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"Procedimlento para la obtencién de medios

blanqueadores" .

S
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Fodlcitanto: P ARBENFABRIKEN BAYSR AKTIENGESELLSCHART, entidad ale-

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

El objeto de ls pregente invencidén son medios
blangueadores que, como componente activo, contiensn
compuestos de 3~pirazolil-T-ariltriazolil-cumarina

de férmula general

Mod. 113
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En la que gignifican Ry, 32 v RB’ independien~
tes entre si, hidrbgeno o radicales de alquilo infe-
rior, tales como radicales metilo 0 etilo, mientras
que A significa un resto aromdtico, por ejemplo wun
resto, en caso dado sustituido, de fenileno, naftile-
no o scenaftileno; como sustituyentes entran, con
excepcién del radical nitro, en consideracibn por ejem
plo halbgeno, ciano, redicales alquilo y alcoxi, radi-
csleg carboxflicos y sulfénicos, o bien sus dsteres,
as{ como log radicales de carbonamida y sulfonamids.

Los medios blangueadores gon adecuzdos pars
blanquear los mas distintos materiales, ante todo para
el blanqueo de fibrag, hilos, tejidos, tricotados o
folios de origen sintdtico, especislmente para el blan
queo de materialeg de polidsteres. Pueden emplearse en
la forma usual, por ejemplo en forma de disﬁersiones
acuosas o en forma de soluciones en disolventes orgé~
nicog indiferentes; en caso deseado se pueden emplear
también en combinaciéh con detergentes o masas fe in-
yececibn gque sirven para la fabricacidén de folios o hi
los. Las cantidades de medio de blanqueo necesarias

en cada cago se pusden determinar fécilmente mediante
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ensayos previos; por lo general son suficlentes canﬁi?
dades de 0,1 « 1 % de medio blanqueador referido &l pe
go del material a tratar.

Las 3-pirazolil-T-sriltriagzolil-cumarinas a em~
plear segin la presente invencibn como medios blahqﬁeé-
dores se obtienen condensando 4-ascetilamino-galicilido-

nanilina de f£érmula

V CH=N- 4? >
GH3GONH -/’/I:::I::OH )

con dcidos pirazolil-1l-mcéticos de f£érmula
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N
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en la que Rq, R2 y‘R3 tienen el pignificedo antes in-
dicado, a 3~pirazolil-7-mcetilaminocumerines de férmu-

la
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los compuestos acetilamf{nicos formados se saponifican

a las aminas libres y dstas entonces se diazotan, las

seles diszbnicas obtenidas se reaccionan con aminas
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arométices primerias, que en la posicidén orto éopuii.an-:
con el radical amino primario, y los colorantes o-aﬁi-
nogzoicos formados se oxidan & los correspondientes -
compuestos triazdlicos. L

Las partes indicadas en los ejemplos siguiehtes
son partes en peso.
Ejemplo

Un tejido de fibras de polidster se impregna
con une solucidn acuosa que por litro contiens 1 g de
3~pirgzolil~T-naftotriazolilcumaring, 2 g de un medio
de dispersibn ugual en el mercado y 1 g de un medio de
humectacibdn usual en el mercsdo. E1 tejido se exprime
entonces hagta un sumento de peso del 100 %, despuds
ge geca y se calienta durante 20 segundos & 180°%, E1
tejido asi tratado muestra en comparacién con un teji-
do sin tratar un fuerte blangueado de muy buena golidesz
a la luz.

La '3-pirazolil-7 ~naftotriazolilcumarina empleada
como medio blanqueazdor se habfa obtenido de la manera
slguiente:

' 127,6 partes de 4~acetilaminogalicilidenanilina,
75,0 partes de 4cido pirazolil-t-aeético, 49,0 partes
de acetato sbédico anhidro y 255 partes de anhidrido acé
tico se calentaron agitando y bajo refrigeracidn al re~
flujo durante 5 hores. 26,9 partes de la 3~pirazolil-7-
geetilaminocumaring asf obtenida se calentaron entonces
en una mezcla de 220 partes de dcido acdtico y 50 par-
tes de dcido clorhfdrico concentrado durante 30 minutds
bajo refrigeracibén al reflujo, y el hidrocloruro de la

3-pirazolil-T-aminocumarina formado se diazotd después
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de haber enfriado la. soluclén de reaccibn a 0-5° C. Se~
guldemente se agregl a la solucibn de sal diazénicé?ﬁg
jo agitacién una solucibn de 14,3 partes de 2-nsftilemi
na en 20 partes de dcido acdtico glacial; a continaé&ién
ge ajusté la mezcla mediante goteado de sosa cdustice
concentrada a un pH de sproximademente 4 y después*-sg

agité ain durante algunas horag a temperatura ambiente.

.Bl compuesto azoico formado se filtrd, se lavd con agua,

se gecbd y se suspendid en 500 partes de piridina. ILa
suspengibn se mezold con 60 partes de acetato de cobre,
ge calentd, bajo refrigeracibdn al reflujo, a temperatu-
ra de ebullicibn y degpuds se enfrib. La 3-pirazolil-T-
naftotriazolilcumaring precipitada se lavé con agus y
ge recristalizd en dimetilformamida; mostraba un punto
de fusibn de 271-272°C. En lugar de la 3~pirazolil-7-.
naftotriazolil-cumarina empleada se puede utilizar como
medio blanqueador tambidn uno de los sigulentes compueg

tog 3J~fenil-T7-ariltriazolil-cumer{nicos:

P
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Bgtos compuestos se obtienen empleando en la
forma de obtencidn indicada en el ejemplo de arriba en
luger de la 3-pirazolil~T7-aminocumarina, obtenida de 4-
acetilaminogelicilidenanilina y dcido pirazolil-l-acéti

5. co, la 3(3'~metilpirezolil)~7-amino-cumarine que se Ob-
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tlenme de 4-scetilaminosslicilidenanilina y deido 3-me-
tilpirazolil-T-acético y, en luger de la 2-naftilamins,
como componente de copulacién el 1-metil-2-met0xi_-‘-{:-~'7
aminobenceno, el 1-metil-2-etoxi~4-aminobenceno, q}iﬂ-
metil-2n~butoxi=4-aminobenceno, el 1-metil-2~i-pré§bxi-
4-aminobenceno, el &ter glicolmonoetil-mono(2—met11;5;
amino) ~fenflico, el l-metil-2-butoxi sec.-4-aminobence-
no, el T-metil-2-i-butoxi~4-~aminobenceno o bién el 1-me
til=2~i-amil oxi~4-aminobenceno.
NOTA

Descrita suficientemente la naturslegs del in-
vento, as{ como la maners de realigzarlo en la prictica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
te indicadas, son susceptibles de modificacl ones de de-~
talle en cuanto no alteren su principio fundamental.
También se hace constar que el invento corresponde‘ a
una Solicitud de Patente presentada en Alemania, con
fecha 12 de Junlo de 1965, No. F 46 315 IVe/8i; acogién
doge por lo tento a los beneficios que conceden los Con
veniog Internacionales en vigor, siendo 1o que consti-
tuye la esencia del referido invento y por lo que se 8o
licita Patente de Invencidn por 20 efios en Espafia, so-
bre: YPROCEDIMIENILO PARA LA OBTENCION DE MEDIOS BLAN-
QUEADORES"; caracterizédndose por lo siguiente:

12 .~ "Procedimlento pars la obtencidén de medios
blangueadores®, que como componente activo contienen
compusstos de 3-pirazolil-T-ariltriazilile-cumerinas de

f6érmula general I
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en la que R1, Rz;'R3 significaﬁ wn dtomo de hidrégeno
8 un radical alquilo inferior, tal como metilo § etilo
. ¥ A significa un resto aroméfico; en cago dado susti-
tuido, 'l:ai como un'.‘radioai‘ fenileno, naftileno & ace-
5. naftileno, sustituidos por &tomos de halégeno, y radi-
| cales ciano, alquilo, alcoxi, carboxflicos y swlfénicos
8 sus ésteres, as{ como por radicales carbonamida y sul
fonemide, caracterizedo porqus en une primera etapa se
condense una 4-acetilemino-selicilidenanilida de férmu-
10, la general I

I

. @GHA\I‘- D

OH

con wn deido pirazolil-l-acdtico de férmula general III

0 A1
g o G-
Ho/o H,C~F | III
|
R
Rj 2

en la que Ry R2 ¥ R3 tiensn el significado de arriba,

para producir el correspondiente derivado de 3-pirazo-
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lil-7~acetilaminocumarina de férmula generai Iv, en lé

que Ry, R2 v R_ tienen el significado anteriormente in

3
dicado,
R
N/ |
) _
H30~C / 070 Ry 2

en una segunda etapa se saponifica el derivado 3~pira-
5. z0lil-7-acetilaminocumarina asf obtenido, & su corres-

pondiente aming libre, de férmula general V

yd
H N j:== v
\N'W "R,
H” 070 R3

en la que Ry, R2 y’R3 tienen el significedo de antesa,

que por diazotizacidn proporcions la gal de diazonio

de férmula general VI

Rq :
. R ==
N == VI
07730 Ry
10. en la que Ry, R2 y R3 tienen el gignificado de antes,

en una tercera etapa se hace reacclionar un compuesto
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de férmula VI con unz amina sromdtica primaria de f‘é_r-

mule VII, en la que A tiene el significado dado ante-

H
A{)—- N/ VII
\g

verifiedndose la copulacidn en posicidn orto respecto

riormente

el radicsl amino primerio con lo que se obtiene el co-

lorante o-aminozazoico de férmula general VIII
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en la que A, Ry, R2 y R3 tienen el significado ante-
riormente indicado, y finalmente se efectda la oxida-

2 hojas esceritas a mé-
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