 60
partes de sulfato de cobre cristalizado en 240 partes de
agua, a una temperatura de 90-95*. Después de terminada la
oxidacion se enfria a temperatura ambiente, y se adiciona
120 partes de amoniaco concentrado. Seguidamente se separa
tal como se describe en el ejemplo 2, primero las sales de
cobre y luego la piridina. Se obtiene la sal disdédica del
acido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-5",7*-
-disulfonico como polvo amarillo, moderadamente soluble en
agua. El producto es un valioso medio aclarador para fibras
de poliamidas lineales, como Nylon, etc, y presenta propie-
dades similares a las del compuesto descrito en el ejemplo 1.

El feniléster 4-aminoestilben-2-sulfénico, utiliza-
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do en el ejemplo anterior es obtenido del siguiente modo:
35.1 partes de fenilédster 4-nitro-estilben-2-sulfé-
nico son reducidas en una mezcla de monometiléter de eti-
lenglicol y agua, segin el procedimiento de Béchamp con 30
partes de virutas de hierro colado mordentadas., Se obtiene
el fenilester 4-aminoestilben-2-sulfdénico como polvo blanco
amarillento. El producto presenta, recristalizado en alcohol,

el punto de fusidn 121-123°,

EJEHPLO 4

 HSO05- %N\ SOCH;
1% I\r— d—GHr-CH— e

27.3 partes de 4-amino-estilben-2-metilsulfona son
disueltas en caliente con 25 partes de dcido clorhidrico
concentrado en 200 partes de &cido acético glacial, se adi-
ciona 150-200 partes de hielo y agua, y se diazota a una
temperatura de 10-12° con una solucidn acuosa de 6.9 partes
de nitrito sédico. Se copula el diazocompuesto con una solu-
cidn acuosa de 22.3 partes de Acido 2-amino-naftalin-6-sulfd
nico, 4.0 partes de hidréxido sdédico y 25 partes de acetato
sédico cristalizado. Despuds de terminada la copulacidn, el
colorante es aislado y lavado. Seguidamente el o-aminoazoco-
lorante hiumedo es disuelto en piridina caliente, se adicio-

na una mezcla de 60 partes de sulfato de cobre cristalizado
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en 240 partee de agua, y 120 partee de amoniaco, y ee agita
a la temperatura de bafio maria hasta la completa oxidacion
del colorante. Deepu.es del enfriamiento es separada de la
piridina por adicion de sal comun, la capa acuosa que con-
tiene sal de cobre, la capa piridinica es lavada repetidas
veces con solucidon de sal comiun que contiene amoniaco, Yy
seguidamente la piridina es destilada con vapor de agua bajo
adicion de 10 partes de hidroxido soédico y 2-5 partes de
hidrosulfito sbédico. Para ulterior purificacion, el produc-
to bruto es disuelto en dimetilformamida acuosa y caliente,
y Filtrado en caliente bajo adicién de un poco de carbédn
animal. El filtrado es vertido en un volumen 4-5 veces ma-
yor de una solucidon de sal comun al 10% aproximadamente, el
producto segregado es filtrado, lavado con agua y secado al
vacio. Se obtiene la sal sodica del acido 2-(estilbil-4")-
-(nafto-1*,2":4,5)-1,2,3-triazol-2"-metilaulfon-6"-sul féni-
eo como polvo amarillo, dificilmente soluble en agua, facil-
mente en dimetilformamida o monoetileter de etilenglicol.
El producto puede ser utilizado para el aclarado de fibras
poliamidicas lineales, como Nylon. Es, como el compuesto
descrito en el ejemplo 1, excelentemente sélido al cloro y
muy bien sélido a la luz.

Se obtiene un producto de similares propiedades, si
el acido 2-amino-naftalIn-6-sulfénico del ejemplo anterior

es substituido por 22.3 partes de acido 2-amino-naftalin-5-
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-sulfonico. La sal sdédica del acido 2-(estilbil-4")-(nafto-
-17,2*:4,5)-1,2,3-triazol-2"-metilsulfon-5*-sulfénico es
obtenida como polvo amarillo dificilmente soluble en agua.

Si en el ejemplo anterior la 4-amino-estilben-2-me-
tilsulfona es substituida por 36.3 partes de 4-amino-estil-
ben-2-(1",3"-dimetil-fenilsulfona), oxidando el o-aminoazo-
colorante obtenido, segun el método antes descrito, al tri-
azolcompuesto, entonces se obtiene la sal sdédica del acido
2-(estilbil-4")-(nafto-1",2%i4,5)-1,2,3-triazol-2"-(1,3-di-
metilfenilsulfon)-6"-sulfénico como polvo amarillento. Este
compuesto es dificilmente soluble en agua, facilmente solu-
ble en dimetilformamida o en monometiléter de etilenglicol.

Por copulacién del diazocompuesto de la 4-amino-es-
tilben-2-(1",3"-dimetilfenilsulfona) con 30.3 partes de
acido 2-amino-naftalIn-5,7-disulfonico y oxidacion del co-
lorante al triazolcompuesto se obtiene la sal di-sédica del
acido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-2"-
-(1,3-dimetilfenilsulfon)-5",7"-disulfonico como polvo ama-
rillento, moderadamente soluble en agua.

Los dos triazolcompuestos mencionados en ultimo lu-
gar, constituyen igualmente valiosos medios aclaradores pa-
ra fibras de poliamida lineales, como Nylon, etc. Los efec-
tos de aclarado, obtenidos con los mismos, se distinguen
por su excelente solidez al cloro y buena solidez a la luz.

Los productos intermedios utilizados en el ejemplo

-
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anterior, pueden ser obtenidos del modo siguiente:

22.% partes de &-nitro-toluensulfinato sédico son
agitadas en 100 partes de tolueno con 12 partes de sulrato
de dimetilo y 10 partes de déxido de magnesio durante 3-4
horas bajo reflujo. la &4-nitro-toluen-2-metilsulfona as{
obtenida, es un polvo blanco y presenta, recristalizado de
alcohol, el punto de fusién 118-120°, 21,5 partes de esta
4-nitro-toluen-2-metilsulfona son condensadas durante & ho-
ras a una temperatura de 145-150° con 12 partes de bengal-
dehido y 2 partes de piperidina, a la 4-nitro-estilben-2-

-metil-sulfona. Recristalizado de acido acético glacial,

el producto es un polvo amarillo de punto de fusidn 196-198°,

30.3 partes de esta 4-nitro-estilben~-2-metilsulfona
son reducidas en una mezcle de monometiléter de etilengli-
col y agua, segin el procedimiento de Bechamp, con 30 par-
tes de virutas de hierro colado mordentades. Se obtiene la
4-gmino-estilben-2-metilsulfona como polvo amarillo anaran-
jado, Recristalizado de aleohol el compuesto presenta el
punto de fusién 131-133°,

la 4-amino-estilben-2-(1',3'-dimetilfenilsulfona)
a8 obtenida de la siguiente manera:

Se calienta a ebullicidn bajo reflujo 118 partes de
cloruro de &cido 4-nitro-toluen-2-sulfdnico con 400 partes
de m-xileno y 10 partes de cloruro férrico, hasta que queda

terminada la disociacidn de acido clorhfdrico. E1l exceso de

T
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m-xileno es destilado mediante vapor de agua. 71 partea de
la 3-nitro-6,2",4"-trimetil-1,1"-difenllsulfona obtenida
aon condensadas con 25 partes de benzaldehido, bajo adicién
de 2 partea de piperidina, a la 4-nitro-estilben-2-(17,3"-

5. -dimetil-fenilsulfona). 39.3 partea de este compuesto aon

reducidas en una mezcla de monometilater de etilenglicol y ;
agua, segun el procedimiento de Bechamp, con 30 partea de

virutas de hierro colado mordentadas. Se obtiene la 4-amino-

y
-estilben-2-(1",3"-dimetilfenilsulfona) como polvo amari-

10 liento; presenta, recriatalizada de una mezcla de benceno-
-bencina, el punto de fusién 138-140°. :
EJEMPLO 5.

CH3
HSON- SOg—N—CHA
CH=CH-
~ N
30.2 partes de 4-aminoestilben-2-sulfodimetilamida

son disueltas con 23 partes de acido clorhidrico concentra-
15* do en 300 partes de acido acatlco glacial; se adiciona 150

partes de hielo y se diazota a una temperatura de 10-12°

con una solucidén acuosa de 6.9 partes de nitrito sédico.

El diazocompuesto obtenido es copulado seguidamente con una

solucidén acuosa de 22.3 partes de acido 2-amino-naftalin-6-

20. -sulfénico, 4.0 partes de hidréxido sédico y 25 partes de
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acetato sadico cristalizado. Después de terminada la copu-
lacion, el o-aminoazocolorante obtenido es disuelto en pi-
ridina caliente y oxidado al triazolcompuesto, tal como se
describe en el ejemplo 2, con solucién de sulfato de cobre
amoniacal, y a continuacién purificado. Se obtiene la sal
sodica del acido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-
-triazol-2"-sulfodimetilamida— 6"-sulfénico como polvo ama-
rillento, dificilmente soluble en agua. El producto es un
valioso producto aclarador para fibras poliamidicaa linea-
les, como Nylon. Los efectos aclaradores obtenidos con este
compuesto se distinguen por su excelente solidez al cloro,
y por una muy buena solidez a la luz.

Se obtiene un producto de propiedades del todo si-
milares, si en el ejemplo anterior el acido 2-amino-nafta-
lin-6-sulfdénico es substituido por 22.3 partes de acido 2-
—-amino-naftalin-5-sulfénico. La sal sdédica del acido 2-(es-
tilbil-4")-(nhafto-17,2*:4,5)-1,2,3-triazol-2"-sulfodimetil-
amida-5"-sulfonico es obtenida como polvo amarillento difi-
cilmente soluble en agua.

La 4-amino-estilben-2-sulfodimetilamida utilizada

en el ejemplo anterior es preparada de la manera siguiente:

32.4 partes de cloruro de acido 4-nitro-estilben-2-

-sulfénico son iIncorporadas bajo enfriamiento mediante hie-
lo a 100 partes de una solucidén acuosa de dimetilamina al

23% aproximadamente, y agitadas durante unas cuantas horas
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a una temperatura de 0-5°, luego durante 1 hora a una tem-
peratura de 60-65°. Después del enfriamiento se filtra, se
lava bien con agua fria, y el residuo es reducido en una
mezcla de monometiléter de etilenglicol y agua, con 30 par-
tes de virutas de hierro colado y 5 partes de acido acético.
Se obtiene la 4-amino-estilben-2-sulfodimetilamida como pol-
vo amarillento. Presenta, recristalizada de alcohol, el pun-
to de fusidén 134-136°.

EJEMPLDO 6.

30.95 partes de acido 4-amino-2-cloro-estilben-4*-
-sulfénico son disueltas con 4.0 partes de hidréxido sédico
en agua, se adiciona 6.9 partes de nitrito sédico y se dia—*
zota indirectamente a una temperatura de 10-12° con 25 par-
tes de acido clorhidrico concentrado. La suspensién del di-
azocompuesto es copulada a una temperatura de 12-15° con
una solucidén acuosa de 14.3 partes de 2-aminonaftalina y 10
partes de &cido clorhidrico concentrado, y la reaccion de
copulacion que presenta acidez mineral, es neutralizada
paulatinamente por adicién de una solucién acuosa de 40
partes de acetato soédico cristalizado. Una vez terminada la

copulacién, el colorante es filtrado y lavado. Seguidamente
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el o-aminoazocolorante himedo es disuelto en piridina ca-
liente y oxidado a una temperatura de 90-95° con una mezcla
de 60 partes de sulfato de cobre cristalizado en 240 partes
de agua y 120 partes de amonfaco concentrado, al triazol-
compuesto. Se descuprifica y purifica el producto bruto tal
como se describe en el ejemplo 2, secdndolo al vacfo., El
dcido 2-(2"-cloro-estilbil-4")-(nafto-1!,2':4,5)-1,2,3-tri-
azol-4"'-gulfdnico es, en forma de sal sédica, un polvo
amarillo. E1 compuesto es dificilmante soluble en agua, fé-
cilmente soluble en dimetilformamida o monometiléter de
etilenglicol, cons%ituyondo un producto aclarador valioso
para fibras de poliamidas iineales, como Nylon. Las fibras
tratadas con el mismo presentan una pura tonalidad blanca
qné presenta buenas solideces, particularmente una excelen-
te solidez al cloro y una buena solideg a la lusz.

Si en 61 ejemplo anterior la 2-amino-naftalina es
substitufda por 22.3 partes de &cido 2-amino-naftalin-6-
-gulfénico y si se oxida el o-aminoazocolorante obtenldo,
al triazolcompuesto, entonces se obtiene la sal di-sodica
del dcido 2-(2"-cloro-estilbil-#")-(nafto-1',2':4,5)-1,2,3-
-triagol-6t,4"*t -disulfdénico como polvo amarillento, bilen
soluble en agua.

Este compuesto se desarrolla de soluciones acuosas
dilufdas sobre fibras celuldsicas, y proporciona a las mis-

mas un aspecto mas blanco en la luz natural. E1 aclarado
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as{ obtenido se distingue por eminente solidez al cloro y

una muy buena solidegz a la lug,

Si se substituye el &cido 4-amino-2-cloro-estilben-
-4t —gulfonico por 23,05 partes de 4-amino-2-cloro-estilbeno,
copulando el diazocompuesto con &cido 2-amino-naftalin-6-
-sulfdnico y oxidando el o-aminoazocolorante obitenido a la
sal sbdica del dcido 2-(2"-cloro-estilbil-4")~(nafto-1',2';
14,5)~1,2,3-triagol-6'-sulfdénico, entonces se obtiene igual-
mente un producto aclarador valioso para fibras poliam{dicas
lineales, como Nylon,

Ademas, sl se substituye el &dcido 4-amino-2-cloro-
-estilben~4'~gulfériico por 22.6 partes de 4-amino-2-metoxi-
-estilbeno y si se copula el diagocompuesto del mismo con
dcido 2-amino-naftalin-6-sulfénico, oxidando el o-aminoazo-
colorante obtenido al triazolcompuesto correspondiente, en-
tonces se obtiene la sal sédica del dcido 2-(2"-metoxi-es-
tilbil-4%)-(nafto-1t,2':14,5)-1,2,3-triazol-6*-sulfdnico como
pblvo amarillo, diffcilmente soluble en agua. El producto
puede utiligarse para el aclarado de fibras poliamfdicas 1i-
negles, como Nylon. Proporcicna a las fibras tratadas con el
mismo, un aspecto més blanco en la luz natural de un matiz
azul verdoso,

Los 4~aminocestilbencenocompuestos utilizados en el
ejemplo anterior son obtenidos con arreglo al método de

lieerwein (Journal fiir prakt. Chemie (2) 152, 256 (1939))
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del modo siguiente:

a)

b)

Por transposicidén del diazocompuesto de 17.3 partes de
f4-nitro-2-cloro-l-aminobenceno con la solucidn de 22,8
partes de acido cinamico-4-sulfénico, 4 partes de hidré-
xido sédico, 40 partes de acetato sddico y 10 partes de
cloruro de cobre (II) cristaligado en 200 partes de agua,
es obtenido, con disociacidn de nitrédgeno y de diédxido
de carbono, el 4cido 4-nitro-2-cloroestilben-4t-sulféni-
co que es reducido en solucidn acuosa, con virutas de
hierro colade y dcido clorhfdrico, al dcido 4-amino-2-
-cloroestilben-4'-gulfénico;

por transposicién del mismo diazocompuesto con una mezcla
de las soluciones de 1%4.8 partes de acido cindmico en
200 partes de acetona, y de 40 partes de acetato sddico
y 10 partes de cloruro de cobre (II) en 200 partes de
agua, se obtiene el 4-nitro-2-cloro-estilbeno como polvo
amarillo que es reducido en una mezcla de monometiléter
de etilenglicol y agua, con virutas de hierro colado y
acido clorhidrico, al 4-amino-2-cloroestilbeno gue es
obtenido como polvo amarille;

por transposicioén del diasocompuesto de 16.8 partes de
4-nitre-2-metoxi-l-aminobenceno con 14.8 partes de acido
cinamico bajo las condiciones indicadas en b) y reduc-
0ién del grupo nitro al grupo amino, se obtiene el 4-ami-

no-2-metoxi-estilbeno como polvo amarillo claro.
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EJEMPLO 7.

27.5 partes de acido 4-amino-estilben-2"-sulfoénico
son disueltas con 4.0 partes de hidréxido sédico en agua,
adicionando 6.9 partes de nitrito sodico, y diazotando indi-
rectamente a una temperatura de 10-12° con 25 partes de &ci-
do clorhidrico concentrado. La suspension diazoica obtenida
es copulada con una solucidén acuosa de 14.3 partes de 2-aml-
no-naftalina y 10 partes de &cido clorhidrico concentrado a
una temperatura de 15-18°. Por paulatina adicidon de una so-
lucidén acuosa de 40 partes de acetato sodico cristalizado
se mantiene una débil acidez mineral durante la reaccion de
copulacién. Después de terminada la copulaciéon el colorante
es filtrado y lavado. El o-aminoazocolorante humedo enton-
ces es disuelto a una temperatura de 90-95° en piridina,
adicionando una mezcla de 60 partes de sulfato de cobre
cristalizado en 240 partes de agua y 120 partes de amoniaco
concentrado y agitando en el baRo maria hasta la oxidacién
completa del colorante. Después del enfriamiento, la capa
acuosa que contiene sal da cobre es segregada de la pirldi-
na por adicion de sal comin, la capa piridinica es lavada re

petidas veces con solucién amoniacal de sal comin, después
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de lo cual la piridina es destilada con vapor de agua bajo
adicién de 10 partes de hidréxido sédico y 2-5 partes de
hidrosulfito sddico. Para la purificacién ulterior el pro-
ducto dbruto es disuelto en dimetilformamida acuosa, calien~
te, y filtrado en caliente bajo adicidn de carbén animal.
El filtrado es vertido en un voiﬁmen 4-5 veces mayor de ung
solucidén de sal comin al 10% aproximadamente, el producto
segregado es filtrado, lavado y secado al vacf{o. La sal sd-
dica del &cido 2-(estilbil-4")-(nafto-1',2':4,5)-1,2,3-tri-
azol-2"t-gulfonico es un polvd amarillo diff{cilmente solu-

ble en Agua. El compuesto es un pro&ucto aclarador valioso

‘para fibras celulésicas, fibras de poliamidas lineales, co-

mo Nylon, as{ como para jebones y productos de lavar sinteé-
ticos. Los efectos de aclarado con &1 obtenidos se distin-
guen por una excelente solidez al cloro y una muy buena so-
lidez a la luz.

Si en el ejemplo anterior se substituye la 2-amino-
-naftalina por una solucién de la sal sddica de 22.3 partes
de écido 2~-amino-naftalin-5- o -6-sulfénico, y 25 partes de
acetato sédico cristalizado, y si se oxida seguidamente el
o-aminoazocolorante obtenido a la sal di-sddica del acido
2-(estilbil-4")=(nafto-1*,2'14,5)~-1,2,3=-triagol-2"*-5'- o
~-6'-disulfdnico, entonces se obtiene productos de igualmen-
te muy valiosas propledades. Estos compuestos son polvos

amarillos, facilmente solubles en agua, sus soluciones di-
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luidas son casi incoloras. De soluciones acuosas se desa-
rrollan sobre fibras celuldsicas y proporcionan a éstas en
la luz natural un aspecto mas blanco. Los efectos de aclara-
do obtenidos se distinguen por una excelente solidez al clo-

ro y una muy buena solidez a la luz.

El acido 4-amino-estilben-2"-sulfénico, utilizado

en este ejemplo es obtenido por la siguiente via:

18.3 partes de acido 4-nitro-fenilacético, 18.6

partes de 2-sulfobenzaldehido y 5 partes de piperidina son
condensadas durante 4 horas a una temperatura de 150-160°.
Se obtiene el acido 4-nitro-estilben-2"-sulfénico como pol-
vo amarillento. 30.5 partes de acido 4-nitro-estilben-2"-
-sulfénico son reducidas, segun el procedimiento de Bechamp,
en agua con 30 partes de virutas de hierro colado mordenta-
das. El acido 4-amino-estilben-2"-sulfénico es obtenido co-
mo polvo de un amarillento palido.

EJEMPLO 8.

30.95 partes de acido 4-amino-2"-cloro-estilben-5"-
-sulfénico son disueltas con 4.0 partes de hidroxido soédico
en agua) adicionando 6.9 partes de nitrito sdédico y diazo-

tando indirectamente a una temperatura de 10-12° con 25 par
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tes de acido clorhidrico concentrado. La suspensidn diazoi-
ca as{ obtenida es copulada & una temperatura de 12-15° con
una solucidn acuosa de 22.3 partes de acido 2-amino-nafta-
lin-6-sulfdnico, 4.0 partes de hidroxido sédico, y 25 par-
tes de acetato sddico cristalizado. Después de terminada la
copulacién el o~aminoazocolerante es filtrado y lavado. Se-
guidamente, el colorante es disuelto en piridina caliente,
como se describe en el ejemplo 7, oxidado a triazolcompues-
to a una temperatura de 90-95° mediante ung mezcla de &0
partes de sulfatoc de cobre cristalizado en 240 partes de
agua y 120 partes de emonfaco concentrado, y seguidamente
descuprificade y purificado, La sal di-sbdica del &cido 2-
~{2"twcloro-estilbil-4")-(nafto-1',2*:4,5)~1,2,3-triazol-
~5"t .6t -digulfdénico es un polvo amarillento bien soluble en
agﬁa. El compuesto se desarrolla sobre fibras celuldsicas,
de sus soluciones acuosas dilufdas, proporcionando a las
mismas un aspectoc mas blanco en la luz natural. Los efectos
de aclarado, as{ obtenidos, se distinguen por excelente so-
lidez 2l cloro y muy buena solidex a la lusz.

Un producto mas dificilmente soluble en agua con
igualmente-valiosas propiedades es obtenido, sl se copula
la suspensién diazoica del acido 4-amino-2'-cloro-estilben-
~5t-gulfénico con una solucién acuosa de 14.3 partes de 2-
-gmino-naftalina y 10 partes de Acido clorhfdrico concen-

trado y si se neutraliza paulatinamente la reaccidn dcida

™
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minaral! de la copulacion por adicion de una solucion acuosa
de 40 partes de acetato soédico cristalizado, y si se oxida
el o-aminoazocolorante obtenido, tal como se describe an-
teriormente, al triazolcompuesto. Después de la depuraciodn
se obtiene la sal sédica del acido 2-(2""-cloro-estilbil-
-4")y-(nafto-1*,2*:4,5)-1)2,3-triazol-5""-sulfénico como
polvo amarillento. Este compuesto proporciona, tanto a fi-
bras celuldsicas como asimismo a fibras de poliamida linea-
les, como Nylon, asi como a jabones en polvo y productos
sintéticos de lavar, un aspecto mas blanco en la luz natu-
ral.

El acido 4-amino-2"-cloro-estilben-5"-sulfonico,
indicado en el presente ejemplo, es obtenido por la siguien-

te via:

16.3 partes de acido 4-nitrofenilacético, 22 partes

de &cido 2-cloro-benzaldehido-5-sulfoénico, y 6 partes de
piperidlna, son condensadaa a una temperatura de 150-160**
durante 4 horas. Se obtiene el acido 4-nitro-2"-cloro-es-
tilben-5"-aulfénico como polvo amarillento que es reducido
con arreglo al procedimiento de Bechamp. El acido 4-amino-
-2"-cloro-estilben-5"-sulfénico es un polvo amarillento pa-
lido.
EJEMPLO 9.

HS03-

-CH=CH- -SO™H
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27.5 partes de &cido 4-amino-estilben-4*-sulfonico
son disueltas con 4.0 partes de hidroxido sodico en agua;
se adiciona 6.9 partes de nitrito sédico y se diazota indi-
rectamente a una temperatura de 10-12*. La suspension dia-
zoica obtenida es copulada a una temperatura de 12-15" con
una solucidn acuosa de 22.3 partes de &acido 2-amino-nafta-
lin-6-sulfénico, 4.0 partes de hidroxido sédico, y 25 par-
tes de acetato soédico cristalizado. Después de terminada la
copulacién, el colorante es precipitado mediante sal, fil-
trado, y lavado. El o-aminoazocolorante humedo seguidamente
es disuelto en caliente con 20 partes de amonfiaco acuoso
concentrado en una solucidén de piridina acuosa al 20%, y
esta solucidén es copulada con una mezcla de 60 partes de
sulfato de cobre cristalizado en 240 partes de agua y 120
partes de amoniaco concentrado-agua, y mantenida a una tem-
peratura de 90-95** hasta la completa oxidacién del coloran-
te. La mezcla, seguidamente, es desagregada por adicion de
sal comun, la capa piridinica es lavada repetidas veces con
solucidn de sal comun amoniacal, y luego es expulsada la pi-
ridina con vapor de agua, bajo adicion de 10 partes de hi-
droxido sédico y 4-8 partes de hidrosulfito sédico. EI tri-
azol bruto es disuelto para la purificacidon ulterior en mono
metiléter de etilenglicol caliente, la solucidén caliente es
filtrada en caliente bajo adicidén de carbén animal y vertida

seguidamente, en un volumen 4-5 veces mayor de una solucidn
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de sal comun al 10%. Después de filtracién y secado, se ob-
tiene la sal disédica del acido 2-(estilbil-4")-(nafto-
-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-4""-6"-disulfénico como polvo
amarillento bien soluble en agua. El producto constituye un
valioso medio aclarador para fibras celulésicas. Los efec-
tos de aclarado se distinguen por una excelente solidez al
cloro y una muy buena solidez a la luz.

Si se copula una suspension del diazocompuesto ob*
tenida con arreglo al ejemplo anterior, del acido 4-amino-
-estilben-4"-sulfénico con una solucidén acuosa de 14,3 par-
tes de 2-amino-naitalina y 10 partes de acido clorhidrico
concentrado, bajo paulatina adicidon de 40 partes de acetato
sodico cristalizado, entonces se obtiene, después de la
oxidacion del o-aminoazocolorante, la sal sodica del acido
2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-4"-sulféni-
co, como polvo amarillento que se disuelve dificilmente en
agua, TFacilmente en dimetilformamida o en monometiléter de

etilenglicol.

Este compuesto es un medio aclarador valioso para

fibras celuldsicas y poliamidas lineales, como Nylon. Propor-

ciona a estos substratos mas o menos blancos un aspecto mas
blanco en la luz natural. Los efectos de aclarado produci-

dos con el mismo, se distinguen por una muy buena solidez a
la luz y una excelente solidez al cloro.

El acido 4-amino-estilben-4"-sulfonico, utilizado
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en este ejemplo, es preparado por las vias siguientes:

a) 18.3 partes de acido 4-nitro-fenilacétioo, 18.6 partes
de 4-sulfo-benzaldehido (obtenible por transposicién de
4-clorobenzaldehido con sulfito sédico a 180-185°) y 6

5. partes de piperidina son condensadas durante 4 horas a
una temperatura de 160-170°. Se obtiene el acido 4-nitro-
estilben-4*-sulfénico como polvo amarillento.

b) 13.8 partes de 4-nitranilina son transpuestas con 22.8
partes de acido 4-sulfocinamico, con arreglo al procedi-

10. miento de Meerwein, bajo las condiciones descritas en el
ejemplo 6, a &cido 4-nitro-estilben-4"-sulfénieo. 30.5
partes de acido 4-nitro-estilben-4"-Bulfénico son reducidas
en presencia de 5 partee de acido clorhidrico, de acuerdo
con el procedimiento de Bachamp, en agua con 30 partes de
15. virutas de hierro colado mordentadas. Se obtiene el &acido
4-aminoestilben-4"-sulfénico como polvo amarillento palido.

EJEMPLO 10.

13
HSOM- CH3-N-302

-CH=CH-

30.2 partes de dimetilamida del acido 4-aminoestil-
ben-2"-sulfénico son disueltas en 100 partes de acido acé-
20. tico glacial con 25 partes de acido clorhidrico concentrado,

adicionando 80 partes de hielo, y diazotando a una tempera-



tura de 10-12° con una solucidn acuosa de 6.9 partes de ni-
trito sédico. El diazocompuesto obtenido, seguidamente, es
copulado a una temperatura de 12-15° con una solucidén acuo-
sa de 22.3 partes de acido 2-amino-naftalin-6-sulfénico,
4.0 partes de hidréxido sédico, y 25 partes de acetato s6-
dico cristalizado. Después de terminada la copulacién, el
o-aminoazocolorante es disuelto en piridina caliente y en-
tonces oxidado al triazolcompuesto, a una temperatura de
90-95° con una mezcla de 60 partes de sulfato de cobre
cristalizado en 240 partes de agua y 120 partes de amoniaco
concentrado. El producto bruto es ulteriormente descuprifi-
cado y purificado, tal como esti descrito en el ejemplo 2.
Se obtiene la sal sédica de la 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2"
i4,5)**1;2,3-triazol-2""-sulfodimetilamida-6"-sulfénico, co-
mo polvo amarillento. EIl producto, dificilmente soluble en
agua, Tacilmente soluble en dimetilformamida o en monome-
tiléter de etilenglicol, se desarrolla de sus soluciones
acuosas diluidas en fibras celulodsicas y en fibras de poli-
amida lineales, proporcionando a estos substratos un aspec-
to mas blanco en la luz natural. Los efectos de aclarado
obtenidos se distinguen por buena solidez a la luz, asi co-
mo por excelente solidez al cloro.

Se obtiene un producto similar, apropiado para el
aclarado de fibras celulésicas, si en el ejemplo anterior

el acido 2-amino-naftalin-6-sulfonico es substituido por
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30.3 partes de acido 2-aminonaftalin-5,7-disulfénico. La
sal di-sbédica obtenida de 2-(estilbil-4")-(nafto-1',2':4,5)~
-1,2,3-triazol-2"' -gulfodimetilamida-5*,7' -disulfénico es
un polvo amarillento bien soluble en agua. Sus soluciones
acuosas dilufdas son pricticamente incoloras.

La 4-amino-estilben-2!'-sulfodimetilamida puede ser
substitufda en el ejemplo anterior, asimismo, por 35.6 par-
tes de 4-amino-estilben-2'-sulfociclohexilamida., For trans-
posicidn del diazocompuesto con &cido 2-amino-naftelin-6-
~gulfénico y oxidacidén del o-aminoazocolorante al triazol-
compuesto se obitiene la sal sddica del acido 2-(estilbil-
=4")e{nafto-1',2':4,5)-1,2,3-triagol-2"t-gulfociclohexil-
amida-6'-sulfénico, como polvo amarillento, diffcilmente
soluble en agua, fécilmente soluble en dimetilformamida o
monometiléter de etilenglicol. El producto es un medio acla-
rador excelente para fibras a base de poliamidas lineales,
como Nylon o Perlon,

Se obtiene un producto con similares propiedades,
si el acido 2-amino-naftalin-6-sulfdnico es substitufdo por
30.3 partes de 4cido 2-amino-naftalin-S5,7-disulfdnico. la
sal di-sdédica del &cido 2-(estilbil-&4")-(nafto-1'2':4,5)-
-1,2,3-triazol-2"'-sulfociclohexilamida-S’,7!ad1§u1f6ni¢o
es un polvo amarillento, moderadamente soluble en agua.

La 4-amino-estilben-2'-sulfodimetilamida utilizada

en el ejemplo anterior, es préparada de la siguiente manera:

bty ny

g s

L
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32.7 partes de la sal sédica del acido 4-nitro-es-
tilben-2"-sulfoénico descrito en el ejemplo 7* son iIncorpo-
radas en una mezcla de 200 partes de oxlcloruro de fésforo,
y 40 partes de pentacloruro de fosforo y agitadas durante 4
horas a una temperatura de 102-105°. Por incorporacion de
la mezcla reaccional en hielo y agua a una temperatura in-
ferior a 5%, son desintegrados los halogenuros de gbido
fosforico. El cloruro de acido 4-nitroestilben-2"-sulfénico
es filtrado, bien lavado con agua, y secado al vacio, a una
temperatura de 30-35°.

32.4 partes dé cloruro de acido 4-nitro-estilben-
-2"-sulfénico son incorporadas a una temperatura de O<r5° en
100 partes de una solucion dimetllaminica acuosa al 23%
aproximadamente. Seguidamente se agita durante unas cuantas
horas a 0-5°, y a continuacion durante una hora a 40-50°.
Después del enfriamiento, el residuo precipitado es filtra-
do y bien lavado con agua fria. Entonces el producto obte-
nido es reducido, segun el procedimiento de Bechamp, en pre-
sencia de 5 partes de acido clorhidrico con 30 partes de
virutas de hierro colado, en una mezcla de monometileter de
etilenglicol y agua. Se obtiene la 4-amino-estilben-2"-sul-
fodimetilamida, como polvo ligeramente amarillento. Recris-
talizado de benceno, presenta el punto de fusion 121-123°.

Si se substituye la dimetilamina por una mezcla de

100 partes de agua y 25 partes de ciclohexilamina, reduelen-

=\
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do la 4-nitro-e8tilben-2*-sulfociclohexilamida asi obtenida,
entonces se obtiene la 4-amino-estilben-2"-sulfocicloh.exil-
amida como polvo amarillento claro. El producto presenta,
recristalizado de benceno,el punto de fusidon 139-141°.
EJEMPLO 11.

Se diazota 27.3 partes de 4-amino-estilben-4"-metil-
sulfona del modo descrito en el ejemplo 10 para la 4-amino-
estilben-2"-sulfodimetilamida. Por copulacién del diazocom-
puesto con acido 2-aminonaftalin-6-sulfénico y oxidacién
del o-aminoazocolorante bajo idénticas condiciones como en
el ejemplo 10, a triazolcompuesto, se obtiene la sal sbédica
del acido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-
-4"t-metilsulfon-6"-sulfénico como polvo amarillento. EI
producto, dificilmente soluble en agua es un medio excelen-
te para el aclarado de fibras de celulosa. Ademas, puede
utilizarse para el aclarado de fibras de poliamida lineales,
como Nylon, etc.

Se obtiene un producto de propiedades similares, si
en vez de la 4-amino-estilben-4"-metilsulfona, se utiliza
27.3 partes de 4-aminoestilben-2"-metilsulfona. La sal so6-
dica del &4cido 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-tri-

azol-2""-metilsulfon-6"-sulfonico es un polvo amarillento



= 4] =

y diffcilmente soluble en agua.
a) La 4-amino-estilben-4'-metilsulfona es obtenida del modo
siguiente:
18.4 partes de 4-metilsulfonil-benzaldehido son conden-
S5e gsadas durante 4 horas a una temperatura de 150-160° con
18.% partes de acido &4-nitro-fenilacético y 2 partes de
piperidina. Se obtiene la 4-nitro-estilben-4'-metilsul-
fona como polvo amarille. Recristalizada de adcido acé-

: tico glacial presenta el punto de fusién 235-237°, 30.3
| 1o, partes de esta 4-n1tro-estilben-4'-metilaulfona son redu-
cidga con arreglo al procedimiento dg Béchamp en una
mezcla de monometiléter de etilenglicol y agua. La 4~

-amino-estilben-4!-metilsulfona es un polvo amarillento.

b) lLa 4-amino-estilben-2'-metilsulfona es preparada de la

" 15, sigulente maﬁerag _

| 32.4 partes de cloruro de acido 4-nitro-estilben-2'-sul-
fénico son transformadas a una temperstura de 20-30°, con
una solucidén de 32 partes de sulfito gddico y 5 partes
de hidréxido sbdico en 200 partes de agua, en la sal

20, sédica del 4cido 4-nitro-estilben-2'-sulffnico. E1 hi-
dréxido sddico es adicionado en el transcurso de unas
cuantas horas de tal modo que la mezcla reaccional pre-
senta siempre una reaccidén ligeramente alcalina a la
fenolftalefna. Seguidamente se amasa durante 4-5 horas

25, bejo reflujo, 3l.l partes de 4-nitroestilben-2!-sulfi-
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nato soédico en 200 partes de xileno con 20 partes de
sulfato de dimetilo y 20 partes de O6xido de magnesio.
La 4-nitro-estilben-2"-metilsulfona obtenida, es un
polvo amarillo que, recristalizado de alcohol, presenta
el punto de fusidn 147-149°. Si se reduce 30.3 partes
de esta 4-nitro-estilben-2"-matilBulfona de acuerdo con
el procedimiento Bechamp, en una mezcla de monometil-
éter de etilenglicol y agua con 30 partes de virutas de
hierro colado mordentadas, entonces se obtiene la 4-
—amino-estilben-2"-metilsulfona como polvo amarillo que,
recristalizado de alcohol, presenta el punto de fusidn
147-149°.

EJEMPLO 12.

Se diazota 35.1 partes de feniléster 4-amino-estil-
ben-2"-sulfénico, se copula con acido 2-amino-naftalin-6-
-sulfonico, y se oxida el o-amino-azocolorante obtenido, al
triazolcompuesto, bajo las condiciones indicadas en el ejem-
plo 10. Asi se obtiene la sal sodica del &acido 2-{estilbil-
-4")-(nafto-1*,2*:4,5)-1,2,3-triazol-2""-sulfofenilester-6*-
-sulfénico como polvo que tira a amarillo, dificilmente so-

luble en agua. El producto es un valioso medio aclarador



para Ffibras de poliamida lineales, como Nylon.
ElI feniléster 4-amino-estllben-2"-sulfdénico es ob-
tenido como signe:
32.4 partes de cloruro de acido 4-nitro-estilben-
-2"-sulfénico son incorporadas paulatinamente a una tempe-
ratura de 60-65** y con reaccién alcalina a la fenolftalei-
na, a una mezcla de 10 partes de fenol, 4,5 partes de hi-
dréxido sodico y 20 partes de agua. Seguidamente se agita
aun durante una hora a una temperatura de 60-65°) entonces
10 . se enfria, se filtra el residuo precipitado y se lava bien
con agua. Después del secado al vacio el feniléster 4-ni-
tro-estilben-2"-sulfénico es un polvo débilmente pardusco.
35.1 partea de este feniléster 4-nitro-estilben-2"-
-sulfoénico son reducidas, conforme al procedimiento de Bé-
15. champ, en una mezcla de monometiléter de etilenglicol y
agua con 30 partes de virutas de hierro colado mordentadas.
Se obtiene el feniléster 4-amino-estilben-2"-sulfonico como
masa amarilla resinosa.

EJEMPLDO 13.

20 Se disuelve 28.9 partes de acido 4-amino-6-metil-

-estilben-2—sulfonico con 4.0 partes de hidroxio sédico en
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300 partes de agua, se adiciona 6.9 partes de nitrito sodi-
co y se diazota indirectamente a una temperatura de 10-12°
con 25 partes de acido clorhidrico concentrado. La suspen-
si6én diazoica es copulada a una temperatura de 10-12° con
una solucién de 14.3 partes de 2-amino-naftalina y 10 par-
tes de acido clorhidrico concentrado, en 250 partes de agua,
neutralizando la reaccién de la mezcla, que presenta inten-
sa acidez mineral, por paulatina adicidén de 40 partes de
acetato soédico cristalizado. Después de terminada la copu-
lacién, el o-amino-azocolorante es filtrado y lavado. A
continuacién, el colorante es disuelto en 300 partes de pi-
ridina caliente y se le adiciona una mezcla de 60 partes de
sulfato de cobre cristalizado en 240 partes de agua y 120
partee de amoniaco concentrado, agitando seguidamente a una
temperatura de 90-95" hasta la completa oxidacién del colo-
rante. La separacién de las sales de cobre, y la purifica-
cion del producto bruto, son realizadas tal como se descri-
be en el ejemplo 2. Se obtiene la sal sbédica del &cido 2-
-(6"-metil-estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-triazol-2"-
-sulfénico como polvo amarillo dificilmente soluble en agua,
facilmente soluble, en cambio, en dimetilformamida o mono-
metiloter de etilenglicol. El nuevo triazolcompuesto es un
excelente medio para el aclarado de fibras de poliamida li-
neales, como Nylon. EI matizado blanco obtenido con el mis-

mo presenta una excelente solidez al cloro y una muy buena
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solidez a la lusz.

'Se obtiene un producto mds ficilmente soluble en agua,

si la suspensidn diazoica obtenible sezin el ejemplo ante-
rior, es transpuesta con una solucidn acuosa de 22.3 partes
de 4cido 2-amino-naftalin-5-sulfénico, 4.0 partes de hidré-
xido sddico y 25 partes de acetato sddico cristalizado, y
sl el o-amino-azocolorante ez oxidado a triazolcompuesto.
Se obtiene la sal di-sddica del dcido 2-(én-met11-est11b11-
-4n)-(nafto-1t,2t14,5)-1,2,3-triazol-2n,5'~disulfénico como
polvo amarillento. |

Se obtiene un producto con propiedades casi identi-
cas, si el dcido 2-amino-naftalin-5-sulfdnico es substituf-
do por 22,3 partes de dcido 2-amino-naftalin-6-sulfdnico.
La sal 4isddica del Acido 2-(6m-metil-estilbil-4u)-(nafto-
-l',2‘:4,5)-1,2,5—triazol-2n,6'—disulfénico es igualmente,
un polvo amarillento bien soluble en agua.

Los dos compuestos mencionados en Wltimo lugar se
desarrollan de sus soluciones acuosas sobre fibrasg de poli-
amlidas lineales mads o menos blancas, como Nylon o Perlon, y
Proporcionan a las mismas un hermosq matizado blanco de ex-

celente solidez al cloro y de muy buena solidez a la lusz.

EJEMPTLO 14,
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Se disuelve 42,8 partes de 4-amino-estilben-2-{p-
-metil-fenilo)-disulfimida con 4.0 partes de hidrédxido sd-

dico en agua, se adiciona 6,9 partes de nitrito sddico y se

diazota indirectamente a una temperatura de 10-12° con 25

partes de dcido clorhfdrico concentrado. La suspensidn dia-
zoica obtenida, es copulada a una temperatura de 12-15°

con una solucidn de 14.3 partes de 2-amino-naftalina y 10
partes de dcido clorhidrico concentrado en 250 partes de
agua y la intensa acidez mineral de la reaccidn de la mez-
cla es mantenida ligeramente dcida mineral por correspon-
diente adicidn de aproximadamente 40 partes de acetato
sédico cristalizado. Despuds de terminada la copulacidn, el
o-aminoazocolorante es fillirado, lavado, ¥y sezuidamente di-
suelto en 500 partes de piridina caliente. Para la oxilda-
cién del colorante se adiciona una mezcla de 60 partes de
sulfato de cobre cristalizado en 240 partes de agua y 120
partes de amonfaco concentrado, y se agita, a una tempera-
tura de 90-950, hasta la completa desaparicion del coloran-
te. Después del enfriamiento, la capa que contiene sal de
cobre es separada de la biridina, bajo adicidén de sal comin, -
se lava repetidas veces la capa piridinica con solucidn de
sal comin amoniacal ¥y seguidamente se destila la piridina bao
jo adicidn de 10 partes de hidréxzido sddico y 3-6 partes de
hidrosulfito sddico. El producto segregado es filtrado y la-

vado con agua caliente; Para la purificacién ulterior, el
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producto bruto es disuelto en dimetilformamida acuosa ca-
liente y filtrado en caliente bajo adicién de carbdén animal.
La solucién obtenida, seguidamente es vertida en un volumen

4 o0 5 veces mayor de una solucidén de sal comin al 10% apro-
ximadamente, el producto segregado es filtrado, lavado con
agua y secado. La sal sodica de la 2-(estilbil-4")-(nafto-
-1*,2*:4,5)-1,2,3-triazol-2"-(p-metil-fenilo)-disulfimida es
obtenida como polvo amarillento dificilmente soluble en agua,
facilmente soluble en monometiléter de etilenglicol o dimetil-
formamida. Este producto es un excelente medio aclarador para
fibras de poliamida lineales, como Nylon o Perlon. El substra-
to mds o menos amarillento presenta, después del tratamiento
con soluciones acuosas del nuevo triazolcompuesto, un aspec-
to mas blanco en la luz natural. El matizado blanco se dis-
tingue por una excelente solidez al cloro y una buena solidez
a la luz.

Se obtiene un compuesto mas facilmente soluble en
agua, que presenta también buen poder aclarador, si el dia-
zocompuesto indicado en el ejemplo anterior es copulado con
una solucidén acuosa de 22.3 partes de acido 2-amino-nafta-
lin-6-sulfbénico, 4.0 partes de hidréoxido sodico y 25 partes
de acetato sodico cristalizado. Por oxidaciéon del o-amino-
-azocolorante en solucidén acuosa con una mezcla de 60 partes
de sulfato de cobre cristalizado en 240 partes de agua y

120 partes de amonifaco concentrado en solucidn acuosa, se
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obtiene, después de terminada la elaboracién y purificacion,
la sal di-sodica del acido 2-(estilbil-4")-(nafto-17,2":4,5)-
-1,2,3-triazol-2"-(p-metil-fenil)-disulfimida-6"-sulfénico
como polvo amarillento.

Si se substituye la 4-amino-estilben-2-(p-metil-fe-
nil)-disulfimida por 41.1 partes de 4-amino-estilben-2-fe-
nildisulfimida, o por 44.8 partes de 4-amino-estilben-2-
-(p-cloro-fenil)-disulfimida, transponiendo la suspensioén
diazoica asi obtenida, con uUna solucidn acuosa de 14.3 par-
tes de 2-amino-naftalina y 10 partes de acido clorhidrico
concentrado en zona de débil acidez mineral, entonces se
obtiene, después de la oxidacidén del correspondiente o-ami-
no-azocolorante, la 2-(estilbil-4")-(nafto-1",2":4,5)-1,2,3-
-triazol-2"-fenildisulfimida, o la -2"-(p-cloro-fenil)-di-
sulfimida, respectivamente. Estos compuestos, en forma de
sales sbodicas son polvos amarillentos, dificilmente solu-
bles en agua. Son medios aclaradores muy valiosos para fi-
bras poliamidicas lineales, como Nylon o Perlén. Se obtiene
productos de eficacia similar, si la 4-amino-estilben-2-
-(p-metil-fenil)-disulfimida es substituida por 35.2 partes
de 4-amino-estilben-2-metildisulfimida, o por 39.3 partes de
4-amino-estilben-2-benzoil-sulfimida. La 2-(estilbil-4")-
-(nafto-1",27:4,5)-1*2,3-triazol-2"-metildisulfimida, o la
2-(estilbil-4")-(nafto-17,2":4,5)-1,2,3-triazol-2"-benzoil-

-sulfimida, son igualmente compuestos amarillentos dificil-
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mente solubles en agua.

Se obtiene compuestos mds fécilmente solubles en
agua, 81 los diazocompuestos de la 4-amino-estilben-2-fe-
nil-disulfimida, o de la -2-(p-cloro-fenil)-disulfimida, o
de la -2-metil-disulfimida, o de la -2-benzoil-sulfimida,
son transpuestos con una solucion acuosa de 22.3 partes de
dcido 2-amino-naftalin-6-sulfénico, 4.0 partes de hidrdxido
sddico y 25 partes de acetato sddico cristaligado. Por oxi-
dacidn del o-amino-agocolorante son obtenidas como polvos
amarillentos las sales disodicas de 2-(estilbil~-4")-(nafto-
-1t,2':4,5)-1,2,3-triazol-2"-fenil-disulfimida-6' -sulténico
o =2"-(p-cloro-fenil)-disulfimida-6'~sulfénico, o -2"-me-
tildisulfimida-s'-sulrénico,‘o -2".bengzoilsulrimida-6'-sul-
fénico. |

Los amino-estilben-compuestos utiligados en el ejem-
plo anterior son obtenidos por la siguiente via:

32.4 partes de cloruro de acido 4-nitro-estilben-2-
-sulfdnico son incorporadas bajo enfrismiento con hielo en
100 partes de una solucidn acuosa de amonfaco al 5%, agli-
tando unas horas, primaro a une temperatura de O-5°, ¥y lue-
go, durante una hora, a 60-65°. Después del enfriamiento se
filtra, se lava bien con agua fria y se seca seguidamente.
La 4-nitro-estilben-2-sulfamida es un polvo amarillo.

30.5 partes de esta 4~-nitro-estilben-2-sulfamida

son agitadas a una temperatura de 70-80° en una megcla de

[T
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monometiléter de etilenglicol y agua, con 21 partes de sul-
focloruro de p-tolueno y 9-10 partes de hidrdxido sddico.
La 4-nitro-estilben-2-({p-metil-fenil)-disulfimida as{ obte-
nida, es reducida con arregle al procedimiento de Béchamp
con 30 partes de virutas de hierro colado en una mezcla de
monometiléter de etiienglicol y agua, a 4-amino-estilben-2-
~{p-metil-fenil)~disulfimida. El producto es, despuéds del
secado, un polvo amarillento.

También se obtiene los otros compuestos indicados,
sl el sulfocloruro de p-tolueno es substitufido por 18 partes
de sulfocloruro de benceno o 23 partes de sulfocloruro de 4-
~cloro-benceno, o 12 partes de sulfocloruro de metilo. Para
la preparccidn de la 4-nitroestilben-2-benzoilsulfimida, la
funitroestilben~2-gulfamida es transpuesta con cloruro de
benzoilo en piridina, reduciendo el grupo nitro o grupo
amino.

EJENPLO _15.

Se trata popelin blanco de algodén, durante 15 mi-
nutos a 40° en un bafio que presenta una proporcion de bafio
de 1:50, con un 0.04% {(referido al peso de tejido) del es-
tilbilnaftotriazol obtenible segin el ejemplo 1, en preseﬁ-
cia de 5% de sal de Glauber (referido al peso de tejido).
Después de enjuagada y secada, la tela tratada presenta‘un
aspecto considerablemente mAs blanco que antes del trata-

miento.
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EJEMPLO 16 :2:2!53(5:2255

1 parte de ropa blanca, como por ejemplo fundas de
almohada, sébanas, etc., es lavada del modo usual a 90-100*,
en 10 partes de un bafio de lavado que contiene 3 g de jabon
de piedra, 2 g de sosa y 0.003 g del estilbil-nafto-triazol
obtenible segun el ejemplo 1, por litro, enjuagada y secada.
Se obtiene una ropa de una blancura deslumbradora que no
presenta ningun matiz desagradable que tire a rojo.
EJEMPLO 17.

10 partes de tela de Nylon ligeramente amarillenta
son tehidas durante 30 minutos a 85-90° en un bafio tintdreo,
con una proporcion de bafio de 1:60, que contiene 0.02 parte
del producto aclarador segun el ejemplo 10 y 1 parte de sal
comin. Se enjuaga con agua fria y se seca al aire. La tela
asi tratada, presenta un aspecto mucho mas blanco, en la

luz natural, que la no tratada.

La Invencién en su esencialidad, puede ser desarro-
Ilada en otras formas de realizacién, que difieran en detalle
de las indicadas a titulo de ejemplos, a las cuales alcanzara
igualmente la proteccidon que se recaba. Podra, pues, llevarse
a la practica con los medios y aparatos mas adecuados, por
quedar todo ello comprendido en el espiritu de las reivindi-

caciones
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Descrito el objeto de la invencién se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza n* 9402
del 23 de Agosto de 1954.

1. Mejoras en el objeto de la patente principal n*
212386 por procedimiento para la preparacién de monotriazol-
compuestos fluorescentes, caracterizadas porque se copula un
4-aminoestilbencompuesto diazotado, el cual contiene en el
anillo bencanico que presenta grupos amino, en posicion orto
con respecto al puente de etileno, hidrégeno, un substituyen-
te distinto del acido sulfénico, o0 un grupo de acido sulfo-
nico, y aun a lo menos un substituyente ulterior, con un naf-
talincompuesto que copula en posicidn vecina con respecto a
un grupo amino, al o-aminoazocolorante y porque se oxida és-
te con arreglo a métodos conocidos al correspondiente 1,2,3-
-triazolcompuesto, a cuyo efecto se elige los componentes de
tal manera que el producto final no contenga, ni grupos hi-
droxilo, amino, y croméforos aromaticamente enlazados, ni
grupos acilamino, triazinilamino, o anillos de azol en el

radical estilbeno, correspondiente a la férmula general

en la cual los anillos aromaticos pueden estar aun ulterior-

mente substituidos por los substituyentes admisibles UBua-
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les, a cuyo efecto, no obstante, en la posicion X queda

excluido el grupo de acido sulfénico como substituyante

unico del pertinente anillo de benceno, valiendo la condi-

cion ulterior de que en las posiciones Xq * 32 N X3 tiene

que estar presente a lo menos un substituyente, de prefe-

rencia electréfilo, y en la cual significan

Z un grupo acido apto para proporcionar efecto hidrodis ol-
vente con formacién de sal, y

n un ndmero entero de 1 a 4.

2. Procedimiento segun la reivindicaciéon 1, carac-
terizada porque en los 2-estilbil-nafto-1,2,3-triazolcompues-
tos preparados a base de 4-aminoestilbencompuestos diazotados
y aminonaftalincompuestos que copulan en posicidn vecina con
respecto a un grupo amino, que aparte de los substituyentes
conforme a las condiciones,y admisibles, aun contienen substi
tuyentes inadmisibles, estos ultimos son eliminados posteriojr
mente por la via quimica, o0 substituidos por substituyentes
admisibles.

3. Mejoras en el objeto de la patente principal n*
212386 por procedimiento para la preparacién de monotriazol-
compuestos fTluorescentes.

Segln se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de cincuenta y tres hojas, foliadas y
escritas a maquina por una sola cara.

Madrid, a 22 de Agosto de 1.955
J. R. GEIGY A.G.
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