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I N V E N C I O N

por "PR0CEDE.IIBNT0 PARA LA PREPARA!ICE DE 7-TRIAZOLIL-CWA- 
RIIIAS", a favor de la firma suiza J.R. &EIGY, A.G-., resi­
dente en 3ASILEA (Suiza).

IÍEHORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a unas cumarinas 
sustituidas en posición 3¡ que en la posición 7 contienen 
un radical v-triazolil-(2 ), al procedimiento para su ob­
tención, a la aplicación para el blanqueo óptico de mate- 

5 , rial orgánico, así como al material blanqueado con su
ayuda y, cono producto industrial conteniendo dichas cu- 
marinas, a los agentes para el tratamiento textil.

Ya se habían propuesto 3-fenilcumarinas, susti­
tuidas en posición 7 , por un radical 4 )3"ai*eno-v-triazolil-
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(2 ), como agentas "blanqueadores ópticos para materiales 
orgánicos. Sin embargo, estos ^atizadores de blanco emi­
ten una fluorescencia con un matiz verdoso indeseable o 
bien, poseen una coloración propia amarilla demasiado in­
tensa, por lo que, en dosificaciones elevadas, confieren 
al material orgánico un aspecto verdoso que ejerce una 
influencia desfavorable en la sensación visual del blan­
co. Además, estos productos aplicados a las fibras de po- 
liamida y poiiéster, tan importantes en la industria tex­
til, son relativamente poco sólidos a la luz y amarillean 
sensiblemente por exposición prolongada a la luz, de los 
materiales con ellos blanqueados.

También las 3-fenilc;3marinas que contienen un 
grupo 4-,5*areno-v-triazolil-(2) en posición para, ya fue­
ron propuestas como blanqueadores ópticos para textiles. 
Estos productos, empero, teniendo solo una fluorescencia 
débil y verdosa, son impropios para conseguir una brillan­
te efecto de blanqueo por lo que no han logrado hasta 
ahora, ninguna importancia industrial. También las igual­
mente conocidas 3**ferilcumai'inas que contienen un grupo
v-triazolil-(l) en posición 7, dan un efecto blanqueador 
insuficiente.

Entonces se encentro, con sorpresa, que la nueva 
clase de v-triazolil-c:marinas de la fórmula I compren­
día valiosas sustancias utilizables como blanqueadores
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significa un grupo tetrametilénico sustituido 

eventnalmente por grupos alquílicos inferiores 
o Lien ur grupo o-omega-fenil-metilónico, u 
o-omega-fenil-etilénico con eventuales gru­
pos alquílicos inferiores cuyo grupo Lencé- 
nico puede tener aún, accidentalmente, sus- 
tituyantes no oromógenos,
significa u'i grupo arílico o arbocílico o hete- 

rocíclico de un solo núcleo, conjugado con el 
anillo de la cunarina,
significan, independientemente entre sí, hidró 
geno o un radical alquílico inferior y 
significan independientemente entre sí, hidró­
geno o un grupo alquílico inferior o un gru­
po alcoxi.

Estos compuestos tienen poca coloración propia,



o sea, reducida absorción de la luz en la parte visible 
del espectro y fluorescen a la luz del día con intenso 
color azul-violeta hasta violeta., también son notable­
mente más solidos a la luz que los compuestos compara­
bles de la técnica actual. Adexiás de una buena compati­
bilidad con distintas sustancias orgánicas, estas ventajo­
sas propiedades de los nuevos productos les caracterizan 
como magníficos blanqueadores ópticos para los més diver­
sos materiales orgánicos.

El radical A en la fórmula I representa un grupo 
tetrametilenloo sustituido por grupos alquílicos infe­
riores, por ejemplo, el grupo tetranetiíénico, el grupo 
1-metil-tetrametilénicc, o bien el grupo 1 ,3-dimetil-te- 
trame tile íleo o un grupo o,omega-fenilmetilénico u o,ornega­
fe niletile ni co presentando eventualmente grupos alquílicos 
inferiores y cuyo Anillo bencénico aún puede tener susti- 
tuyentes no cromógenos, por ejemplo, grupos sulfónicos, 
halógenos, .grupos alquílicos inferiores o grupos alcoxi 
inferiores.

Los sustituyentes R^ y en la fórmula I represen­
tan, con preferencia, hidrógeno, los sustituyentes R.

2 '
Rj en I- fórmula I representan, en los blanqueadores ópti­
cos preferidos, especialmente hidrógeno y además, metilo
o meto:-:i,

El grupo Y arílico, carbocíclico o heterocíclico.



de mi solo núcleo es, con preferencia, un radical fenílico 
no sustituido o sustituido, no cromógeno. Puede contener, 
por ejemplo, los sustituyentes no cromógenos siguientes:

10.

15.

20.

Grupos alquílicos, como los grupos metílico, etíli­
co, propílico, isopropílico, n-butílico; halógenos como flúor, 
pero especialmente, cloro o también "bromo; grupos alcoxi 
cono metoxi, etoxi, propoxi, butoxi; grupos alquilénicos 
o de éteres alquilénicos unidos a posiciones contiguas del 
anillo bencénico, como gr^os tetrametilénico o metilen- 
dioxi; ad:x::ás, grupos sulfónicos, sulfainídicos y sulfamí- 
dicos sustituidos en el nitrógeno, por ejemplo, eventual­
mente, grupos sustituidos de N-alquil- y N, F'-dialquilsul- 
famoilo cojio los griipos N-metil-sulfamoilo, N-etil-sulfamol­
lo,. H-butil-sulfnmoilo, N-hidroxietil-sulfamollo, N-metoxie-
tilsulfamoilo, N-etoxietil-sulfamollo, N-dimetilaminoetil- 
sulfnmoilo, N-dietilaminoi^ropil-sulf amollo, N-dietilaminoeiil- 
sulfamoilo y grupos N-dimetil-sulfamoilo y N-dietilsulfamoi- 
lo y grupos morfolinosulfonilo; grupos alquil-sulfonilo 
coDio los grupos netilsulfonilo, etilsulfonilo y butilsulfoy 
nilo; grupos carboxílicos; grupos carbalooxílicos como gru­
pos de éster metílico de ácido carboxílico, áster etílico 
de ácido carboxílico, éster butílico de ácido carboxílico, 
éster bencílico de ácido carboxílico o éster ciclohexílico 
de ácido carboxílico, grupos anidocarboxílicos como etilami- 
docarboxílico, dietilamido-carboxílico, monoetanolamido-car-2 5.
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5.

10.

1 oxálico, (3-me t exi-propilani do) -carboxílic o g r ^ o s  morfo- 
lido-oarboxílioos, piperidido-oarboxílioo o propilamido 
-(3-dinstilamino)-carboxílico; además, grupos alquíiioos 
sustituidos, como

CU- < ^ 5
-CIIgM-COOC^I^ , -CHgl' ** CgH^,

^  CH,
, -CHg-NHCOCHgCl, -CHg-NH-COCHg-Ñ-CgH^ 

CI^ CH^ ^
-CH^- H

^ t \

Y, puede significar también un radical furil-(2) o un ra­
dical tienil-(2 ) que puede ser sustituido, por ejemplo, 
por grupos alquílicos inferiores como el grupo metílico.

En compuestos especialmente ventajosos, A presen­
ta al grupo tetrametilérico o el grupo o,onega-feniletilé- 
nioo y R^^ R^, y R^, hidrogeno, representando Y un ra­
dical fenílioo, metilfenílioo o clorofenílico.

Sor dignos de mención como oomunicadores de pro­
piedades especiales en los corpuestos de cumarlna según 
la invención;

20.
a) Sustituyentes básicos, por ejemplo, de núcleos aromá­
ticos o de grupos funciones, por ejemplo, en grupos de 
ester de ácido carboxílico, de amida de ácido carboxílico o 
de amida de acido sulfónico, como grupos dialquilamino,



10.

15.

20.

piperidino, morfolino, N-alquilpipcrazino, que puedan es- 
tar unidos medíante radicales alquileno, directamente a 
carbociclos o cono grupos ácidos a los derivados funcio­
nales citados, grupos cicloanónicos, cono por ejemplo, 
el grupo acetilpiperidírico que puede estar directamen­
te unido a radicales orgánicos por medio de grupos imino 
o de oxigeno, porque confieren a los nuevos blanqueadores 
aiinidad para las fibras de polímeros modificados:

b) sustituyeutos ácidos, por ejemplo, grupos de ácido car- 
boxílico, .grupos de ácido sulfcnico y ¡grupos anidosulfcuí­
cos, eventuadnente alcoilcdos, arilados o acilados, por­
que confieren a los nueves blanqueadores, afinidad respec­
to a las fibras poliamídicas naturales y sintéticas^

c) grupos hidroxialquílicos, cianalquílioos y alcanoilo- 
xialquílicos, especial, como sustituyentes en el nitró­
geno de compuestos amínicos y amílicos, porque a los deri­
vados de cUí.iarina según la invención, pueden dar, en en­
lace adecuado, afinidad para fibras de elevado peso mole­
cular.

Los v-triazoles de fórmula 1 según la invención, 
pueden ser preparados por distintos métodos: con prefe­
rencia, se procede según uno de los métodos A y B des­
critos a continuación.

Hotodo A

*
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Según el método A, una oxima-hidrazona de una al- 
fadicetona de la fórmula II

5

en la que
A, R , R-,, R, e Y tienen la misma siguifica-1 2 3 4

ción dada para la fórmula I,
1 0. se condensa con ácidos protónicos o por medio de anhídri­

dos de ácido con separación de agua y cierre del anillo, 
calentando eventualmente, para formar compuestos de la 
fórmula I.

15.

20.

Cono ejemplos de ácidos protónicos, actuantes so­
bre el cierre del anillo, pueden citarse ante todo, los 
kidrácidos kalogenados cono anhídridos de ácidos activos, 
los anhídridos inorgánicos, pentóxido de fósforo y trióxi­
do de azufre, la mezcla de anhídridos inorgánicos y orgá­
nicos cono los alcanoil- y aroil-, alquilsulfonil- y aril- 
sulfonil-halogenuros, por ejemplo, cloruro de acetilo, 
cloruro de benzoilo, cloruro del ácido toluensulfónico, 
así como los anhídridos orgánicos puros como anhídrido 
acético, anhídrido benzoico, además de los anhídridos mezcla**



nJ

dos del ácido fórmico y del ácido acético.

10.

15.

20.

25.

La condensación puede ser llevada a cabo en pre­
sencia de disolventes orgánicos inertes, bajo las condicio­
nes de la reacción. Cono tales disolventes, entran en 
consideración hidrocarburos de elevado punto de ebulli­
ción e hidrocarburos halogenados, por ejemplo, cloroben- 
ceno, diclorobenoeno, xiloles; pueden emplearse tambj.en di­
solventes inertes, ligera o fuertemente básicos, por ejem­
plo, dimetilfOKlamida, dimetilacetanida o piridina, pico- 
lina o quinoleina. Según los sustituyentes de la oxioa- 
hidrazona, el cierre del anillo puede ser realizado por 
simple reposo do la mezcla en reacción o por calentamien­
to de la misma. Como temperatura de reacción se conside­
ran temperaturas comprendidas entre la ambiente y los 
2503 C., con preferencia 2003 C. Muchas veces, la pre­
sencia de catalizadores básicos como sales alcalinas o al- 
cnlinoterreas anhidras de ácidos orgánicos, por ejemplo, 
acetato sódico o potásico, dan resultados favorables en 
lo referente a rendimientos y pureza de los productos fi­
nales. Por oromatogramas en capa delgada, se puede seguir 
del modo más práctico, el avance de la reacción de cierre 
del anillo. Para el curso de la reacción, la presencia de 
grados intermedios 0-aciladoa al utilizar mezclas de anhí­
dridos do ácidos inorgánicos-orgánicos o solamente orgáni­
cos, no es de esencial importancia.



- 10 -

Con el método A, según la invención, se obtienen
sustancias iniciales utilizables partiendo de las alfa-dice-
tonas -C-C- por reacción en cualquier orden con hidroxila- 

- 0 6

mina por una parte y, por otra, con 7-hidrazino-3-arilocu-
marina de Ir. formula general III

(III)

en la que
R^, 3^, R^, e Y, tienen el significado que 

se indicó bajo la fórmula I.

Ejemplos de compuestos de alfa-dicarbonilo apropiados, 
con: 1 ,2-ciclohexanodiona, 3 ,5-áinetil-i,2-cicloexanodiona, 
o 1 ,2-indnndionn.

Las nono-oximas o nono-hidrazonas intermedias presen­
tes, pueden prepararse por métodos ya conocidos y también

/**A ***"''con metilencetonas apropiadas -CH^-CO- , por nitrosaoión 
o bien por acción de un compuesto de diazonio, correspon­
diente cono fase previa a la hidrazinocunarina III.

Los isómeros que se presentan carecen de impor­
tancia para la estructura del producto final.
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le.

15.

Como metiloucetonas nitrosables pueden citarse, 
por ejemplo: cicloc;:anona,3-metilcicloexanona, 4-metilci- 
cloexanona, ciolopentanona, 1—mdanona, 3**metil—1—indano— 
tr., 5,6-netilendio:-:i-l-indanona, o-oloro-l-indanona, 5,6- 
dimetoxi-l-iudnnona, 1-tetralona, 7-cloro-l-tetralona, 7- 
motil-1-totralona, 4,5? 'j-triuetil-l-tctralona, 4 ,6 ,7-trino- 
til-tetralona, 4,6,C-trimetil-l-tetralona.

Corno metilencetona directamente copulable, se consi' 

dora, por ejemplo, la l,2,3,4-tetrahidro-2-oxo-naftalina.

Si la capacidad de copulación del griüpo metileno
en las netilenoetonas - CH--C0- es insuficiente. Pueden¿
emplearse también con métodos ya conocidos, los correspon­
dientes compuestos metílicos que, en lugar de un átomo 
do hidrógeno del /yupe motilénico, contienen un grupo ací- 
lico o carboxílico, que por acción del compuesto de diazo- 
nio, es desplazado con formación de monohidrazona.

Ejerjslos de dic'io compuesto do copulación son: 
acido cicloexanon-2-carboxilico y acido ciclopentanon-2— 
carborílico.

20. Los compuestos do diazonio utilizables para prepa-
i*ar monohidrazonas por copulación, corresponden a la fór­

mula general IV.

. 1
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10.

15

20

en la que los sínlolos R,, R R R. o Y corresponden a 
la significación indicada en la fórmula I. Las sales de 
diaaonic se preparan del nodo usual, por diazotacícn de 
las aminocunarinas correspondientes. Como diazocompues- 
tos adec'.-'.ados citarse, por ejemplo.
3-íenil-7-af..inocimarira, 3-f3r.il-5-netil-7"*aminocumarina, 
3-(3"netil-fenll)-7"aninocmarina, 3*-(4--netil-fenil)-7"* 
aninoctmarina, 3**( 3,4-dir.et il-íenil) -7*-aminocujnarina,
3-(2,4--diclorofenil)-7*^linoomarina, 3**( 3,4**dicloro-f enil) 
7-aninoounariua, 3"(4-iluor-fonil)"7-a:.n.nociínarina, 3**sul- 
fofenil-7-aninocuj.iarina, 3"tienil-(2)-7-aninocixaarina,
3-carioxi-7-nr'lnccu*.arina, 3**(R-cian-fenil)-7*-aminocunari- 
na, 3- (n-carb o::i-f cnil) -7-a..ñnocuriarina, 3-(n-met oxi-fenil) 
7-aminoor .crina. Estas auinocumarinas se preparan, por 
ejemplo, según los procedinieitos descritos en la Patente 
Belga 524.754 o en la menoría de la Patente Holandesa 
6.511.305.

Hetoáo B



En segunde y ve*'ta;joso procedimiento para la prepa-
racién de nuovos comnU6í3toc de canarina de 1 r,' - Tla icrmuna 1,
consiste 3". OXidar las oxi; .a-hidrazona s de alfa-diaceto-
ñas de la í'órnula fR'ieral 11, reseñadas bajo el metodo A,
para trensforr.irla n los óxidos de triazol corre opon-
dientes 1e la fér- aula 7

A

1 0. (Y)

15-

20 .

y reducir asios oxides de triazol, por los métodos conoci­

dos, a compuestos de triazol de la fórmula I. También 
en esta fórmula, los silicios significan lo nisao que en 
la fórmula I.

31 cierre del anillo por oxidación puede ser rea­
lizado por acción de los mas diversos agentes oxidantes: 
además, es recomendable trabajar con disolventes que re­
sistan a la oxidación. En solución acida, por ejemplo 
acética, el bicromato o el agua oxigenada son oxidantes uti 
lizables. en disolventes básicos como piridina o mezclas 
de piridina-agua, se consideran, por ejemplo, el ferricianu
ro potasio-:

, *
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IO.

El procedimiento de aplicación general y por ello 
preferible, consiste en la oxidación con sulfato de co­
bre (II) en piridina-agna. Además, no es necesario em­
plear cantidades estequiométricas de cobre, porque el co­
bre monovalente formado en la reacción, en el transcurso 
de la misma puede ser transformado de nuevo en bivalen­
te, de nodo continuo, por insuflación de aire o de oxígeno,

Para la reducción de los óxidos de triazol a tria- 
soles, según los métodos conocidos, se escoge con ventaja, 
la reducción con metales innobles y ácidos, cono polvo 
de zinc y acido acético o méselas de ácido acético y agua. 
Sin embargo, para la reducción pueden utilizarse también, 
las sales de ácidos reductores derivados del asufre o del 
fósforo.

15. Metodo C

20.

También se obtienen, finalmente, compuestos de la 
y-triasolil-3-arilc:v.arina de la fórmula general I según 
la invención, condensando por ios mítodos conocidos, en 
las condiciones 3. cienm del anillo, un 2-hidro;-:i-4-tria- 
zolilbonzalaenido do la fórmula general VI

011
A ? " "*N . 4 ^ - 0 3 0
'"-C r= 1M  --- / (VI)
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en la oue el símbolo A tiene la significación dada en la 
formula I, o bien u.n derivado del mismo, susceptible de
reaccionar bajo las susodichas condiciones
fenilacótieo, eventual; -en* 
con mi derivado funcional

te sustituido en 
de este ácido.

, con un ácido 
el anille o

10.

15.

La v-triazolil-(2)-cumarina obtenible según la 
invención puede conté-er er¡ el radical 3-fenílico, un gru­
po sulfónice, un grupo sulfamido o un grupo sulfamídico 
sustituido en el nitrógeno. Estos grupos pueden exis­
tir ya en las sustancias de partida, como por ejemplo, 
en las 3*(3 ' - bien 4 '-sulfo- o sulfas:oil-fenii)-7-amino- 
cumarinas. Con frecuencia, no obstante, el grupo sulfó- 
nico solo puede ser introducido fácilmente por sulfona- 
ción después de la condensación a cumarina, según el in­
vento y ser transformado en grupo amidosulfónico pasando 
por el cloruro de ácido. La s d f  odoración puede ser 
realizada también, por medio del ácido clorosulfónico.

20.

25.

Los v-triazoles de la fórmula I según la invención, 
forman sustancias cristalinas, incoloras hasta amarillen­
tas. Los productos con sustituyentes ionógenos, disuel­
tos en agua o en disolventes orgánicos polares y los com­
puestos sin grupos ionógenos ¿isucltos en disolventes or­
gánicos, muestran una intensa fluorescencia azul hasta 
violeta. Los nuevos compuestos de cumarina, en cantida­
des reducidas, confieren a las materias orgánicas amari-



lientas a las que son incorporadas o agregadas según los m 
todos usuales un aspecto blanco puro a la luz del día? 
siendo por ello unos valiosos agentes de blanqueo óptico.
Se distinguen de los blanqueadores ópticos comparables co­
nocidos, de la serie de la camarina, por una mayor solidez 
a la lus, un efecto de blanco neutro, lo que les da mejor 
coloración a la lus artificial, y una buena resistencia a 
la temperatura en su aplicación, así como una buena resis­
tencia frente a los agentes químicos de blanqueo como clo- 
ritos, perboratos y percarbonatos.

Por ello son apropiados como ^atizadores de blan­
co para sustratos de las aás diversas clases, prefirien­
do, segur la sustitución un determinado grupo de sustratos. 
Así, las v-triazc.i.-.l-cu..iarinas con ácidos sulfónicos o oar- 
bouílicos muestran buenos efectos de blanco sobre materia­
les de celulosa y polianida, como algodón, seda viscosa, 
viscosilla, nylon, poliamidas a base de cuprolactama, lana 
y seda, blanqueándose ventajosamente la polianida en ba­
ños acuosos ácidos o bien en la masa hilaole y el sustra­
to de celulosa, en bago acuosos, ácidos hasta alcalinos.
Los productos de carácter catiórico son adecuados espe­
cialmente para el blanqueo de materias textiles de políme­
ros y co-polimercs do acrilonitrilc. Son particularmente 
valiosas, sin embargo, las v-triazolll-cumarinas que no 
contienen grupos ionógeros. Estos productos son apropiados

POOR
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10.

costo blanqueadores ópticos para materiales orgánicos hidró­
fobos de elevado peso molecular, ante todo, para el blanqueo 
do poliplásticos orjónicos sintéticos; especialmente en la 
musa para hilar, o sea de resinas sintéticas obtenibles 
por polimerización; por ejemplo, polioondensaoién o polia- 
dición, cono de poliolefinas, por ejemplo, polietileno 
o polipropileno, además de policloruro de vinilo, pero 
sobre todo de poliésteros, especialmente poliésteres de 
ácidos policarboxíliccs aromáticos con alcoholes pluriva­
lentes cono poliésteres glioólicos del ácido tereftálico, 
poliamidas sintéticas como nylon-6 y nylon-6 6, pero tam­
bién esteres celulósicos como los acetatos de celulosa.

15

20

25

El blanqueo óptico de los materiales orgánicos 
hidrófobos do olevado peso molecular se efectúa, por ejem­
plo, incorporándolas estas pequeñas cantidades de blan­
queador óptico según la invención, ventajosamente, de 
0,001 hasta Ir referido al material a blanquear, eventual - 
nente junto con otras sustancias como suavizantes, estabi­
lizadores o pigmentos. El blanqueador puede ser agregado 
al plástico, por ejemplo, disuelto en suavizantes como el 
dioctilftalato o junto con estabilizantes como el di-butil- 
laurato ge estaño o el penta-octil-"tripolifosfato sodico 
o junto con pigmentos, como por ejemplo, si bióxido de 
titanio.

Según la clase de material a blanquear, también

. <
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10.

puede disolverse el blanqueador en los monómeros, antes 
de la polimerización, en 1^ -Rasa de los polímeros o bien? 
junto con los polímeros en un disolvente. Luego, el Ra­
terial así tratado se lleva a la forma definitiva desea­
da, mediante los conocidos procedimientos de calandrado, 
compresión, extrusión, colada y, sobre todo, por hilatu­
ra y laminado. También se puede añadir el blanqueador a 
los aprestos para fibras textiles como alcohol poliviníli- 
co o a resinas o precondensados de resinas, como por ejem­
plo, compuestos de metilol de la etilenurea que sirven 
para el tratamiento textil.

15.

2 0 .

25.

Sin embargo, es ventajoso el matizado óptico del 
material orgánico de alto peso molecular en forma de fi­
bras. Para el blanqueo de este material en fibras se em­
plea con preferencia, una dispersión acuosa de v-triasoles 
según la invención, da la fórmula I. La dispersión del 
blanqueador presenta, ademas, un contenido en v-triazol 
según la invención, del 0,005 al 0,5^ referido a la fibra. 
La dispersión puede contener además, sustancias auxiliares 
como dispersantes por ejemplo, productos de condensación 
de alcoholes grasos de 10 a 13 átomos de carbono o alquil- 
fenoles ¿o 15 a 25 moles de óxido de etileno o productos 
de condensación de nonoalquilaminas o poliaminas de 16 a 
18 atomos de carbono, con 10 moles, por lo menos de óxi­
do de etileuo, ácidos orgánicos como los ácidos fórmico,



oxálico o acético, detergentes, agentes de hinchamiento,

como 3i- o tri-clorobencenoc, humectantes como el áster, 
alquílico del ácido sulfosuccínico, agentes de blanqueo 
como el clorito sódico, peróxidos o hidrosulfitos, así 
como blanqueadores ópticos de otras clases, como per 
ejemplo, derivados de etiloenceno con afinidad para la ce­
lulosa .

10.

15.

20.

El blanqueo de materiales fibrosos con las dis­
persiones acuosas de blanqueadores ópticos se realiza, 
o por un proceso de agotamiento a temperaturas de 30 has­
ta 15OS o por el procedimiento de f'alardeado. En este 
último caso so impregna ol ¿enero, por ejemplo, en una 
dispersión al 0,2-0 ,5^ do blanqueador, acabándolo median­
te tratamiento térmico en seco o en húmedo, por ejemplo, 
vaporizando a 2 atmosferas o bien, después del secado, por 
calentamiento seco a 130-2202, con lo cual, eventnalmente, 
el tejido queda fijado al mismo tiempo. El material tex­
til tratado de este nodo, es finalmente, lavado y secado.

El material orgánico de elevado peso molecular 
blanqueado ópticamente, cobre el material fibroso sinté­
tico matizado según el proceso por agotamiento, presenta 
un agradable aspecto blanco miro, con fluorescencia azul-vio 
leta hasta azulada.

Cor los v--triazoles puede efectuarse también, el
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10.

15.

20.

"blanqu.sc óptico do detergentes, por ejemplo, jabones, sales 
solubles de sulfatos do alcoholes grasos superiores, ácidos 
arilsulfónicos superiores y/o poli-alquilsustituidos, el és 
ter del ácido sulfocarboxílico, alcandés intermedios o 
superiores, ácidos alcanoil-aminoalquil- o aminoaril-car- 
boxílioos o -sulfónicos, o el sulfato de glioerina-ácido 
graso; además, detergentes no ionógenos como el éter al- 
quilfenol-poligiicólico. Estos detergentes que contienen 
v-trinsoles gn fámula I pueden utilizarse también
para el blanqueo óptico de textiles.

Los detergentes blanqueadores según la invención, 
pueden contener las usuales sustancias auxiliares y de car­
ga, por ejemplo, polifosfatos y polinetafosfatos alcali­
nos, silicatos alcalinos, boratos alcalinos, sales alcali­
nas de las oarboximetilcelulosas, estabilizadores de es­
puma, como nlcanolamidas de ácidos grasos superiores o 
bien, sustancias que bloquean las sales de calcio forman­
do complejos solubles con ellas, como son las sales solu­
bles del acido etilondiaminotetraacético, así como agen­
tes químicos de blanqueo co.̂ c perboratos o percarbonatos.

.as recomenaablo incorporar los nuevos v-triasoles 
a los detergentes y a los bulos de lavado, en forma de 
sus soluciones en disolventes orgánicos neutros, misci- 
bles con agua y/o fácilmente volátiles, como los alcano- 
les inferiores, alooxialoanoles inferiores o cetonas ali-25-
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fóticas inferiores. Pero pueden utilizarse también, en.* ' ̂ *
forma sólida finamente dividida, solos o en mezcla con dis­
persantes. Así por ejemplo, se les puede mezclar, amasar 
o moler con las sustancias detergentes activas, las auxilia­
res y de carga usuales y agua, para formar una pasta que 
es insuflada después, en un secadero por pulverización. Tam­
bién es posible mezclar los nuevos derivados de v-triááol 
a detergentes ya acabados, por ejemplo, pulverizando uña 
solución de dichos derivados en un disolvente orgánico 
fácilmente volátil y/o acuosoluble, sobre el detergente 
seco mantenido en movimiento.

El contenido del detergente en blanqueador óptico 
de fórmula I varía de 0,00i a 0,5%, referido al contenido 
en sustancia sólida del detergentes. Este detergente con­
teniendo blanqueador óptico de la fórmula I, en compara­
ción con detergentes exentos de blanqueadores presentan, 
con frecuencia, a la luz del día, un aspecto blanco muy 
mejorado.

Los bafíos de lavado que contienen v-triazoles de 
la fórmula I según la invención, al lavar en ellos las fi­
bras textiles, por ejemplo, fibras sintéticas de poliamidas, 
poliéster, poliolefinas y de éster de celulosa, dan un bri­
llante aspecto a la luaz diurna. Por estos pueden utili­
zarse especialmente, para lavar estas fibras sintéticas o 
los productos textiles con tales fibras o bien componen-
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tes de tejidos y de ropa "blanca. Para la utilización... 
en el lavado doméstico pueden contener también, otros-, 
agentes "blanqueadores ópticos con afinidad para otras
fibras, por ejemplo, celulosa.

De los ejemplos siguientes pueden deducirse 'otras 
particularidades. En ellos se indican las temperaturas 
en grados Celsius.

Ejemplo 1

1-1 2-L3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-tetrametilen-v-triazol.

10,8 g de cicloexan-l,2-diona-C3-fenilcumarinil- 
(7)-hidrazon3-oxima y 12 g de acetato potásico anhidro, 
se calientan a ebullición en 200 g de anhídrido acético con 
exclusión de humedad, durante 6 horas bajo reflujo. La 
solución reaccional parda se deja enfriar agitando, con 
lo cual el producto de la reacción empieza a separarse 
por cristalización rápidamente. Se agita unas horas a 
temperatura ambiente, se filtra en vacío y el producto 
filtrado so lava tres veces en frío, con 20 g de ácido 
acético glacial. Luego se recubre con 60 cc de agua, se 
aspira y, a continuación, se seca a 703 en vacío. Se 
obtienen 7,5 g de 2-E3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-tetrame- 
tilen-v-triazol de la fórmula



- 23 -

5. en forma ác cristales de color pardo claro que funden.a 
245-2469. Recristalizando dos veces en acetato de- etilo 
se obtienen cristales casi incoloros con punto de fusión 
a 2473.

El derivado de v-triazol en solución orgánica tie- 
10. ne fluorescencia azul-violeta. Puede aplicarse al blan­

queo óptico de láminas de policloruro de vinilo y de po- 
letileno. El producto de partida empleado se prepara como 
sigue:

10 g de 3-*fenil-7"hidrazinocumerina se disuelven 
^5* en 100 cc de éter monometílico de etilenglicol, por ca­

lentamiento a 353, se añade de una vez? una solución de 5:5 
g de isonitroso-cicloexanona en 20 cc de éter monometíli­
co de etilenglicol y, acto seguido, se trata con una mez­
cla de 10 g de ácido acético glacial y 10 cc de agua. De 
la mezcla en reacción de color pardo oscuro, se separa 
enseguida la oxima-hidrazona, como producto finamente cris­
talizado, de color naranja. Se agita todavía durante 17 
horas a 509, se deja enfriar hasta 30&, se filtra en va** 
ció el producto, lavándolo tres veces con 10 cc de eter

. *



- 24 -

monometílico de etilenglicol y una vez con 30 cc de,meta- 
nol, secando luego a 702 en vacio. Se obtiene 9,45 g de 
c icloexano-1 ,2-diona-L 3-f e nil-cumarinil-(7)-hidrazonj
oxima, en forma de un polvo cristalino anaranjado que^ 
funde con descomposición a 229-2302.

Si en vez de la isonitroso-cicloexanona se,emplea 
una cantidad equivalente de 2-oximino-4-metil-cicloexanona, 
procediento por lo demás, como se ha descrito antes-,-se 
obtiene í

1 .2 2-D-fenilcumarinil-(7) 3-4,5-(2-metil)-tetrametilen-
v-triazol

De la 2-oxjjnino-3,5-dimetil-cioloexanona, se obtie­
ne de modo análogo a lo indicado anteriormente el

1 .3 2-E3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-(l,3-dimetil)-tetrame- 
tile n-v-triaz ol.

Ejemplo 2

2.1 2-E3-f cnilctmiar inil-( 7 ) 3-4,5-dihidr onaf to El, 2-d3-v-
trinzol.

4 0 ,9  g de tetralin-l,2-dion-L3-fenilcumarinil-(7)- 
-hidrazon3-oxima se disuelven, a reflujo, en 400 cc de pi- 
ridina. A esta solución se agrega gota a gota, en el as­
padlo de 2 horas, una solución de 35 g de sulfato de 00-
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*bre pentahidratado en 100 cc 3e agtia, manteniendo bayo ye- 
flujo la mezcla en reacción. Pasadas 2 horas más, se.de ja 
enfriar la solución reaccionante oscura, con lo cual empie­
za a cristalizar el producto de dicha reacción. Se agita 

5 . algunas horas n temperatura ambiente, se filtra en vacío
y se lava con metanol. Se obtiene así el óxido de 2-Í3*-fe- 
nilcumarinil-(7) 1-4,5"dihidronafto(1,2-dj-v-triazol cómo 
polvo cristalino de color pardo.

20,4 g del óxido de 2-í3-fenilcumarinil-(7)H-4,5-
1 0. dihidronaftoEl,2-d3-v-triaaol se hierven en 100 oo de áci­

do acético glacial con 20 g de polvo de zinc durante 8 

horas a reflujo. Luego, la mezcla en reacción se filtra 
en caliente. Al enfriarse el filtrado se separan crista­
les amarillos. Después de una cristalización en cloro- 

15. benceno se obtiene el 2-E3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-*dihidro-
nafto[l,2-d3-v-triazol con un punto de fusión de 2163.

La tetralin-l,2-diona-E3-fenilcumarinil-(7)-hidrazo:
naj oxima empleada como_producto de partida, se prepara co­
mo sigue; A una solución de 35 g de beta-isonitroso-alfa- 

20. tetralona en 100 cc de metilcelosolve se añade una solu­
ción de 50,4 g de 3-fenil-7**hidrazinocumarina en 150 cc 
de metilcelosolve. Esta mezcla en reacción se acidula 
con una mezcla en partes iguales de ácido acético glacial 
y agua, agitando 12 horas a 802. Con esto se separa la 

25. tetralin-l,2-dion-E3-*fenilcumarinil-(7)"hidrazon2-oxima, en
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cristales pardo-oscuro que funden por encima de 2*703.

Si en lugar de la 3-fenil-7-hidrazinocumariná- se 
emplea una cantidad equivalente de 3-(4-metilfenil)-7- 
hidrazinooumarina y, por lo demás, se procede con el mis- 

5- mo método indicado anteriormente, se obtiene

2.2 3-L3-(4-metilfenil)-cuna rinil-(7)3-4,5-dihidronaf-
to[l,2-d3-v-triazol.

Del 3-(4-metoxifenil)-7-hidrazinocumarina se'ob­
tiene, de modo análogo a lo indicado anteriormente*.

1 0. 2 .3 2-[3*( 4-met oxif enil) -cumarinil-( 7) 3-4 ,5-dihidr onaf-
to (1 ,2-dj-v-triazol.

De un modo análogo, de la 3-(4-clorofenil)-7-hidra- 
zinocumarina se obtiene, además

2 .4 2-E3-(4-clorofenil)-cumarinil-(7)3-4,5-dihidronafto
1^* El,2-d3-v-triazol.

Ejemplo 3

3.1 2-L3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-dihidro-8-cloro-nafto
El, 2-d3-v-triag¡ol

En una solución de 44,4 g de 7-clorotetralin-l,2- 
20. dionE3-fenilcumarinil-(7)-hidrazon3-oxima en 450 cc de pi-

ridina se introduce a gotas a 8O-9O8, una solución de 35 g
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de sulfato de cobre pentahidrato en 100 cc de agua. Luego 
so calienta a reflujo durante 2 horas. Tras el enfriado 
de la mezcla reaccional precipita en forma cristalina.el 
óxido de 2-E3-fenilcimarinil-(7)J-4,5-dihidro-8-cloronaf- 

5, to[l,2-d3-v-triazol. ---

20,9 g del óxido de triazol arriba obtenido se 
hierven a reflujo durante 8 horas en 100 cc de ácido acé­
tico glacial con 20,0 g de polvo de zinc. Luego la.mez­
cla reaccional se filtra caliente, en el filtrado crista- 

10. U s a  el 2-E3-fenilcumarinil-(7)3-4,5-dihidro-8-oloro-naf-
toEl,2-d3-v-triazol en forma de agujas amarillo olaras.

La 7-olorotetralin-l,2-dion-C3"*fenilcumarinil-(7)- 
hidrazonj-oxima utilizada como producto de partida, se 
prepara como se describe en el ejemplo 2, a partir de7**clo- 

15. ro-l-tetralona y 3-fenil-7-hiáracinocumarina.

Si se utiliza en lugar de 7-cloro-l-tetralona, la 
7-metil-l-tetralona y por lo demás se procede igual como 
so describió anteriormente, se obtiene;

3.2 2-[3-f enilcumarinil-( 7) 3-4,5-dihidro-8-metil-nafto
2o. El,2-d3-v-triazol.

A partir de 4,$,7**briRtetil-l-tetralona se obtiene 
en forina análoga a la descrita anteriormente

3.3 2-E3-Íenilcumarinil-(7)3-4,5-dihidro-5,7,8-trinetil- 
naftoEl,2-3J-v-triazol.

. *



Ejemplo 4

4.1 2-[3-f enilcujnarinil-( 7) 3-4H-indanoE2,3-d3-v-trih^ol

1 6 ,1  g de oxinino-l-indanona y 25 ,2 g de 3"*f§nil-7** 
hidrazinocumarina se disuelven en 150 oc de metilcelosolve,

5, se acidula con 50 cc de volúmenes iguaLes da acido acéti­
co glacial y agua y se agita durante 12 horas a 703.* "La 
oxima hidrazona precipita de la mezcla reaccional como.' 
producto anaranjado. Se filtra por succión y se lava.cpn 
metanol. *J-"-

1 0. 2 0 ,0 g de la indan-1 ,2-dion-E3-fenilcumarinil-(7 )'-
hidrazon3-oxima así obtenida se calientan a 903 en 100  

cc de piridina. En el término de 2 horas se adiciona a 
gotas en esta solución entre 90 y 1003 una solución de 
15,0 g de sulfato de cobre pentahidrato en 40 cc de agua.

La mezcla reaccional se hierve a reflujo todavía 
durante una hora y luego se enfría. Con ello se separa 
por cristalización el óxido de 2-C3-fenilcumarinil-(7)3** 
4H-indenoC2,3**d3-v-triazol.

14,3 g del óxido de triazol arriba obtenido se hier- 
2 0. ven a reflujo durante 12 horas con 1 0 ,0 g de polvo de oinc 

en 100 co de ácido acético glacial. La mezcla reaccional 
se filtra luego caliente y cristaliza en el filtrado el 
2-f3-fa nilcumarinil-(7)3-4H-indenoE2,3-dj-v-triazol. El 
compuesto funde a 262-2 6 33.
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Si se utiliza en lugar do 2-oximino-l-indanona,., la 
2-oximino-7**cloro-l-indanona y se procede por lo demás 
igual a como se ha descrito, se obtiene .

4.2 2-t^-fenilc?miarinil-(7) 3"4H-7-cloPoináenoE2,3"dj7v-

triazol.

A partir de 2-oximino-7-metil-l-indanona se'obtiene 
en igual forma a la precedentemente descrita

4.3 2-E3-fenilciH2ariuil-(7 )J-4H-7-mctilindeno[2,3-dj- 
v-triazol.

Ejemplo 5

1 g del aclarador óptico obtenible según el ejem­
plo 1 , se disuelve en 1000 cc de éter monoetílico de etilen- 
glicol. De esta suspensión se cede 1,3 co a 100 co de agua,, 
que contiene 0,12 cc do ácido fórmico al 85^ y 0,06 g de 
éter de pentadacaglicol de alcohol ootadeoílico. Este 
baño de tratamiento se calienta a 603, luego se introdu­
cen 3 g de un tejido de mechón de nylon, se eleva la tem­
peratura en el termino de 10-15 minutos a 90-922 y el ba­
ño se deja durante 30 minutos a esta temperatura. El te­
jido se enjuaga y se seca. El tejido así tratado muestra 
frente al tejido no tratado un aspecto distintamente más 
blanco y más brillante.
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5.

10.

15.

20.

Ejemplo 6

Se adiciona a 100 cc de a^a, 0,4 g del detergente 
de la composición siguiente:

Sulfonato dodecilbencénico 
Sulfonato de alcohol graso 
tripolifosfato sódico 
pirofosfato tetrasódico
silicato de magnesio (HgSiO )3
Sodio disilicato (^^(SiO^)^) 
celulosa carbcximetílica 
sulfato de sodio 
agua

16 ^
4 %
35 %
7 %
2
7 %
1 % 
25,5 % 
2,5

1 g del aclarador óptico preparable según el ejemplo 1.1 
se disuelve en 1000 cc de éter monoetílico de etilenglicol. 
De esta suspensión se cede 0,8 cc a la solución acuosa arri­
ba descrita. El baSo de lavado así obtenido se calienta a 
55-6OS y se trata 3 g de un tejido de poliéster. Se lava 
a esta temperatura durante 20 minutos. El tejido se en­
juaga y se seca. El recorte de tejido lavado nuestra 
tras el tratamiento un índice de fluorescencia más eleva­
do que antes de lavar.

Si se procede como se indicó previamente, pero se 
utiliza en lugar del aclarador anterior el aclarador des—



crito en el ejemplo 2.1, se obtienen resultados similares.

Ejemplo 7

100 co de agua se tratan con 0,4 g del detergente 
descrito en el ejemplo 6. 1 g del aclarador óptico des­
crito en el ejemplo 1.1 se disuelve en 1000 cc de éter 
monoetílico de etilenglicol. De esta suspensión se cede 
un cc a la solución acuosa previamente descrita. Bl-bano 
de lavado so calienta a 55-603 y ge trata 3 g de un.tejido 
de poliamida. Se lava a esta tenga ratura durante 20 mi­
nutos. El tejido se enjuaga y seca. El tejido así trata­
do muestra frente al material de partida sin tratar, un 
aspecto claramente más blanco.

Si se procede como se indicó previamente, pero se 
utiliza el aclarador obtenido según el ejemplo 2.1 se 
obtienen resultados similares.

Ejemplo 8

Se procede como se indica en el ejemplo 7 y se 
adiciona a la solución de lavado todavía adicionalmente 1 
cc de una solución al 0,1)6 de la sal bisódica del ácido 
4,4'-bis-E4-fenilanino-6-( N-metil-2-hidroxietilamino)-s- 
triazinil-(2)-amino]-estilben-2,2'-disulfónico o de la 
sal bisódica del ácido 4,4'-bis-í4-fenilamino-6-(2-metoxie'
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tilamino)-s-triacinil-(2 )-anino j-e stilbe n-2 ,2 '-disulfónico 
o de la sal bisódica del ácido 4:4' -bis-E4-fenilaminof-6- 

(2-hidroxictilanino)-s-triacinil-(2 )-amino 3-e stiIbe nn2 ,2 '- 
disulfónico o de la sal bisódica del ácido 4-Í4: 5-uaf tô -(1 ', 

5, 2 ')-triazolil-(2 )3-stilben-2-sulfónico. Estas soluciones 
se preparan mediante solución de un gramo del aclarador en 
1000 co de agua, eventualmente bajo adición de éter monoe- 
tílico de etilenglicol. , ."J,

Se obtienen junto a los efectos descritos sobre po? 
1 0. liester y poliamida, con tal que junto a los tejidos sin­

téticos se adicione todavía tejidos de celulosa en el ba­
ño de lavado, asimismo un matiz blanco del material de ce­
lulosa .

Ejemplo 9

15. A 100 co de agua se ceden 0,2 g de triclorobenceno
y se trata con una solución de 0,03 g del derivado de tria- 
zol descrito en el ejemplo 2 .1 en 3 ce de éter monoetíli- 
co de etilenglicol. El baño así obtenido se calienta a 
603 y ge cede a este 3 g de un tejido de poliester. Se 

2 0. eleva la temperatura a 95-9 8- en el término de 10-15 minu­
tos y se deja a esta temperatura durante una hora. El te­
jido se enjuaga luego y se seca. El tejido tratado mues­
tra frente al no tratado un aspecto claramente más blanco



y más brillante.

Si se procede como se indica en el ejemplo anterior, 
pero se utiliza en lugar del aclarador ya citado, el*v- 
triazol descrito en el ejemplo 3.1, se obtienen resultados 
similares.

Ejemplo 10

A 235 ce de agua se adicionan O,3 g de eter penta- 
decilglicólico de alcohol octadecílico y se trata con una 
solución de 0,015 g del v-triazol descrito en el ejemplo
2.1 en 15 ce de áster monoetílico de etilenglicol. Este 
baño acuoso; que contiene el aclarador, se calienta a 
20-30S y se adiciona a él, 15 g de un tejido de poliester. 
Se eleva la temperatura a 130- en el termino de 30 minutos 
y se deja el baño durante una hora a esta temperatura.
Luego se enfría a 6OS en el termino de 15-20 minutos. El 
tejido se enjuaga y se seca. El tejido así tratado muestra 
grente al no tratado un aspecto claramente más blanco y 
más brillante.

Si se procede cono se indica en este ejemplo, pero 
se utiliza en lugar del aclarador citado, el v-triazol 
obtenible según ai ejemplo 3.1? se obtienen resultados si­
milares.
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Ejemplo 11

A 100 co de agua, se adiciona 0,2 g de áster dioc- 
tílico del ácido sulfosuccínico. Luego se prepara una .mo­
lienda arenosa al 10¿ del aclarador descrito en el ejem­
plo 2.1. Se cede 3 g de esta molienda arenosa a la solu­
ción acuosa arriba diescrita. Con esta solución se fular- 
dea a 202 y un efecto de exprimido de 50-602, un tejido 
de poliástor. Presión de los rodillos 30 kg/cm^, veloci­
dad 3m/iain.). El tejido so seca y se fija a 2102 durante 
30 segundos. El tejido así tratado muestra frente-al te­
jido no tratado un aspecto claramente más blanco y más 
brillante.

En lugar del aclarador del ejemplo 2.1, puede uti­
lizarse asimismo el aclarador descrito en el ejemplo 4.1 
y se obtienen resultados similares.

Además si se procede como se indica en el ejemplo 
anterior, pero sin embargo se utiliza en lugar del tejido 
de poliáster, un tejido mixto de poliáster-algodon, se 
obtiene tras un blanqueo adicional realizado con clorito 
sódico, un tejido aclarado brillante.

Ejemplo 12

A 100 cc de agua, se adicionan 0,2 cc de áster 
dietílico de ácido sulfosuccínico. Además se prepara una



- 35 -

molienda arenosa al 10^ de v&triazol del ejemplo 3.1 o 4.1. 
3 g de esta molienda arenosa se ceden a la solución acuo­
sa arriba descrita. Con esta solución se fulardea a 2-Ó3 
un tejido de poliéster. (presión de los cilindros 30 kg/cm^ 

5- velocidad 3m/min.). El tejido todavía húmedo se vaporir-
za durante 20 minutos a 2 atmósferas. El tejido así' jarata­
do muestra frente al material de partida no tratado w .  
aspecto claramente más blanco y más brillante. ; .

Si se utiliza en el procedimiento anterior, en 
10. lugar del tejido de poliéster, un tejido mixto de p'oliés- 

ter/algodón y se realiza a continuación un blanqueo de 
clorito sódico, se obtiene un tejido aclarado brillante.

Ejemplo 13

15.
A 100 cc de agua se adiciona 0,2 g de trioloroben­

ceno. 1 g del v-triazol obtenible según el ejemplo 2.1 
se disuelve en 1000 cc de éter monoetílico de etilengli- 
col, 2 cc de esta suspenaLÓn se ceden a la solución acuo­
sa arriba descrita. Adicionalmente se disuelve en este 
baño 2 cc del adorador de la fórmula

= C -̂ NÍCHgCÎ OI

.NH -C  N
^  //N - (V

\NHM,, 6 5
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Este baño de tratamiento se calienta a 603, lnego.
se introducen 3 g de un tejido mixto de poliéster/algodón, 
se eleva la temperatura a 95-983 en el término de 10-15 

minutos y se deja a esta temperatura durante una há&a.J 
5 . A continuación el tejido se enjuaga y se blanquea dufáhto 

una hora a 853 en un baño reciente con 100 cc de una solu­
ción acuosa, que contiene 0,3 cc de HgOg^C^), 0 ,1 cc*ée 
silicato potásico (383BÓ) y 0,05 cc do NaOH (363BÓ);,* El 
tejido así tratado muestra frente al tejido no tratado un 

10. aspecto claramente más blanco y más brillante. Si él- .
proceso del aclarado y blanqueo se realiza en un baño, se 
obtienen resultados similares.

Además, si se utiliza en el procedimiento anterior 
en lugar del v-triazol citado el aclarador obtenible según 

15. el ejemplo 4.1, so obtiene efectos de aclarado asimismo 
buenos.

Ejemplo 14

A 100 cc de agua so ceden 0,2 g de clorito sódico, 
0,2 g do nitrato sódico, 0,2 g de ácido oxálico y 3 cc do 

20. una suspensión del aclarador según el ejemplo 2.1. La
suspensión se prepara al disolver 1 g del aclarador citado 
en 1000 cc de éter monoetílicodo etilenglicol. Adicional- 
monto se adiciona a esta solución acuosa 0,2 g de triclo- 
robenceno. Este baño so calienta a 603, luego se adicio-
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na 3 g de un tejido do poliéstor, la temperatura se eleva a 8 
a 85- en el término de 10-15 minutos y el "baño se deja
a esta temperatura durante 30 minutos. A continuación sé 
eleva la temperatura a 98-1003 y se trata a esta tempera-, 
tura durante 30 minutos. El tejido se enjuaga y se seca.'
El tejido así tratado muestra frente al material de parti­
da un aspecto claramente más blanco y mas brillante.

Ejemplo 15

Se prepara una solución acuosa do la composición 
siguiente:
150 g/l de una resina reactiva a base de dimetilol-eti- 

lonurea
15 g/l de MgC'l̂  . 6Hg0
20 g/l de una disposición acuosa al 105% del v-triazol

descrito en el ejemplo 4.1 
1 g/l del aclarador de la fórmula

Esta solución se completa a 1000 cc con agua. Con 
esta solución se fulardca un tejido mixto de algodon/po-
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lióster (efecto de exDrimido50-60%), se seca a 1003 y a 
continuación se condensa durante 5 minutos a 1403. El 
tejido puede lavarse con una solución de lavado sódico 
alcalina. El tejido así tratado muestra frente al tejido,,.

5. no tratado un aspecto claramente más "blanco.

Si se procede como so indica en este ejemplo, per,q. 
se utiliza en lugar de la dispersión del aclarador ci- * / - 
tado, una dispersión al 10% del v-triazol según el ejemr'J* 
pío 2 .1 , se obtiene asimismo un tejido aclarado. 'y*

10. Ejemplo 16

20 g de un detergente de la composición indicada 
en el ejemplo 13 se mezcla en seco con 20 mg del v-triazol 
descrito en el ejemplo 1 .1 y 15 mg del aclarador de la
formula SO Na

MÍCíyigOK^

. y
SO^Na \NHC H6 5

Luego so adiciona 20 ce de agua y se agita hasta 
20. que se-origina una pasta homogénea. Esta pasta se seca

en el armario secador al vacío. La pasta seca se pulveri­
za a continuación y luego puede utilizarse en una dosis
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3o 1-5 g/litro para aclarar un tejido mixto do algodón/po' 
lióstar.

5.

Si so utiliza en el procedimiento anterior,; en lu­
gar del adorador citado, al aclarador descrito en*el ejem­
plo 2.1, se obtienen resultados similares.

10.

15.

Ejemplo 17

0,2 partes del v-triazol descrito en el ejemplo 
2.1, 5 partes de anhídrido de titanio (Anatas), 7.5 partes 
de celulosa acetílica y 25 partes de ftalato dietííico 
se homogeneizan en 900 partes de acetona para formar una 
solución turbia y se vierte sobre plaoas de vidrio. Tras 
la evaporación de la acetona se obtiene una película opa­
ca sustraible, que es mucho más claramente blanca que 
una muestra de comparación preparada sin agente de acla­
rado.

20.

Ejemplo 18

500 partes de recortes de poliamida de epsilon-ca- 
prolactama, 1,5 partes de anhídrido titánico (Anatas) y 
0,25 partes del v-triazol descrito en el ejemplo l.l, 
se mezclan en el mezclador giratorio durante 10 horas, 
luego se funde en autoclave de acero inoxidable a 250- 
260-, bajo exclusión de oxígeno, se extrusiona por una 
tobera con nitrógeno y se estira en un 400%. Se obtie-

!
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ne una fibra blanca brillante de buena solidez a la luz.

Ejemplo 19

0,06 partes del v-triazol obtenible según el- ejem­
plo se gelatiniza durante 15 minutos a 1603 en una;"amasa­
dora de rodillos con una mezcla que consta de 67 partes 
de polvo de cloruro de polivinilo, 33 partes de ftalato 
dioctílico 2, partes de dioxiestannato bi-n-butil-dilau- 
rilico y 0.3 partes de tripolifosfato sodico pentaootr- 
lico y a continuación se vierte para formar láminas. Las 
láminas de cloruro de polivinilo asá preparadas muestran 
en la luz del día una fluorescencia violeta y un aspecto 
claramente más blanco que las láminas correspondientes, que 
se prepararon sin adición de este agente de aclarado.

0,03 partes del triazol descrito en el ejemplo 2.1 
y 7 partes de anhídrido titánico (Anatas) se elaboran 
en la forma citada en el ejemplo 26 con 67 partes de clo­
ruro de polivinilo, 33 partes de ftalato dioctílico, 2 
partes de dilaurato dibutil-estánnico y 0,3 partes de 
tripolifosfato sódico pentaoctílico para formar láminas 
opacas. Las láminas así preparadas poseen un aspecto mu­
cho más blanco que una muestra de comparación preparada 
sin la adición del aclarador.
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Ejemplo 21

300 partes de adipato de hexametilendiamina..,sy, di­
suelven en 300 partes de agua destilada a 803. En esta 
solución se introducen 1,8 g de ácido sebácico, l,2.par- 
tes de anhídrido titánico (Anatas) y 0,3 partes del ta?ia- 
zol descrito en el ejemplo 2.1 y se deslíe hasta que se 
produce una distribución homogénea. La mezcla fluida se 
dispone bajo exclusión de oxígeno en el autoclave calen­
tado a unos 1503 y luego se eleva la temperatura a *2803 

10. en el término de 1 hora. Durante este tiempo se mantie­
ne la presión en el autoclave mediante arrastre de vapor 
de agua por debajo de 30 atmósferas. Tras alcanzar el 
máximo de temperatura de 280-2903 se lleva la presión 
mediante arrastre de la parte volátil en el término de 10 

15. a 20 minutos a presión atmosférica. A continuación la ma­
sa se mantiene todavía durante 4 horas a 2803 y a presión 
atmosférica mediante exclusión de oxígeno. Después de 
esto tiempo se adelanta la condensación de forma que el 
policondensado se hila mediante nitrógeno por una tobera 

20. situada en el fondo del autoclave. Así se obtienen fi­
bras de poliamida de color blanco puro.

Ejemplo 22

400 partes de caprolaotama, 40 partes de agua,
0,4 partes del v-triazol de la fórmula

. *
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y 1,6 partes de anhídrido titánico (Anatas) se mezclan 
5. conjuntamente y se calienta a unos 709 ^asta licuaciión

de la masa. La mezcla líquida se dispone en un recipien­
te a presión de acero inoxidable y se calienta a una tem­
peratura de unos 2509 en el termino de una hora bajo 
exclusión de oxígeno, con lo cual se presenta una presión 

10. de 10-15 atmósferas. Después de este tiempo se destila el 
agua y a continuación se mantiene sin presión a 2509 du­
rante 3 horas la masa polímera para la desgasificación to­
tal. Con ello la masa alcanza una viscosidad que permite 
extruir el polimerizado mediante nitrógeno por una tobera 

15. situada on el fondo del recipiente de presión, en forma
de betas o filamentos. La poliamida solidificada se libe­
ra mediante extracción con agua de las partículas monóme- 
ras. Las fibras de poliamida obtenidas según este proce­
dimiento se caracterizan por un grado muy elevado de blan- 

20. cura. El agente de aclarado se fija con solidez al lava­
do, y las fibras de poliamida mejoradas en el aspecto son
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de buena solidez a la luz.

Se obtiene un efecto similar cuando se sustituye 
en el ejemplo anterior el v-triasol citado por 0,4 partes 
del compuesto de la formula

Ejemplo 23_

1000 partes de nylon 6 granulado y 1 parte de 2-[3- 
10. fenilcumarinil-(7)3-4,5'"dihidronaftOLl,2-d3-v-triazol fi­

namente pulverizado se mezclan durante 3 horas en un re­
cipiente rotatorio. El granulado se prensa a continua­
ción con prensa de extrusión por tornillo a una tempera­
tura de la masa de 250- como llanta sin fin de 2 milíme- 

3.5 , tros de diámetro y a continuación se granula. El material . 
obtenido de tal forma muestra frente al granulado de par­
tida un color mejorado, es decir un grado de blancura 
elevado. Puede elaborarse sobre máquinas usuales para 
constituir partes de cualquier conformación o hilarse 

2 0. Para formar filamentos, que muestran un grado brillante 
do blancura.

. '
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Si se utiliza en el ojotólo anterior en lugar de 
1000 partes dG nylon 6 granulado, igual cantidad de hy-'
Ion 66 o terilono y se procede cono se describo en el ejem- 
Dlo, se obtiene asiriano filamentos con tono blanco "bri- 

5. llanto.

Ejemplo 24

En un autoclave de acero afinado, que esto.provisto 
do un agitador, un tubo inyectar do gas, un dispositivo 
do vacio, un refrigerador descendente, una tobera qn el 

10. fondo corrablo, una compuerta de carga y una canisa de
calefacción, se calientan 388 g de éster dimotílico del 
ácido benoon-l,4-dicarboxílico, 300 g de 1,2-etandiol y 
0,4 g do óxido de antinonio bajo insuflación de nitro- 
geno puro a una tenparatura exterior de 2003 y ge nantiene 

15. durante 3 horas a esta temperatura. Luego se destila me-
tanol cautelosamente. Luego se intro duce cautelosamente 
en el autoclave, bajo exclusión de aire, 0,2 g de 2-íl3**fe- 
niounarinil-(7)3-4,5-dihidronaftoDL,2-dj-v--trinzol, disuel­
to en 40 g de 1,2 etsndiol, después de lo cual se deja des- 

20. cender la temperatura 1903. Tras finalizar la adición, la
temperatura se eleva en el término de una hora a 285- de 
temperatura exterior, con lo cual se destila 1,2-etandiol. 
Luego se aplica vacio en el autoclave, se reduce la pre- 
sion paulativamente a 0,2 torr y se realiza la condensación
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bajo estas condiciones durante 3 horas hasta el finaE. Du­
rante estas operaciones se agita bien. El polímero *d*e?" 
condensación líquido so oxtriiye con nitrógeno por la'to­
bera del fondo. De los polímeros así obtenidos se puede 
preparar barras, betas o monofilanentos. Los nonofilqnen- 
tos de polióster obtenidos de e sta forma muestran un-aspec­
to blanco brillante. ...a

Ejemplo 25 ''"

1000 partes de granulado de polióster de estor 
glicólico del ácido politereitálico se mezclan intimamen­
te con 0,3 partes del v-triazol obtenido según el ejemplo
2.1 y se funde bajo agitación a 2853. Tras el hilado 
de la nasa fundida bajo una sobrepresión de nitrógeno 2-3 
atmósferas por toberas de'hilatura usuales se obtiene fi­
bras de polióster fuertemente aclaradas. El efecto blan­
co así obtenido muestra una buena solidez al lavado y a 
la luz.

Se obtiene efectos de blancura similarmente bue­
nos con los compuestos 2.2, 3.1. y 4.1.

Ejemplo 26

1000 partes de un granulado de Óster de 1,4-ciclo- 
hexandinotanol del ácido politereftálico se mezclan ínti-



nanente con 0,1 Dartes de v-triazol obtenible según el 
ejenplo 1 y 0,35 partes do anhídrido titánico y a óOKti- 
nuación se funde. Tras el hilado de la nasa fundida ba­
jo presión do nitrógeno por toberas de hilatura usuales se 

5. obtienen fibras de polióster fuertemente aclaradas..

So obtiene efectos de blancura similares nte buenos 
con los conpuestos 2.2, 3.1.y 4.1. *
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N O T A

Descrito el objeto del presente invento, se decla­
ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindicar 
ciones con prioridad de la solicitud de patente suiza - 
n8 2319/67 del 16 de Febrero de 1967.

5. 1. Procedimiento para la preparación de v-tríazo-
lil-cumarinas de la fórmula general I . * '

10.

en la que
A significa un grupo tetramotilénico eventualmente 

substituido mediante grupos alquílicos inferiores 
15. o un grupo o,omega-fenil-metilénico u o,omega-

fenil-etilánico, que muestran eventualmente gru­
pos alquílicos inferiores, cuyo radical bencónico 
puede estar eventualmente substituido todavía en 
forma no croniògena,

! 1



Y significa un grupo arílico mononuclear, carbocí- 
clico o heterocíclico, que se encuentra en con-, 
jugación con el anillo 3e camarina,

R_̂  y R^ significan, independientemente entre sí, ¡hidró-..
geno o un grupo alquílico inferior, y 

Rg y R^ significan, independientemente entre sí, hidró­
geno, un grupo alquílico o alcoxi inferior, '** 

caracterizado porque en compuestos de la fórmula II,

i o .  R-i R4

en cuya fórmula los símbolos tienen la significación indi­
cada bajo la fórmula I,
se desdobla un mol do agua mediante acción de agentes 
ácidos.

20. 2. Procedimiento, según la reivindicación 1, en el
que Y significa un radical fenilico eventualmente substituido 
en forma no cromógena.
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i y 2,
3. Procedimiento 

en donde R^, R^
, según las reivindicaciones 
y R^ significan hidrógeno.

4. Procedimiento para la preparación de V-triazo- 
lil-cumarinas.

5 Según se describe y reivindica en la presente 
memoria descriptiva que consta de 49 hojas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.
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