PATENTE

DE 380684

INVENCION

fes o,

L]

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPUESSOS DE
V-TRIAZOL CONTENIENDO HALOGENO", a favor de la firma.
suiza J,R. GEIGY, A.G., residente en BASILEA (Suize),

MEMORI A DESCRLPIIVA

La presente invencidn se refiere a un procedié
miento para la preparacidn de compuestos de v;triazol, que
muestran en posicidn 4 o bien 5 del anillo de triazol un
gtomo de haldgeno.

5. Los compuestos de v-triazol, que contienen un
atomo de haldgeno oomo substituyente en el anillo de
triazol, se citan como pogibilidad en patentes, gin em%
bergo nunca se caracterizé o se describié hasta el pre-
gente.

10, Es probablemente base para ello, que segin los
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métodos de sintesis conocidos tales compuestos son Gifi-

cilmente accesibles ya que su preparacidn es muy costosa
Pues abarca varias etapas, por ejemplo al partir de un
compuesto de triazol, que contiene en posicifn 4-5 un,
grupo nitro, éste grupo nitro se reduce a un grupo amino,
se diazoa y se somete a una reacclén de Sandmeyer, o se
parte de un 1,2,4-0xadiazol de la £érmuls

R, ~C —~ QN
2y u "

RN A

que se hace reaccionar con una hidragzina de la £érmala

4H2~N-NH;R1, en donde ol compuesto originado de v~triazol

de la férmula

R3 - - MH - ? = NN .
0 ! N-F
P N
R,

se saponifica para formar una amina, se diazoa el grupo
amino y segilin Sandmeyer se substituye por un haldgeno,
Estos métodos probablemente tampoco conducen en todos
1los casOs al objetivo de forma que existe la necesi-
dad de un en general mejor procedimiento de preparacidn;
adends, 1os productos del procedimiento muestran produce
tos intermedios importantes para gompuestos valiosos o,
cuando los materiales de partida son substituidos co-
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rrespondientemente, muestran ya productos finales valio-
g0s. En especial, los productos muestran en presencia
de un grupo fluorescente, waa accidn aclaradora dSptice
buena. El gtomo de haldgeno en el anillo de v-triazol
es apto para reaccidn, de forma que en la utilizacién de
log compuestos como gelaradores Spticos, por ejemplc-en
masas de hilatura, no se presentan reacciones seounda~

rias molestag,

Ahora se hg encontrado gorprendentements, que
se alcanza en forma sencilla a log v—trigzoleg deseados
conteniendo haldgeno de la férmula I

t

A -~ C= N\
| Y-= (1)
X - ¢=N7
en la que
R slgnifica un radical orgénico, en especial un
radical carbociclico o heteroeciclico, que estd.
enlazado mediante un 4tomo de carbono al nitrd-
geno del anillo de v-triazol,
A significa un grupo alquilico, alquenilico,

aralquilico, aralquenflico o arflico o un
radical heterociclico de caracter gromdtico

¥
X gignifica cloro o bromo,
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al hacer reaccionar un 6xido de v-triazol de la Férmu-
la IT

A=-C= N
AN
N-R (11)
HC:N/
o ..

con deido clorhidrico o bromhidrico.

Para la preparacidn de compuestos conteniendo
oloro se utilize Spticamente 4oido clorhidrico gaseoso,
Esto se hace pasar ventajosamente por una mezcla de agua y
un digolvente acuosoluble, como dioxano o dter dimetilioco
de dietilenglicol, en el que estd contenido el 6x-id§ de,
v-triazol, ¥y la reaccién se conduce a temperaturs de pe-
flujo que calienta en general a temperaturas entre 80 y
120¢ G, y durante varias horas.

Lag materias de partida para el procedimiento
segin la invencidn, los 1-éxidos de v~triazol, pueden

obtenerse a partir de los compuestos de la férmila Ila

A~ C -~ CH= NOH
i}
N (11a)
!

NH - R

mediante clerres oxidativo de anillo,
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El clerrc oxidativo de anillo puede realizarse
mediante accidn de los agentes de oxidacidén mds diferentes;
adends es recomendable el trabajo en disolventes establoes
a la oxidaecidén, En solucién dcida, por ejemplo de deido
acético son agentes de oxidacidn ususles el bicromato o
perdxido de hidrdgeno; en disolventes bdsicos, como piri;
dina o mezelas de piridina~sgua pueden entrar en opnsidera;
0idn por ejemplo ferricianuro potdsico, El procedimiento
en general utilizable y por ello ventajoso consis%gien la
oxidacién con sulfato de sobre~(II) en piridinaragﬁa. Para
ello no se¢ usan dosis estequiométricas en cobre, ya que
ol cobre monovalente que se, origina en la reaccidn puede
transformarse durante la reaccidén por inguflado de aire u

oxigeno constentemente de nuevo en la etapa bivalente,

Los compuestos de la férmula IIa pueden preparar-
se mediante reaccidén de compuestos de lg férmula
A~-CO~CE=IJOH con R—NH--NH2.

Compuestos en especial interesantes, que se
obtienen segin el nuevo procedimiento, son aguellos con
un grupo fluorescente, que pueden utilizarse por ello oomo
aclarador dptico. Como grupos fluorescentes pucden entrar
en consideracidén en especial grupos cumarinilicos o estil-
bilicos gubstituidos.

Los aclaradores de la férmula I, en donde X sig-
nifica clorc y R un grupo cumarinilico de la férmula III
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ern la que

Y gignifica un grupo arilico darbooiclicoqo,h@;
terociclico mononmuclear que se halla eﬁ:é;n;
juneidn con el anillo cumarinico y )

Rys Rys Ry ¥ R, significan hidrégono o wn grupo ale

quilico inferior,
se obtiene mediante reaccién de Sxido de v-triazol de la
férmula II substituido correspondiente con deido olprhi;,
drico, Lios grupos alquilicos inferiores son aquellos gru—
pos alquilicos, que mestran 1-6, en especial l-4 Lto-

mog de carbono,

En igual forma se preparan aclaradores dpticos
de la férmula I, en la que X significa oloro y R gigni-
fica un grupo estilbilico de la férmula IV,

%

74 \\ ci= om-f/ N}z (Iv)

-

"1
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en la que )

X, y X, significan hidrdgeno, el rallcal de doido
sulfénico, de deido carboxilico o de sulfo-
namida, un radical de éster sulfénioco, de
carboxamida, de éster carboxilico, alquil-
sulfonflico o arilsulfonilico o el grupo
ciano y L

A significa hidrégeno, haldgeno, el grupo
ciano, un grupo amino geilado 0 un grupo
de v-triazolilo, piragzolilo o triazinilo

eventualmente gubstituido,

Estos derivados oumarinicos y estilbénicos, que
se caracterizan por buena 00mpatibilidad con gubstuncias
orgénicas hidréfobas de alto peso molecular, eonaébro;
pladas para tonos de blanco de aquellos materiales, que
pueden obtenerse, por ejemplo mediante polimerizacidn
o policondensacién, como poliolefinas, por ejemplo po-
lietileno o polipropilenc, ademds cloruro polivinilico,
pero sobre todo poliéster, en especial polidsteres de
dcidos policarboxilicos aromdticos con alcoholes poli-
valentes, como éster glicolico de 4cido politereftdli-
0o, poliamidas sintéticas, ocomo nilén-6 y nildén~66, pero
también dstercs de celulosa, como acetato de celulosa.
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El aclarcdor dptico del material organico 1nco-
loro, hidrdéfobo de alto peso molecular se efectda por
ejemplo de modo que el aclarador dptico obtenido segin la
invencidn se incorpora en dosis escasas; de preferencia
de 0,001 a 1% calculado sobre cl material a aclarar,“gven;
tualmente junto con otras substancias, como plastificantes,
estabilizadores 0 pigmeﬁtos. El aclarador puede incdfpo;
rarse por ejomplo disuelto en plastificantes, como”{‘7_ )
fHalato dioctilico o junto con estabilizadores, cono dilau~
rato dibutilico de estatio ovtripolifoéfato-penfaootilico
de sodio, 0 junto oon pigmentos, como por ejemplo didxido
de titanio, dentro de la materia sintética. éegﬁnnéirt;empo
del material a aclarar, el aclarador puede asimismo Gigol-
verse en los mondmeros antes de la polimerizaoién; eh la
masa de polimero o junto con los polimeros en un disolvente.
El material asi tratado previamente se lleva luego a la_
forma definitiva deseada segfn un procedimiento de por sf
conocldo, como calandrado, prensado, exbtrusionado, r,eoubri;
miento por extensidn, colada, y sobre todo hilatura y esti-
rado. El sclarador también puede incorporarse en aprestan;
tes, por ejemplo en aprestantes para fibras textiles, 00mo
aleohol polivinilico, o en resinas o bien condensados do
resina, como por cjemplo compuestos de metilol de etile-

nureas que se wblilizan para el tratamiento textil,

El material orgdnico de alto peso molecular, inco-—
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loro, se aclara asimismo en forma de fibras. Para el acla-
rado de estos materiales fibrosos se utiliza ventajosamente
una dispe;sién o golucidn gcuosa de v—triazoles de la fér-
mula I preparados segin la invencién. La preparacidn de
aclarador muestra aqui de preferencia un contenido de 0,005~
0,5% en v-triazol segin la invencidn, calculado sobre el
materigl fibroso., Ademds la dispersidn puede oontenerfmaﬁo;
rias auxiliares, oomo dispergantes, por ejemplo pro&ﬁp#os

de condensacidn de alcoholes grasos que muestran de 10 a

18 4tomos de carbonec o glquilfenoles con de 15 a 25»#01@3

de dxido de etileno, o productos de condensacién aléﬁilmonoé
aminas 0 poliaminas que muestran de 16 a 18 4tomos de carbo-
no, con por lo menos 10 moles de Sxido de etileno, deidos
orgénicos, como Acido férmico, Acido oxdlico o deido &edtico,
detergentes, hinchantes, como diclorobenceno o tricloyoben;
ceno, reticulantes, como ésteres alquilicos de 4cido sulfo-
gsucoinico, blanqueantes, como clorito sédioc. , perdxidos o
hidrosulfitos, asi como eventualmente aclaradores de otras
clages, como por e¢jemplo derivados del estilbeno afines a

la celulosa,

Ia aclaracidn del material fibroso con las
preparaciones de aclarador acuosas sc efectda 0 en procedi-
miento de extraccidn, a temperaturas de preferencia de 30 a
150¢C o en el procedimiento de fulardeo. En ol dWltimo caso
se impregna ol género con una dispersidén de aclarador de por
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ejemplo de 0,2 a 0,5% y sc acaba por cjemplo mediante termgl

tratamiento seco o himedo, por ejemplo mediante vapor e dos.

atmésferas o tras cfccotusr ol sccado mediante breve"calen%a;

miento seco a 180-2202, con 1o que simultineamente se
tormofija eventualmonte ol tejido, ELl materisl fibroso tra-

AN g

tado de tal forma por ¥ltimo se enjuaga ¥ seca.

-
s

El materisl orgdnico de alto peso molecular, .-,
incoloro aclarado dpticemente de la forms descrita, eﬁ'eépel
cial el materiagl fibroso sintdtico aclarado segin el pfoéo-
dimiento de oxtraccidn, muestra una apariencia sgradable blatie
ca pura con fluorescencia desde violeta azulada hasta. azulada,
el material tefiido on tonos de color claros y de ‘tal formg
en tonos blancos segin la invencidén se paracteriza por un 40w
no de color puro;

4 los v=triazoles obtenidos segin la invencidn
pueden glicionarse asimismo detergentes. Tales v-triazoles
que ocontienen detergentes pueden uwhilizarse asimismo para el
aclarado de textiles. Pueden contener los agentes de reileng_
y auxiliares usuales, por cjemplo polifosfatos y polimgtafos;
fatog alcalinos, silicatos alcalinos, boratos alealinos,
sales alealinas de las carboximotiloelulosas, establlizado-
res de espuma, oomo alcanolamidas, 4cidos grasos superiores,
o complexonas, -como sales solubles ddl deido etilendiaminte
traacdtico, asi como blanqueantes quimicos, como perborahtos
0 percarbonatos.
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Los nuevos v-triazoles se¢ incorporan en los dem
tergentes y en los bafios do lavado convenientemente en forma
de sus solucicnes en disolventes orgénicos neutros, miscibles
oon agua y/o ficilmente volatilizables, como glcanoles infe;.
riores, alcoxialcanoles inferiores o cetonas alifdticas info-
riores. Sin ombargo también pueden utilizarse on forma aélida
finamentc dividida de por si o en mezcla con dispersantes. _
Puede mezclarscy amasargse o molerge por ejemplo oonligs.subs?.
tancias activas al lavado y mezclarse luego con matefiéé auxi;
liares y de relleno usuales. Los aclaradores se agitaﬁ‘para
formar una pasta por ejemplo con las substancias activas al
lavedo, las materias auxiliares y de relleno usuales &vagug
y ésta so pulveriza luego en secador por pulverizacidn. ILos
nuevos derivados de v-triazol pueden mezclarse asimismo a
dotergentes acabados, por cjemplo mediante pulverizédo de una
golucidn en un disolvente orgnico ficilmente volatilizable
y/0 acuosoluble sobre el detergente seco mantenido en movi-
miento,

El contenido del detergente en aclarador éptloo
asciende ventajosamente g 0,001 ~ 0,5% calculado sobre el
contenido de materia sdélida dol detergenté. Tales detergontes
conteniendo aclarador Sptico tienen frente a los detergentes
exentos de aclargdor dptico una apariencia on blancurs a la

luz diurna fuertemente mejorada.

Los bafiog de lavado, que contienen aclarador dptico
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preparado segin la invencidén, se prostan pars el lavado de
las fibras textiles tratadas con ellos, por ¢jenplo filras
sintéticas de poliamida, polidster, polioclefing y dstercs
de celulosa con wn aspecto brillante a la luz diurna. Por
ello pueden utilizarse cn egpecial para ol lavado de estas
fibras sintdéticas o de los textilos o bien componehte% de
textiles y de ropa blenca que constan de tales fibras. Para
la utilizacidn en el lavado casero pueden contener sodavia
otros agentes de aclarado dptico afines para Otrasb%ibras,
por ejemplo pars celulosa.

=
Ir s e [od

En los ejemplos siguientes, las temperaturas se
indicen en grados Celsius. -

a

EJEMPLO 1

4

1,1, 2—[3-fen11—cumar1n11~(7)]—4-fen11—5-010r0—v%tr1a201

_ En una suspensidn de 50 0 gramos de 1-6x1do de
2~[ 3~fenil-ocumarinil(7)]-4~fenil-v-triazol en wns mezcla
de 1500 cc de dloxano y 200 cc de agua se hace pasar a ﬁ@m;:
peratura de reflujo durante 5 horas deido olorhidrico gaseo-
g0, Despuds de este tiompo ya no se aprocia on el proma;
tograma de capa delgada (agente de experimentacidn:
tolueno/metanol 8:2) ningr producto de partida, y ol
triazol clorado formedo est4 totalmente en soluoidn.
Esta soluoidn se concentra hasta sequedad en el evapo-
rador rotativo, y el regiduo gdlido reecristaliza tras
lavado con agua y metanol en tolueno bajo wbilizacidn



de carbén activo. Asi se obfienen en buen rendimiento
2;[3—fenil~oumarinil-(7)]-4—feni1—SﬁblorOTVbtriazol como
eristales amarillo claros, de punto de fusidn 195-196e,

que sc disuelven ficilmente en clorobenceno con fluorescens

5e cia violeta azulada intensa.

 Cuando on lugar de 1-6xido de 2-[3~fonil-oumari-
nil=(7)]-4~fenil-v-triazol se hace reaccionar los éxidos deo
trigzol siguientes segin la forma de trabajo antes‘déébri;
to so obtienc los v~triazoles siguientes: -
10, A partir de 1~dxido de 2~[3~(4~metilfenil)-cumam
rinml—(?)J-4—fenm1~v~tr1azol'
1.2 2-[3-(4—met11fenil)—oumar1n11—(7)]-4-fen11~5—cloro—
v=triazol, punto de fusidén 241-242¢,

A partir de l-dxido de 2-[3~(3—olorof6nil);ouma;

15, rinile(7)l-4~fenil~v-triazols
1. 3. 2~E3—(3uclorofen11)~oumar1nll~(7)]~4~fenil-5~olo~
ro-v-trigzol,

A partir de 1~6xido de 2~[3~(3-netoxifenil)-cuma~
rinil~(7) J~4=fonil-v-triazols N
00,  keds  2-[3~(3-metoxifenil)-oumarinil-(7)]-j-fonil-5-
ClOrO-VhtriaZOl.

A partir de 1-6xido de 2~E3-(2-olorofen11)-ouma~
rinil-(7)J-4~fonil-v-triazols o _
1.5,  2~[3~(2~clorofenil)-cumarinile(7)J-d-fonilm5eclon

25, ro-v-triazol, punto de fusién 219-220¢,



- A partir de 1-éxido Ge 2-[3~(4-clorofenil)-oumari-

nil-(7)}-4~fenil-v—triazols , ,

1.6.  2=[3~(4=clorofenil)-cumarinil-(7)~4~fonil-5-010rom
v-triazol, punto d¢ fugidn 252¢.

5, El aclarador obtenido segin este ejemplo confiere

a los tejidos de poliédster, poliamida y poliproPileno*segﬁn
el procedimiento de extraccidn o de fulardeo, una apariencia
blanca brillante; asimismo cuando se adicionan g los qomponen,
tes de partida mondmeros para la preparacidn de poliesteres 0

10, de un bafio de hilatura de polidster, se obtiene tras ia hi-
laturs fibras blancas brillantes. ¥e pueden adiciond;;Bon _
buen éxito asimismo a bafios de lavado para textiles,- on. esm
peclial de fibras de polidster y-de poliamida y & baﬁos apres—
tantes para mezclas de fibras.

15. Los dxidos de triazolfeniloumarinilicos ubilizadog

' en este ejemplo y en los ejemplos 2, 3, 6 ¥ 7 se pucden pre;
parar scgin los métodos conocidos, por ejemplo seglin el pro;
cedimiento deserito on la patente bolga ne 710,868,

EJEMPLO 2

20, 2.1 24E§-fenil-oumarini1~(7)1¥4~moﬁil-5-oloro;vatriazol

20,0 gramos de l-dxido de 2-[3—fen11-cumarin11—
(7)]—4~metil~vatr1azol se suspenden en una mezcla de 300
cc do dioxano y 50 cc d¢ agua. En esta suspensidn se haco

pasar g temperatura de reflujo durante 4 horas 4cido 0lorw
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hidrico, con lo que se ini é ﬁ Q ﬁx@t i6n despuds do

aproximadamente 2 horas, de un precipitado cristalino. Tras
finalizar la reaccién (la reaccidn se sigue mediante oroma-
tografia en capa delgada. Agente de experimenfacidn: toluc~
no/metanol 8:2) sc onfria la mezcla reaccional, se sUCCLOm
na el precipitado cristaiino voluminogo, se lava con agua
y metanol y recristaliza on clorobenceno bajo wtilizsgidn
de carbdn activo. Asi sc obtienc en buen rendimicnto
2-[3—fen11—cumar1n11~(7)J—4—met11—5—cloro—v§tria201 en
forma de cristales amarillo claros, que se dlsuclvén ‘en
clorobenceno con fluorescencia violeta azulada intensa.
Punto de fusidn 249-250¢,

Si en lugar de 1-6xido de 2.[3-Fenil-oumarinil-
(7)J-4-metil-v-triazol se lleva a reaccidn 1-6xido do
2= 3=fenil-cumarinile(7)[~4-n-butil-v~trigzol, como ‘se
ha descrito anteriormente, com dcido clorhfdrico, se obe
tienes | '
2,2 2-[3-fonil-cumarinile(7)J-4-n~butile5-cloro~y—
triazol.,

A partir do l-6xido de 2~[3-fenil-cumerinil-(7)]
~4=0til~v-triazol se obtiene:

2.3 2»[3—fen11-oumarinal—(7)J-4—et11—5-cloro~v»triazol.

A partir de 1-dxido de 2—[3-fenil—cumarinil~(7)J
~4-bencil-v-triazol se obitienes

2= 3=fenil~cumarinile(7)J~4=bencile5-cLoro~v-
triazol,

I

Asimismo estog aclaradores se utilizan sobre
todo en el matizado blanco del material textil de po-
liésteres y-nilén segin el procedimiento de extraccidn
o de fulardeo, Ademds pueden sdiclonarse a masas de hiw
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latura de poliéster y asimismo wtilizarse en la preparacién
ds polidsteres.

EJEMPLO 3

3.1, 2-[3-fenil—cumarinil~(7)1¢4-(4—mctil;fénil);5-cloro;v;

lriazol

745 gramos de 6xido de 2—[3~fenil~eumar1nil~(7)]—4—
(4—met11—fen11) trmazol 50 hierven a reflujo en 300 cc do
dioxano y 50 e¢c de agua. Durantc 6 horas sc hace pasar a
temperatura de reflujo deido clorhidrico gaSGOSO. Ta. eolucidn
pardo ogcura obtenida se enfria luego y se evapora hasta 36
quedad on el cvaporador rotativo. El residuo orlutallno se
lava con agua caliente y metanol y recristalizs en tolucno
oon carbon activo., Asi se obtiene en buen rendlmlenmo g-[3—
fonil-oumarinil—(7)]-4n(4=metil-fonil )~5~cloro~v-~triazol
en formg de cristales amarillo olaros de punto de fqéién
216-2172,

8i en lugar de 1-6xido de 2-[3-fenil-cumarinil~
(1)1=4=(4~metil-fonil)-triazol se hace reaccionar en la forma
angloga g la arriba descrita los 4xidos de triazol siguion-
tes, se obtienen los v-triazoles siguientes:

A partir de l-6xido da 2—[3—£enil-oumarinil;(%)J
“4=(4=cloro~fenil)—vmtriazols -
3.2 2=[3=fonil-cumarinil~(7)[~4~(4~cloro~fenil)=5-
cloro-v~triazol, punto de fusidén 229-2309.

|

A partir de 1-6xido de 2-[3-fenil-oumarinil-(7)]4~
(4~metoxi-fonil)-v—triazols
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3.3 2=[3-fenil-cumarinil=(7)J~4=(4~meboxi~fenil jus..
cloro-v-triazol, punto de fusidén 197~198e,
A partir de 1-6xido de 2~[3—fenil—cumar1n11~(7)]*4,
(2-naftil)-4~triazols _
o4 2~[3-fenil-oumarinil=(7)J-4-(2-naftil)-5-cloro.
v~triazol, punto de fusidn 236=-2372.
A partir de 1~6xido de 2—[3—fen11—cumar1n11-(7)]_
4e(4~fenil~fenil)=v=-triazols
2—[3-fenll~cumar1n11—(7)]-4—(4—fenil—fenil);5;
cloro~v-triazol, punto de fusidn 2059,

\IY]
.
N

A partlr de l=6xido de 2-[3-fen11—cumar1nil—\7)]-
4~(3y4~dimetil-fenil)mv~triazols
3.6 2~E3-fenil—eumar1nml—(7)3-4-(3:4—d1met11;féhiﬁj;
5~cloro-thriazol.
A partir de l-6xido de 2-[3-fenil-cumarinil-(7)]-
| Ae(tienil=(2)]-v~triazols
3.7 2-[3-fenil-oumarinil~(T)I~4 tienti~(2)]-5~cloro-

v-triazol,.

Estos compuestos se utilizan péra el aclarado
Sptico de fibras textiles diferentes, en especial las de
poliésteres, poliamidas o polipropileno, Puede incorpo~
rarse a material textil segin el procedimiento de extrac—
cién o el procedimiento de fulardeo, Ademds pueden esbar

contenidos en un detergente para fibras textiles. Asimismo
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puede adicionarse a una masa de hilatura de polidster o poli-

propileno para constituir fibras fuertemente aclaradas.

EJEMPLO 4

28,2 gramos de Acido bis-(oximinoacetofenon);estil-
benhidrazondisulfdnico se disuelven en caliente en 250 “¢&™"
de piridina y 50 cc de agua. En egsta solucidn se introduce a
gotas a temperatura anbiente en el término de 30 minutos -
una solueidn de 40,0 gramos de sulfato de cobre en 250 ccq
de agua. Luego se aglta durante 4 horas a temperatura de'
reflujo, la mezcla reaccional se lleva a un valor de pH‘dE
8-10 con 40 ec de lejia de sosa concentrada y la plrldlna se
expulsa con vapor de agua. EL residuo se enfria, se filtra
y recristaliza en gleohol acuoso. Asi se obiiene el 6xid9

de trigzol de la f£érmulat

C6H5 CGH5
—-—-—n—-—.‘N /N
i e/ \ -1
— N
H o '
803Na 0 H
Na0.S
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como polvo amarillo,

24,0 gramos de este dxido de triazol se llevan a
temperatura de reflujo en 1500 cc de dioxamo y 200 oc de
agua. Bajo agitacidén se hace pasar en la suspensidén caliente
hirviente durante 6 horas, dcido clorhidrico gaseoso., Luego,
la mezcla reaccional se concentra en vacio g 1/3 del volumen.
El residuo se filtra, se disuelve en agua y la solueidﬁu acuO=
sa se lleva a un valor de pH de 8~-10 con lejia de soé'é;‘boncen;
trada. La sal sédica del 4cido 4,4"~bis[4—fenil-5-cloromtria—
z01il-(2)J=estilben~2,2'~disulfénico precipitads se purifica
mediante disolucidn y preoipi'ts',oidn en etanol acuosc};)é}!; 50%. .
Asf se obtiene en buen rendimiento el clorotriazol de la £61m
mula

»
v

65 65
N / \ - CH = CH= -N/
N \N
Ccl N C
O3 a I\TaO3S 1

como polve amarillo claro,



El compuesto puede aclarar fuertemente por ejemplo
algoddn o fibrag de poliamida; para 1o cual puede disponerse
sobre las fibras segin el procedimiento de extraccién, por
ejemplo en un bafio de lavado o un bafio de blangueo.

5. EJEMPLO : “a- -

30,0 gramos de dcido bis-(oximinoace'ton);estiiben_
hidrazon-disulfénico se disuelven en caliente en 200 co’de
piridina y 50 cc de agua. En esta solucidn se adiciona.?;a; gom _
tas a temperatura de ebullicidn y en el tdrmino de 30_31121.11111;05

10. una solucidn de 45,0 gramos de sulfato de cobre en 250 ,dc_
de agua. Luego se agita a temperatura de reflujo dure;rte‘.d,
horas. Lia mezcla reaccional se lleva a un valor de pH da 8-10
con lejia de sosa concentrada, despuds de lo cual la piridina
se expulsa con vapor de agua. ELl residuo se filtra y recris—
15 taliza en alcohol acuoso, Asi se obtiene el éxido de triazol
de la férmuls
20, GH3 ‘ CH3_
=N
N\
w-/ "\ = ci-¢/ \ ..1\
N \
H 0 03Na 1\7:3.03 0 H

25,
como polvo amarillo,
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16,0 gramos de dxido de triazol arriba obtenido

1
1

se adicionan a temperatura de reflujo en 1200 cc de dioxano
y 150 cc de agua. Durante 6 horas se hace pasar a tempera—
tura de reflujo en esta mezcla reaccional dcido clorhidrico
gaseoso, La mezcla reaccional se concentra luego hasts 56
quedad. El resgiduo ge disuelve en agua, se filtra y en-lo
filtrado precipita con solucidén concentrada de cloruro sé-
dico, la sal sédica del 4cido 4,4'=bis~[4-metil-5-¢loro~v-
triazolil-(2)]-estilben-2,2’ ~disulfénico, que purifica me-
diante disolucién y precipitacibén en etanol acuoso ai—SO%;
Asi se obtiene en buen rendimiento el clorotriazol de la
férmulas , -l

C ‘ CH

<: ?}-CH-— CH—<: :>
.~
Cl Cl

30 Na

como polvo amgrillo claro.

El compuesto incorporado en un bafio, por ejemplo
un bafio-de lavado, confiere una apariencia blanca pura a

material textil de algoddn o poliamida, como nilén.
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2-[3~fenil-cumarinil~(7)]-4~Ffenil-5-bromo-y-trigzol

En una suspensidn de 25,0 gramos de l-dxido de

- 2=[3-fenil-cumarinil=(7)J~4-fenil-v-triazol en una mezela _

de 1000 cc de dioxano y 100 cc de agua se introduce .a.gotas
a temperatura de reflujo 300 cc de 4eido hromhidrico al 50%.
Tras enfriasdo se forma un precipitado del cual median%p
recristalizacidn en clorobenceno y mediante oromatoéﬁaiia en
columa se aisla el 2-[3-~Fenil-cumarinil~(7)]-{-fenil-5-
bromo-v~triazol. N

Bl compuesto puede aclarar materiales textiles
diferentes, como fibras de polidster, poliamida o pclipro-

pileno, segln procedimientos de aplicseidn usuales,

EJEMPLO 17

2=( 2=me t0xi=5~0lorofenil) =4-Ffenil-5-cloro~v-triazol

30,2 gramos de 1-6xido de 2~(2-metoxi-5-clorofe-
nil)-4-fenil-v-triazol se disuelven en unas mezcla de 100 cc
de dioxano y 20 cc de agua. Se hace pasar a temperatura de
reflujo durante 6 horas 4cido clorhidrico por esta solucién,
Lia mezela reaccional sebconcentra luego hasta sequedad y
el residvwo reoristaliza en alcohol, Bl 2«(2-metoxi=5-
clorofenil)=4~fenil=5-0loro~v-trigzol asi obtenido funde
a 8le,
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EJEMPLO 8

A 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de triglo;
benceno como carrier, y se trata con una solucién de 0,003
gramos del derivado de *triazol descrito en el Ejemplo 1.1
en 3 cec de &ter monometilico de etilenglicol. ELl bafic asi
obtenido se calienta a 602 y en éste se adicionan 3 gramos
de un tejido de poliéster. Dia temperaturs se eleva enAel tér—
mino de 10-15 minutos a 95~982 y se deja a esta tempefatura
durante 1 hora, El tejido se enjuaga luego y se seca. El te-
jido asi tratado muestra un aspecto blanco y brillante.

Si se procede a como se ha indicado en el ejemplo
anterior, pero se utiliza en lugar del aclarador ya biﬁado,
log v-triazoles descritos en los ejemplos 2.1, 3.2, 3.1, 3.3,
3.4y 3.5, se obtlenen resultados similares, ’

En este y en los ejemplos siguidntes 9, 10 y 25,
"friclorobenceno como Carrier", significa una mezcla de 75
partes en peso de 1;2,4~triclorobenceno y 27 partes en peso
de wna mezcla apropiada como emulgente pars la preparacidn

de emulsiones scuosas.

EJEMPLO 9

A 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de clorito
sédico, 0,2 gramos de nitrato sédico y 0,2 gramos de dcido
oxglico y 3 cc de wna solucidn de origen del aclarador pre-
Parado en el Ejemplo 2.1. La solucidn de origen ge prepara
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al disolver un gramo del aclgrador citado en 1.000 oc de

1

ter monometilico de etilengiicol. Adicionglmente se adicions
como Carrier a esta solucidn, 0,2 gramos'de triclorobenceno,
Este bafio se calienta a 602, luego se adiciona 3 gramos

de wn tejido de poliéster, la temperatura se sleva en el -
término de 10-15 minutos a 859 y el baflo se deja durante 30
minutos a esta temperatura. A continuscidén se eleva 1qltqmpe;
ratura a 98-1002 y a esta temperatura se trata el tejido de
polidster durante otros 30 minutos. Iuego el tejido se en-
juaga y se seca. El tejido asl tratado muestra un aspecto
brillante, blanco. e

Si se procede a como se ha indicado en este’ ]
ejemplo, pero se wtiliza en lugar del aclarador citalo, los
triazoles clorados segun los ejemplos 1,1, 3.1, 3.5, se

obtiene agimismo un tejido ostensibvlemente aclarado,

EJEMPLO 10

A 285 oc de agua se adiciong como Carrier 0,3
gramos de éter alquilpoliglicdélico y 0,15 gramos de tricloi
rohenceno, Del aclarador éptico segin el Ejemeplo 3.1 se
prepara una solucién al disolver 1 gramo en 1000 cc de dtep
monoetilico de etilenglicol.

De esta solucidn de origen se adiciona 15 cc a 1a
golucidn arriba descrita. El bafio se calienta a 20-30e, luago
se adiciona en la solucidn 15 gramos de tejido de polidster,
La temperatura se eleva en el término de 30 minutos g 130¢

¥y se deja a esta temperatura durante 30 minutos. Luego gg
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enfria en el término de 15-20 minutos a 602, Bl tejido se
enjuage ¥y seca ¥y a continuacidn se termofija con aive calien-
te a 2002 durante 30 segundos. El tejido asi tratado muestra
un agpecto blanco brillante,

Se Se obtiene resultados similares cuando se procede
en la misma forma arriba descrita, pero sin embargo utbili-
zando los aclaradores relacionados en los Ejemplos 2.1, 1.1,
362y 3¢3y 344 ¥ 3.5

EJEMPLO 11

10, 4 100 cc de agua se adicionan 0,2 gramos de sulfo;l
suooinato di~n~octilsédico. Del aclarador Sptico segin el
Ejemplo l.1 se prepsra una molienda arenosa al 10%. De esta
molienda arenosa se adiciona 3 gramos a la solucidn gouosa
arriba descrita. Con esta solucibn (202) se fulardes un

15, +tejido de polidster (efecto de exprimido 50-60%, presidn
de los rodillos 30 ke/om, velocidad 3 m/mimuto). EL +ejido
se secag a unos 602, El tejldo seco se fija a 2009 durante
30 segundos., El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco,
brillante.

20, Con los aclaradores segln los ejemplos 2,1, 3.2, 3.1,
3¢3y 34 ¥y 3.5 se obtiene resultados similares.

EJEMPLO 12

A 100 cc de agua se adiciona 0,4 gramos de de-

tergente de lg composicidn siguiente:
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Sulfonato dodeoilbencénio& 16 %
Sulfonato de algohol graso 4 %
Tripolifosfato sdédico 35 %
Fosfato tetrasdédico 7 %
Silicato magnésico 2 %
Digilicato sédico T %
Carboximetileelulosa 1 %
Sulfato sdédico 25,5 %
Agua 245 %

1,0 gramos del aclarador dptico obtenible. segin el
Ejemplo 1l:1 se disuelve en 1000 cc de éter monoetilioom
de etilenglicol, De esta solucién de origen se adiciona 0,8
¢¢ a la solueidn acuosa arriba descrita. E1 bafio de lavado
agi obtenido se calienta a 55-602 y se trata con 3 gramos
de tejido de polidster. Se lava a esta ltemperatura durante
20 minutos. El tejido se enjuaga y seca. Los trozos de teji-
do lavados muestran tras el tratamiento un aspecto blanco,
brillante. Si se procede a como se ha descrito anteriormente,
pero se ubiliza en lugar del aclarador anterior el aclarador

descrito en el Ejemplo 3.5, se obtiene resultados similares.

EJEMPLO 13

A 100 cc de agua se adlciong 0,06 gramos de un
éter alqﬁilpoliglicolico. Del aclarador Sptico segin el
ejemplo 2.1 se preparas una golucidén al disolver 1,0 gram
mos en 1000 cc de dimetilformamida. De esta solucién de

_ origen se adiciona 1,5 cc a la solucidén acuosa descrita
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anterlormente. Este bafio se calienta a 600, luego se afli~
ciona en esta golucidn 3 gramos de tejido de nildn de fibra
cortada. Se eleva la temperatura en el término de 10-15
minutos a 90-92¢ y se deja a esta temperatura durante 30
minutos. EL tejido se enjuaga y seca. EL tejido asl tratedo
muestra un aspecto blanco y brillante.

, _ Con los gelaradores segin los Ejemplos 1.1,{3;19
3425 3edy 3455 4 ¥ 5 se oblicne en igual forma de aplicacién,

resultadog similares.

EJEMPLO 14

A 100 cc de agua se adiciona 0,12 cc de doido fér-
mico gl 85% y 0,06 gramos de un éter alquilpoliglicdlico.
Del aclarador Sptico segin el Ejemplo 3,1 se prepara una
golucidn _al disolver 1 gramo en 100 cc de dimetilformamida.
De esta solucidén de origen se adiciona 1,5 ¢c a la solucidn
acuosa arriba descrita. Esta solucidn acuosa que contiecne
el aclarador se calienta a 602, Luego se adiciona en este
bafio 3 gramos de tejido pesado de fibras cortadas de nildn.
Lg temperaturs se eleva en el término de 10 minutos a 90-929
¥ se deja durante 30 minutos g esta temperatura. Luego el
tejldo se enjuaga y seca. El tejido asi tratado muestra
un agpecto blaneo y brillante.

Se obtienen resultados similares en igual forma de
aplicacidn que la antes descrita oon los aclaradores citados
en los Ejemplos 2.1y, 1.1, 3.2, 3.3, 3.4, 3.5, 4y 5,



EJEMPLO 15

A 100 cc de agua se sdiciona 0,4 gramos de deter-
gente, oomo cn el Ejemplo 12, Del aclaredor Sptico segin
el Ejemplo 1:1 sc prepara una solucidn gl disolver 1 gramo
en 1,000 ce de étor monometflico de etilenglicol. De esta
golucidn de origen se adiciona 1 cc al bafio arriba desbr@to;
Este se calienta a 602, luego se adiciona a la soluciénEB _
gramos de un tejido denso de poliamida. Se deja & osta tome
peratura durante 20 minutos. EL tejido mmestra tras el

enjuagado y secado un aspecto blanco y brillante.

Se obtiene resultados similares en igual forma de
trabajo con los aclaradores descritos en log ejemplos‘3;1,
3-3’ 30779 4' ha 50

EJEMPLO 16

4 100 cc de sgua s6 adiciona 0,6 cc de 4eido
acético al 8 y 0,06 gramos de éter alquilpoliglicélico,
Del aclarador dptico segin el Ejemplo l:l se prepara une
solucidn al disolver 1 gramo en 1,000 cc de dimetilformemida.
De esta solucidn de origen se adiciona 6 cc a la solucidén
gouosa arriba descrita. Este bafio se calienta a 402, luego.
se adiciona a la solucidn 3 gramos de tejido denso de poli;
propileno ("Meraclon"), La temperatura se eleva en ol +término
de 10-15 minutos a 95-98¢ y sc deja reposar durante 30 i
nutos a esta temperatura. El tejido se enjuaga y seca.
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El tejido asi tratado muostra un aspecto blanco

v brillante.
EJEMELO 17

A 100 cc de agua se adiciona 0,6 cc de dcido aod-
tico al 8 y 0,06 gramos de éter alquilpoliglicdélico., Del
aclarador éptico segln el Ejemplo 3.7 se prepara una solu-
eibn al disolver 1 gramo en 1000 cc de dimetil@ormamidé. De
esta solucidén de origen se adiciona 6 cc a la golucidn acuoss
arriba descrita. Esta solucidén acuosa conteniendo el écla;aQ
dor éptico se calienta a 602, luego se adiciona a la soluoién
3 gramos de tejido de sarga denso de triacetato. Se aleva
la temperatura en el término de 10~15 minutos a 95-982 y se
deja reposar durante 30 minutos a esta temperatura. i tejido
se enjuaga y seca. El tejido asi tratado muestra un aspecto

blanco y brillante.

EJEMPLO 18

A 100 cec de agua se adiciona 0,6 gramos de dcido
acétlco al 8 y 0,06 gramos de dter alquilpoliglicélico. De
este aclarador dptico segin el Ejemplo 3-7 se prepara una .
solucidén al disolver 1 gramo en 1.000 cc de dimetilformamida.
De esta solucidn de origen se adiciona 6 cc a la solucién
acuosa arriba descrita. Esta soluecidn acuosa que contiene
el aclarador se calienta a 402, Luego se adiciona a la solu—
oidn 3 gramos de tejido de satén denso de acetato. Se eleva

la temperatura en el término de 10-15 minutos a 752 y se deja
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reposer durante 30 minutos a esta temperatura. ELl tejido se
enjuaga y seca. El tejido asi tratado muestra un aspecto
blanco y brillante.

EJENPLO 19

. A 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de sﬁlfato_
sédico y 0,06 gramos de ter alquilpoliglicslico, Del_aclara
dor éptico segin el Ejempio 4 se disuclve 1 gramo en ibbf

cc de agua. De esta solucidén de origen se adiciong 2 ce'a la
golucidn erriba descrita. Esta solucidn acuosa que cowtisne
el aclarador se calienta a 40-45%¢ lucgo se adiclong a la
polucidn 3 gramos de tejido denso de zlgoddn. Se deje reposar
durante 30 minutos a esta temperatura. Iuego, el tejido se

i

enjuaga y seca.

El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco
¥ brillante.

Con el aclarsdor segin el Ejemplo 5 se obtiene

- resultados similares en igual forms de aplicacidn,

EJEMPLO 20

A 100 cc de agua se adicionag 0,4 gramos dé do-
tergente de la composicidn igual a la descrita enm el
Ejemplo 12. (El detergente puede contencr en lugar de sule
fato gbdico asimismo 10-20% de perborato sédico w otro
agente cesor de oxigenoc).

.Del aclarador éptico segin el Ejemplo 5 se pre-
para una solucién gl disolver 1 gramo en 1000 cc de agus.
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De esta solucidn de origen se adiciona 2 cc. gl bafio arriba
descrito. Esta solucidn que contiene el aclarador sc calionts
a 929, luego se adiciona a la solucidn 3 gramos de tejido
denso de algodén., Se deja reposar durante 30 minutos a esta
temperatura, luego ol tejido se enjuaga y soca. Bl téﬁiéo

asf tratado muestra uwn aspecto blanco brillante, :

Con el aclarador seghn el Ejemplo 4 se obticre on
igual forma de aplicacidn a la arriba descrita, resultzdos

gimilares.

EJEMPLO 21

!

A 100 cc de agua se gdiciona 0,2 gramos de clorito
sédlco, 0,2 gramos de nitrato sédico y 0,2 gramos de 4cido
oxglico o ung dosis equivalente de otro Feido orgdnico o

inorgdnico apropiado para este objeto.

Del aclarador éptico descrito en el Ejemplo 4 se
prepara una solucidén al disolver 1 gramo en 1,000 cc dc agua.
De esta solucidén de origen se adiciona 2 oc a la golucidn
arriba desorita. Esta solucidn acuosa que contieno el ao;aé
rador se calienta a 402, lucgo se adiciona a la solueién 3
gramos de tejido denso desaprestado de algodén bruto. La
temperatura se eleva en el término de 15-20 minutos a 852
¥ se deja reposar durante 60 minutos a esta bemperatura. EL

tejido se enjuaga y seca,

El tejido asi{ tratado muestra un aspecto blanco
¥ brillante,



5

10.

15.

20,

EJEMFIO 22

) A 100 cc de agua sc_adiciona 0,1 gramos de olorito
s6dico, 0,1 gramo de nitrato sédico y 0,1 gramo de 4eido
oxalico o una dosis equivalente de otro 4eido orgénico. o
inorgénico apropiado para este objeto. Dol aclarador dptico
segin ol Ejemplo 4 se prepara una solucién al disolver 1
gramo en 1000 cc de agua dosalinizada. De esta solucién de
origen se adiciona 2 oc a la solucién arriba descrita. Esta
golueidén acuosa conteniendo el aclarador se calienta a 402,
lucgo se adiociona a la solucidn 3 gramos de tejido danso de )
poligmida. Se clova la temperatura en el ‘término de'15—20 i~
nutos a 852 y so deja reposar durante 60 minutos a este tome-
peratura. El tejido sec enjuaga y seca. EL tejido asi tratado
muestra un aspeeto blanco y brillante.

EJEMPLO 23

_Se prepara una solucién acuosa de la composicidn
siguiente: ' '

150 gramos/litro de una resina reactiva a base de dimetilole
) ~etilenurea
15 gramos/litro de MgCl,. 65,0 .
20 gramos/litro de una dispersién acuosa al 10% del aclaro-
dor descrito en el Ejemplo 11l
1 gramo/litro del aclarador de la Fférmula
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Esta goluecidn se compléta hasta 1.000 cc con agua.
Con esta solucidn se fulardes wn tejido mixto de algoddn/
polidster (efecto de exprimido 50-60%), se seca a 1002 y a
continuacidn se condensa durante 5 minutos a 1402, E1 tejido
10, se lava conVuna golucién de lavado alcalina a la sosa. ELl
, tejido as{ tratado muestra un aspecto blanco y brillante.

EJEMPLO 24

4 100 ce de sgua se adiciona 0,2 c¢ de Sster dioo-
15. $f1ico del deido sulfosuccinico. Ademds se Drepara ung mo-
lionda arenosa al 10% del v-triazol del Ejemplo 1.1 o 2,1.
De una de tales moliendas arenosas se¢ adiclong 3 gramos a
la solucidn acuosa arriba descrita. Con esta solucidn so
fulardea a 202 un tejido de polidster (presidén de los ro-
20. dillos 30 kg/cm?, velocidad 3 metrog/minuto), El te jido
todavia himedo se vaporiza durante 30 minutos a 2 atmésferas.
El tejido asi tratedo muestra un aspecto blanco y brillante.
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Si se ubiliza en lugar del tojido de polidstor,
un tejido mixto de polidster/algoddén y se realiza a continua~
cién un blangueado de clorito sddico, se obtiene un tejido
aclarado brillante.

EJEMPLO 25

A 285 oc de agua sc adiciona 0,3 gramos détéfer pen;
tadeeilglicélico de aleohol octadecilico asi como 0,15 oc
do triclorobenceno como soportc y sc trats con una solucidn
de 0,015 gremos del v-triazol deserito on el Ejemplo 1.1 en
15 cc de dtor dimetilico de etilenglicol. Este baﬁoigduoso‘
que oonticne el aclarador sc calienta a 20-302 y se le adioio-
na 15 gramos de un tejido de polidster. La temperatvra se
elova en ol término de 30 minutos a 1302 y se deja reposar
el bafio durante 1 hora a csta temperatura. Lucgo se enfria
en el término de 15-20 minutos a 602, EL tejido se enjuaga y
socas El tejido asi preparado muestra wn aspecto blanco
¥y brillente, '

EJEMPLO 26

20 gramos de un detergentd de la composicidn d@g;
crita en el Ejemplo 12, se mezcla en seco con 20 mg dol Ve
triazol descrito en el Ejemplo 3.1 y 15 mg del aclarador
de la £érmula



380684

..NH | HN; /

N/ \ —NH- ~CH=CH~ ~NE-{/ N

N\

(HOCH CH ) S0Na a0, N(CH oz—z)

10,

18,

20.

25,

Luego se adiciona 20 cc de agua y se agita de nuevo hasta
que se origina una pasta homogénea, Esta pasta se scca on

ol armario secador al vacio. La pasta se pulveriza a _
continuacidn, Pucde utilizarse en ung dosis editiva de 1~5
gramog/1litro para aclarar un tejide mixto de algodén/polids—
ter.

BEJEMPLO 27

Se homogeinizan en la amasadora a 2002 100 partes
de polipropileno con 0,5 partes de didxido de +itanio y 0,05
partes de aclarador éptico segin el Ejemplo 3.1, La masa
fundida se hila bajo gas inerte de 2-3 atmésferas y a una _
temperatura de 280~300¢ segin métodos conocidos por toberas
de hilatura., Las fibras de polipropileno asi obtenidas se
caracterizan por wn grado de blancura elevado.
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EJEMPLO 28

1000 partes de gramulado de polidster de etilengli-
col del dcido politercftilico se mezclan fntimamente con 0,25
partes del aclarador dptico, como sc ha descrito en ol Ejem;
plo 2.1, y luego se hila cn forma conocida por una tobera._
de hilatura para formar hilos bajo nitrdgeno en una ox-lrusi om
nadora a una temperaturs de 2652852, Lag fibras de pqxiésﬁer
asi preparadas mucstren un aspecto claramente més blanco que
las fibras de poliéster corrcspondientes, que se prepaian
gin adicidn de este aclarador. o

Con buen éxito puede wtilizarse asimismo los acla-
radores descritos en los Ejemplos 1l.1l; 3.1; 3.25 3.3, 3.4y
¥ 3.5.

EJEMPLO 29

En un autoclave de acero inoxidable, que estd
provisto de un agitador, un tubo de entrada de gas, un
dispositivo de vacio, un refrigersdor ascendente y una camisa
de calofaccién, se calienta a una temperatura exterior dé_
2002, 388 gramos de dster dimetilico del decido bencenwl,4-
dicarboxilico, 300 gramos de 1,2-etandiol y 0,4 gramos de
6xido de antimonio bajo insuflado de nitrdgeno puro y sc_
mantiene durante 3 horas a esta temperatura., Luego se destim
la lentamente el metanol, A continuageidn se introduce caute—
logamente ¢n el autoclave 0,4 gramos del aclarador dptioo
segin el Ejemplo 2.1, disuelto en 40 gramos de 1,2-etandiol
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bajo oxclusién del aire, despuds de lo cual sc deja descon—
der la tomperatura a 190, Tras finalizar la adicidn sc cle-
va la temperatura en el $érmino de 1 hora a 2852 de tompera~
tura exterior, con 1o que sc destila 1,2-etandiol, Iuego

se crea el vacfo en ol autoclave, la presién se reduce len-
tamente a 0,2 Torr y 1a condensacidn se realiza hasta‘éi*fié
nal bajo cstas condiciones durante 3 horas..Durante estas
operaclones se_agita a fondo, El polimero de condensécién 11~
quido se extrugsiona luego con nitrégeno por la tobera del
fondo, Del polimero asi preparado pueden prepararse mondfila-
mentos, que muestran un aspecto blanco y brillante.

Con bucn resultado pueden utilizarse asimismo los

aclaradorcs descritos en los Ejbmplos .1, 3.1, 3.3, 3.4 7 3.5
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. NOTA 2’ EB () 63 %3 A& .

Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindica-
ciones, con prioridad de la solicitud de patente suiza n®

9053/69 del 13.6.69.,

~aa s

5. 1. Procedimiento para la preparacidn de compues—

-

tos de v-triazol conteniendo haldgeno, de la férmula ..

-

A-C=DN
N-R (1)
10. £ ~-C= N’//
en la que 7
R significa un radical organico, que estd enlazado
mediante un dtomo de carbono al nitrdgeno del
anillo de v-triazol,
15, A significa un grupo alquilico; alquenilico, aral-
quilico, aralquenilicooarilico o un radical
heterociclico de caracter aromdtico y
X significa cloro o bromo,
caracterizado porque se hace reaccionor dxido de vi-triazol
20. de la fdérmula IT,

7




j2x}
Q
]

5 con geido clorhidrico o bromhidrico.

2, Procedimiento, segin la reivindicacion 1,
caracterizado porque se hace reaccionar un compuestd:de la
férmula II, en la gque R es un radical carboefclico o hete~

rociclico, con dcido clorhidrico o bromhidrico.

10, 3. Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque se hace reaccionar un compuestov de la

férmula II, en la que R es un radical fluorescente resistente

a los acidos, con acido clorhidrico.

4. Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,
15. caracterizado porque para la reaccidn se utiliza dcido

clorhidrico gaseoso,

5. Procedimiento, segin la reivindicacidn 4,
caracterizado porque el dxido de v-triazol se dispersa en
una mezcla de un disolvente organico acuosoluble con

20. agua y en esta mezcla de hace pasar a temperatura de reflu~

jo gas de acido clorhidrico.



6. Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 3-5, caracterigado porque un dxido de v-triazol
de 1la férmula II, en la que R significa un radical cumari-

nilico de la férmula III

(I1I1)

10. en la cual

Y significa un grupo arilico carbociclice o hete-
rpciclico, mononuclear, que se encuentra en
conjugaeidn con el anillo de cumarina y
Ry, Bpy Ry ¥ By significe hidrdgeno o un grupo alqui-
15, .lico inférior,

se hace reaccionar con dcido clorhidrico.

7. Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 3-5, caracterizado porque un déxido de v-triazol
de la fdérmule II, en la que R significa un radical estil-

20, bilico de la férmula IV
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X
- Q ~CH= mb -7 (IV)
y

1

Xl v X, significan hidrogeno, el radical de dei-
do sulfdnico, de dcido carboxilico o de
anidgbulfdnica, un redical de sulfodster,
carboxamida, carboxidster, alquilsulfo-
nico o arilsulfdnico y el grupo ciano y

7  significa ﬁidrégeno, haldgeno, 21 grupo
ciano, un grupo amino acilado o un grupo

v-triazolilico, pirazolilico o triazinilico

eventualmente gubgtituido,
se hace reaccionar con gcido clorhidrico.

8. Procedimiento para la preparacidén de come

puestos de v-triazol conteniendo haldgeno.

Segun se describe y reivindica en la presente
meroria descriptiva que consta de 41 hojas foliadas y

. ’ .
eseritas a maguina por una sols cara.

Madrid, a 12 de Junio de 1970

JAal ISERN
Pele ( -8
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