
PATENTE DE IIWENCION 

Ref: Le A 9501-So.

"Procedimiento para la  obtención de medios 

blanqueadores".

^^V^A-FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad a le ­

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

El objeto de l a  presente invención son medios 

blanqueadores que, como componente activo, contienen 

compuestos de 3-p ira z o li l- 7 -ariltriazo lil-cu m arln a 

de fórmula general

Mod. ))3
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En l a  que sig n ifican  R.¡, Rg y R^, independien­

te s  entre s i ,  hidrógeno o rad ica le s de alqu ilo  in fe ­

r io r , ta le s  como rad ica le s metilo o e t i lo ,  mientras 

que A s ig n ific a  un resto  aromático, por ejemplo un 

5 . re sto , en caso dacLo su stitu id o , de fen ileno, n a ft ile -

no o acen aftile  no; como sustituyentes entran, con 

excepción del rad ica l n itro , en consideración por e jem 

pío halógeno, ciano, rad ica le s  a lqu ilo  y a lco x i, rad i­

ca les carboxilicos y su lfón icos, o bien sus á ste re s , 

lo. a s i  como lo s  rad ica le s  de carbonamida y sulfonamida.

Los medios blanqueadores son adecuados para 

blanquear lo s  mas d istin to s  m ateriales, ante todo para 

e l  blanqueo de f ib ra s , h ilo s , te jid o s , tricotados o 

fo l io s  da origen sin té tico , especialmente para e l blan 

1$. quao de m ateriales de p o lié s te re s . Pueden emplearse en

l a  forma usual, por ejemplo en forma de dispersiones 

acuosas o en forma de soluciones en disolventes orgá­

nicos in d iferen tes; en caso deseado se pueden emplear 

también en combinación con detergentes o masas de in - 

20 . yección que sirven para l a  fabricación  de fo l io s  o hi

lo s .  Las cantidades de medio de blanqueo necesarias 

en cada caso se pueden determinar fácilmente mediante



10.

ensayos previos; por lo  general son su fic ien tes canti­

dades de 0 ,1  -  1 % da medio blanqueador referido a l pe 

so del m aterial a t r a ta r .

Las 3 -p irazo lil-7 -ariltriazo lil-cu m arin as a em­

p lear según l a  presente invención como medios blanquea­

dores se obtienen condensando 4-ace t i  lamí no-sali c i l i  do -  

nanilina de fórmula

dicado, a 3-p ira z o li l- 7 -acetilaminocumarinas de fórmu­

l a

con ácidos p ir a z o l i l- 1-acáticos de fórmula

3

lo s  compuestos acetllam ínicos formados se saponifican 

a l a s  aminas l ib r e s  y á s ta s  entonces se diazotan, la s  

sa le s  diazónicas obtenidas se reaccionan con ami nas
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aromáticas prim arias, que en l a  posición  orto copulan* 

con e l  rad ica l amino primario, y lo s  colorantes o-arni- 

noazoicos formados se oxidan a lo s  correspondientes 

compuestos t r ia z ó lic o s .

Las partes indicadas en lo s  ejemplos sigu ien tes 

son partes en peso.

Ejemplo

Un te jid o  de f ib ra s  de p o liá ste r  se impregna 

con una solución acuosa que por l i t r o  contiene 1 g  de 

j-p irazo lil-7-n afto triazoIilcu m arin a, 2 g de un medio 

de d ispersión  usual en e l mercado y 1 g de un medio de 

humectación usual en e l mercado. El te jid o  se exprime 

entonces hasta un aumento de peso del 100 %, despuás 

se seca y se calien ta  durante 20 segundos a 180 C. El 

te jid o  a s í  tratado muestra en comparación con un t e j i ­

do sin  tr a ta r  un fuerte blanqueado de muy buena so lidez 

a  l a  lu z .

La 3-p irazolil-7-n aftotriazo lilcum arin a empleada 

como medio blanqueador se había obtenido de l a  manera 

sigu ien te :

127,6 partes de 4-acetilam in osalic ilid en an ilin a , 

7 5 ,0  partes da ácido p ira z o lil- t -a c á tic o , 49*0 partes 

de acetato sódico anhidro y 255 partes de anhídrido acá 

t ico  se calentaron agitando y bajo re frigeración  a l re­

f lu jo  durante 5 horas. 26 ,9  partes de l a  3 -p irazo lil-7 - 

scetilaminocumarina a s í  obtenida se calentaron entonces 

en una mezcla de 220 partes de ácido acático  y 50 par­

te s  da ácido clorhídrico concentrado durante 30 minutos 

bajo refrigeración  a l  re f lu jo , y e l hidrocloruro de l a  

3-p ira z o li l- 7 -aminooumarina formado se diazotó despuás



de haber enfriado l a  solución de reacción a 0-5°C. Se-

gui damante se agragó a la  solución de sa i diazónìca t)a 

jo ag itación  una solución de t4 ,3 partes de 2-Raftilami 

na en 20 partes de ¿cido acetico g ia c is i ;  a continuàción

concentrada a unpH de aproximadamente 4 y después se 

ag itó  adn durante algunas horas a temperatura ambiente. 

El compuesto azoico formado se f i l t r ó ,  se lavó con agua, 

se secó y se suspendió en 500 partes da p irid in a . La 

suspensión se mezcló con 60 partes de acetato de cobra, 

se calentó, bajo refrigeración  a l re flu jo , a temperatu­

ra  de ebu llic ión  y después se en frió . La 3 -p irazo lil-7 - 

naftotriazoliloum arina precipitada se lavó con agua y 

se re c r is ta liz ó  en dimetilformamida; mostraba un punto 

de fusión  de 271-272°C. En lugar de l a  3 -p irazo lil-7 - 

naftotriazolil-cum arina empleada se puede u t i liz a r  como 

medio blanqueador también uno de lo s  sigu ientes compues 

to s 3-fe n i l - 7 - a r i l t r iazolil-cum arínicos:

se a ju stó  l a  mezcla mediante goteado de sosa cáustica.

Punto de fusión

288 -  290°C

N—
CH

O

Punto de fusión 

245 -  246 °C
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n-C^HgO

Punto de fusión  

296 - 2 C 9 ° C

CHj

CgH^OCHgCHgO

Punto de fusión  

2 1 1 - 2 1 4 ° C

Punto de fusión  

2 9 ? - 2 9 3 ° C

OH, ^ 

0 ^ 0 / %

N

-N/

CH:

Punto de fusión  

290 -  294°C
0^ ^0
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CH, ^

n - C ^ - 0

Punió de fusión 

269 -  270.9c

Punto de fusión 

196 -  197°C

Punto de fusión 

2 0 6 -  207°C

Punto de fusión 

1 8 8 -  189°0

Punto de fusión 

186 -  188°C
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Punto de fusión 

196 -  197 °C

Punto de fusión  

168 -  170°C

CH^(CH2) -¡.¡O

Punto de fusión  

159 -  160°C

Estos compuestos se obtienen empleando en l a  

forma de obtención indicada en e l ejemplo de arriba en 

lugar de l a  3-pirazolil-7-aminocumarina, obtenida de 4- 

acetilam in osalic iliden an ilin a y ácido p irazo lil-1 -acó ti 

5 . co, l a  3 ( 3 ' -metilpirazolil)-7-amino-cumarina que se ob-



tiene de 4-acetilam inosalicilidenan ilina y ácido 3-me- 

t i lp ira z o lil-1 -a c á tic o  y, en lugar de l a  2-naftilamina, 

como componente de copulación e l 1-met i l - 2-metoxi-4*' 

aminobenceno, e l  1-metil-2-etoxi-4-aminobenceno, eJL.1- 

metil-2n-but oxi -4-ami nobe nceno, e l 1-m etil-2-i-propoxi- 

4-aminobenceno, e l á ter glicolmonoetil-mono(2-metil-5- 

amino) - fe n ílic o , e l 1-metil-2-butoxi se c .-4-aminobence­

no, e l  1-me t i l - 2 - i -but oxi-4-aminobe nceno o bián e l  1-me 

til-2-i-am iloxi-4-am i nobe nceno.

N O T A

D escrita suficientemente l a  naturaleaa del in ­

vento, a s i  como l a  manera de rea liz a rlo  en l a  práctica, 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anteriormen­

te indicadas, son susceptib les de modificaciones de de­

ta l le  en cuanto no alteren  su principio fundamental. 

Tambián se hace constar que e l invento corresponde a 

una Solicitud de Patente presentada en Alemania, con 

fecha 12 de junio de 1965, No. F 46 315 IV c/8i; acogián 

dose por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden lo s  Con 

venios Internacionales en vigor, siendo lo  que consti­

tuye l a  esencia del referido invento y por lo  que se so 

l i c i t a  Patente de Invención por 20 años en España, so­

bre : "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE MEDIOS BLAN­

QUEADORES"; caracterizándose por lo  sigu iente:

1 s.-  "Procedimiento para l a  obtención de medios 

blanqueadores", que como componente activo contienen 

compuestos de 3 -p irazo lil-7 -ar iltr iaz ilil-cu m arin a s de 

fórmula general I



en l a  que R-], Rg, sig n ifican  un átomo de hidrógeno 

ó un rad ica l a lq u ilo  in fe r io r , t a l  como metilo ó e t i lo  

y A s ig n ific a  un resto  aromático, en caso dado su s t i­

tuido, t a l  como un rad ica l fenileno, naftileno ó ace- 

5 . n aftilen o , su stitu id o s por átomos de halógeno, y rad i­

cales ciano, a lq u ilo , a lco x i, carboxflicos y sulfónicos 

ó sus á ste re s , a s f  como por rad ica le s carbonamida y sul 

fonamida, caracterizado porque en una primera etapa se 

condensa una 4-aoetilam in o-saliciliden an ilida de fórmu- 

10. l a  general I I

H\ N-
H C -C/ ^J  M

CH=N- /̂ ^

OH
I I

con un ácido p irazo lil-1 -acá tico  de fórmula general I I I

C - HgC-N/
)
R-

I I I

'R,

.n  1 .  que R i, R , y .1  a ig a if io a d . a . arriba ,

para producir e l correspondiente derivado de 3-pirazo-



111-7-ace tllaminocumari na de fórmula general IV, en l a  

que R^, Rg y R^ tienen e l sign ificado  anteriormente ín  

dicado,

0

en una segunda etapa se saponifica e l  derivado 3-pira- 

zolil-7-acetilaminocumarina a s í  obtenido, a su corres­

pondiente amina l ib re , de fórmula general V

en l a  que R-¡, Rg y R  ̂ tienen e l  sign ificado  de antes, 

que por d iazotlzación  proporciona l a  sa l de diazonio 

de fórmula general VI

en l a  que R^, Rg y R^ tienen e l sign ificado  de antes, 

en una tercera etapa se hace reaccionar un compuesto
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de fórmula VI con una amina aromática primaria de fó r­

mula VII, en la  que A tiene e l  sign ificado  dado ante­

riormente

A N/ H

H
VII

verificándose la  copulación en posioión orto respecto 

a l  rad ica l amino primario con lo  que se obtiene e l co­

lorante o-aminoazoico de fórmula general VIII

N

/  \  N=N-
VIII

Esta Mem 

quina por una

FARBEHFAE

a general VIII a l  compues-

en l a  que A, R-j, Rg y tienen e l  sign ificado  ante­

riormente indicado, y finalmente se efectúa l a  oxida­

ción del

to  triazóitico d .̂ fórmula

23 "Proc\dim ienfof^ra l a  obtención de medios
\ / /)V7

blanqueadores", t a i  y c&M%ueda sustancialmente des­

c r ito  en l a  pí
\  . /

hogas e sc r ita s  a má-
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