Case 3-3079 S&c.

PATENTE
D E N
INVENCION -

por "PROCEDIMIENTO PARA Ls PREFARACION DE COMPUESIGCS DE
V-TRIAZOL CONTENIENDO CLORO" o favor de la firma suiza
GEIGY, A.G., residente en BASILEA (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

Le presente invencién se refiere & un procedimiento
« 7 N
para la preparacion de compuestos de v-triazol, que mues-
tran en posicidn 4 o bien 5 del enillo de triazol un &tomo

de cloro.

5. Los compuestos de v-triazol, que contienen un Ato-
mo de halégeno como substituyente en el anillo de triaszol,

ge citan como posibilidad en patentes, sin embargo nunce se

caracterizd o se describid hasta el presente.

Es probablemente base para ello, que segin 1os

’ . N
10. métodos de sintesis conocidos tales compuegtos son dificil-—
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mente accesibles ya que su preparacién eg W=

sbarce varias etapas, por ejemplo al partir de un compuesto
de triazol, que contiene en posicidn 4-5 un grupo nitro,
éste grupo nitro se reduce a un grupo amino, se diazoa y
se somete & una reaccidn de Sandmeyer, o se parte de un

1,2, 4~oxadiezol de la formule

Ry = C ~ =Y
n

1 n

. . . ¢
gue se hace reaccionar con una hidrazina de la formula

Hsz-NH—Rl, en donde el compuesto originado de v-triazol

1

de la formula

ge saponifica pars formar una smina, se diazoz el grupo
amino y segim Sendmeyer se substituye por un haldgeno. Es-
tos métodos probablemente tampoco conducen en todes los
casos al objetivo de forma que existe la ne cesidad de un
en genersl mejor procedimiento de preparadi gn; ademds,

los productos del procedimisnto muestran productos inter-

medios importantes pare compuestos valiosos o, cuando los



materisles de partida son substituidos correspondientemen-
te, muestran ya productos finales valiosos. En especial,
los productos muestran en presencia de un grupo fluorescen-—
e, una aceidn sclaradora dptice buena. El dtomo de cloro
5. en ¢l anillo de v—triazol es apto para reaceion, de ;?"orma
gue en la utilizacidn de los compuestos como aclaradores

6pticos, por ejemplo en mases de hilatura, no se presentan
reacciones gecundarias molestas.

shora se ha encontrado sorprendentemente que se
10, alcanze en forme sencille a los v-triazoles deseados con-

teniendo cloro de la formule I,

i

\V-R (1)

cL- 'c v

A--'CzN

15, en la que
R significa un radical orgénico, en especial un
radical cerbociclico o heterociclico, que esta
enlazedo mediante un dtomo de carbono al nitro-

geno del anillo de v-triazol, y

20, A pignifica un grupo alquilico, alquen{lico. aral-
quilico, arslquenflico o arflico o un radical
heterociclico de caracter aromatico y
al hacer reaccionar primeramente un oxido de v-triazol de la

formule II
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DY

con cloruroe sulfurflico para formar el compuesto gorrespon-
diente conteniendo cloro en posicién 5y al reduciizlﬁego
dste con hidrdgeno nasciente, por ejemplo polvo de cinc y
fcido acético glacial, para former un compuesto de ia f£ir-

mula I.

Les materias de partida para el procedimiento segin
la invencién, los 1-0xidos de v-triazol, pueden obtenerse

s partir de compuestos de la formula Ila

4 - C- CH =NOH

Lig

g (I1a)

NH- R
mediente cierre oxidativo de anillo.

Bl cierre oxidativo de anillo puede realizarse me-
diente accidn de los agentes de oxidacidn més diferentes;
ademés e s ¥ ecomendable el trebajo en disolventes estables
& lo oxidacién. En solucion gcida, por ejemplo de geido
acético son agentes de oxidacidn usuales el bicromato o

.

perdxido de hidrdgeno; en disolventes basicos, como piri-

dina o mezcles de piridina~agua pueden entrar en considera-
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cion por ejemplo ferricianuro potdsico. Bl procedimiento
en general utilizable ¥ por ello ventajoso consiste en la
oxidaecion con sulfato de cobre-(II) en piridina-sgua. Para
ello no se ussn dosis estequiométricas an cobre ya qua

el cobre mohovalente que se origina en la reaccién.puede
trensformarse dursnte la reaccion ror insuflado de aire u

oxigeno constantemente de nuevo en la etape bivelente.

Los compuestos de la formula IIe pueden preparar-
se mediente reaccion de compuestos de la formula

4-CO~CH=NOH con R—NH—NH2.

Compuestos en espeoidl interesantes; que se obtie-
nen segﬁn el nuevo procedimiento, son aquellos con un grupo
fluorescente, que pueden utilizarse por ello como aclara—
dor 5ptico- Como grupos fluorescentes pueden entrar en
consideracién en especial grupos cumerinilicos o estilb{-

licos substituidos.

Los aclaradores de la formuls I, en donde R un gru-

po cumerinflico de la férmula III

(111)




en la que
Y  significe un grupo arilico cerbociclico o hete-
roc{clico mononuclear que se halla en conjuneion
con el snillo cumerinico ¥
5, - Ry» Ryy Ry v Ry significan hidrdgeno o un grupo al-
qu{lico inferior, _
se obbtiene mediante reaccion de dxido de v-triazollé% la
tinuacidn reduccidn con hidrégeno nasciente. Los grupos
10. alguilicos inferiores son aquellos grupos alquilicbs;rque

muegtran 1-6, en especial 1-4 dtomos de carbono.

En igual forme se preparan gclaradores opticos

de la férmnla T, en la que R significa un grupo estilbilico

de la formule IV,

*Q-CH:GH—&/;\>~Z (1v)
Xl ’ V
en la que
X, y X, significan hidrdgeno, el radical de &cido
20, sulfonico, de scido carboxilico o de sulfona~-

mide, un redical de éster sulfénicos de car-
boxemide, de éster ocarboxilico, alquilsul-

fonflico o arilsulfonilico o el grupo cia-

no y
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significa hidrdgeno, helogeno, el grupo cie-

[a3]

no, un grupo amino acilade o un grupo de,
v-triazolilo, pirazolilo o triagzinilo even=

tualmente substituido.

. ‘. ol .
Estos derivados ocumarinicos y estilbenicos; -que
ge ceracterizan por buena compatibilidad con substancias or-—

génicas hidrdfobas de albto peso molecular, son apropiedas
rara tonos de blanco de aquellos meteriales, que pueden

obtenerse, por ejemplo mediante pdlimerizacién 0 po;iconden~
sacidn, como poliolefinas, por ejemplo polietilenoﬁéupo-
lipropileno, ademés cloruro polivin{lico, pero sobre todo
poliéster, en especisl polidsteres de 4cidos policarboxili-
cos arométicos con elcoholes rolivalentes, como éster gli~
colico de dcido politeraftdlico, poliamidas sintéticas,

como nilén-6 y nilon—66, pero tembién ésteres de celulosa,

como acetato de celulosa.

El aclarador 6ptico del material orgénico incolo-

ro, hidréfobo de alto peso molecular se efectia por ejem-—

plo de modo que el aclarador Optico obtenido segin la

. < F . . .
invencion se incorpora en dosis escasas, de preferenciz

de 0,001 & 1% calculado sobre el material a aclarar, even-
tualmente junto con otres gubstancias,; como plastificantes,
estabilizadores o pigmentos. Il aclarador puede incorpo-

rarse por ejemplo disuelto en plastificantes, como ftalato

dioctilico o junto con estabilizadores, como dilaurato di-
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putilico de estafio o tripolifosfato pentaoctilico de sodio,
o junto con pigmentos, como por ejemplo didxido de titanio,
dentro de le materia sintética. Seghn el tiempo del mate-
risl a aclarar, el aclaredor puede asimismo disolverse en
los mondmeros antes de la polimerizaeién, en la mase dg po-~
1{mero o junto con los polfmeros en un disolvente. E1 ma-
terial asi trétado previamente  ge lleva luego a la férma
definitiva deseade segin wn procedimiento de por s{iébnoci~
do,'oomo calandrado, prensado; extrusionados recubri@iento
por extensidn, colada, y sobre todo hilatura y estirado.

El aclarador tembién puede incorporarse en aprestaniéé, pox
ejemplo en aprestentes para fibras textiles, como alcéﬁol
polivin{lice,; o en resinas o bien condensados de regina,
como por ejemplo compuestos de metilol de etilenurea, que

se utiligan para el tratamiento textil.

El material orgénico de alto peso molecular, inco-
loros, se aclara asimismo en forma de fibras. Para el acla-
redo de estos materiales fibrosos se utiliza ventajosamente
une dispersidn o solucidn acuosa de v-triazoles de la for-
nula I preparados eegﬁn le inveneidn. Ia preparacién de
aclarador muestra aquf de preferencia un contenido de 0,005
0;5% en v—triazol segﬁn la invencidn, calculado sobre el
material fibroso. Ademds la dispersidn puede contener
materias auxiliares, como dispersantes, por &jemplo produc-—
tos de condensacion de alcoholes grasos que muestran de 10

a 18 &tomos de carbono o alquilfenoles con de 15 & 25 moles
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de 6xido de etileno, o productos de condensacion alquilmono-
amines o polisminas que muestran de 16 a 18 atomos de car-
bono, con por lo menos 10 moles de oxido de etileno, dei-
dos orgénicos, como acido formico, écido oxdlico o &cido
acético, detergentes, hinchantes, como diclorobencens o
triclorobenceno, reticulantes, como ésteres alqu{licbs de
gcido sulfosuceinico, blanqueantes, como clorito sédiko,
peréxicos o.hidrosulfitos, asi como eventualmente ae?arado*
reg de otrag clases, como por ejemplo derivados del estil~

eno afineg o la celulosa.

Ie acleracidn del materisl fibroso con las prepa-
raciones de aclarador acuosas, se efectﬁa o en procééiﬁien*
to de extraccion, & temperaturas de preferencia de 30 &
1509C o en el procedimiento de Ffulardeo. Bn el Ultimo caso
ge impregna el género con una dispersién de aclarador de
por ejemplo de 0,2 a 0,5%¢ y se acaba por ejemplo mediante
termotratamiento seco o humedo, por ejemplo mediante vapor
a dos atmésferas o tras efectusr el secado mediante breve
calentemiento seco a 180-220¢, con lo gque simulténeamente se
termofija eventuaelmente el tejido. El material fibroso tra

tado de tel forme por ultimo se enjuaga y seca.

" El material orgénico de alto peso molecular incolo-
ro, aclerado Opticemente de la forma descrite, en especial
el meterial fibroso sintético aclarado segin el procedi-
miento de extraccidn, muestra una eperiencia agradable,

blance pure con fluoregcencia desde violeta azulada hasta
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azulada, el mabterial tefiido en tonos de color clares y de
tal forma en tonos blancos segﬁn la invencién se caracte-

rize por un tono de color puro.

A los v~triazoles obtenidos segﬁn la invencidn pue-
den adicionarse asimismo detergentes. Tales v-triazoles
que contienen detergentes pueden ntilizarse asimismo para
el aclarado de textiles. Pueden contener los agenﬁgs de
relleno y auxiliares usuales; por ejemplo polifogfgtgs y
polimetafosfatos alcalinos, silioatoé alcalinos, bdéatos
glcalinos, sales alcalinas de las carboximetilcelq;pgas es-
bilizadores de espuma, como alcanolamidas, écidos grasos
superiores, 0 complexonas, como sales solubles del dcido
etilendiamintetraacetico » a&si como blangueantes quimicos,

;
como perboratos o percarbonatos.

Ios nuevos v-triazoles se incorporan en 1os de.
tergentes y en los befios de lavado convenientemente en for-
me. de sus soluciones en disolventes orginicos neutros, mis=
cibles con aguse y/o fécilmente volatilizables, como alca-
noles inferiores, alcoxialcanoles inferiores o cetonas ali-
faticas inferiores. Sin embargo también pueden utilizarse
en forma sdlide finamente dividide de por sf o en mezcla
con dispergsantes. Puede mezclsrse, szmasarse o molerse por
ejemplo con las substancias activas al lavado y mezclarse
luego con materias auxiliares y de relleno usuales. ILos

aclaradores se agitan pars formar una pasta por ejemplo con
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lag substancias activas al lavado, las materias auxiliares
y de relleno usnales y agua y ésta se pulveriza luego en
secador pox pulverizacién. Los nunevos derivados de v—tria~
zol pueden mezclarse asimismo & detergentes acabados, por
ejemplo mediante pulverizado de una golucion en un disol~
vente orgénico fécilmente volatilizeble y/o acuosoluble so-

bre el detergente seco mantenido en movimiento.

E1 contenido del detergente en aclarador ptico ag
ciende ventajosemente & 0,001 - 0,54, calculado so§£é>el
contenido de materia sélida del detergente. Tales deter-
gentes conteniendo aclarsdor 6ptioo tienen frente é'los de-
tergentes exentos de aclarador 5ptico una apariencia en

blancura a la lug diurna fuertemente mejorada.

Los bafios de lavado; que contienen aclarador 6ptico'
preperaio segin la invencidn, se prestan para el lavado de
las fibras textiles tratadas con ellos por ejemplo fibras
sintéticas de poliamida, poliéster, poliolefina y ésteres
de celulosa con un aspecto brillante a la luz diurna. Por
ello pueden utilizarse en especisl paras el lavado de estas
fivbras sintéticas o d@e los textiles o bien componentes de

textiles y de ropa blanca gue constan de tales fibras. Paras

PR < 7
dle utilizacion en el lavado casero pueden contener todavia

otros agentes de aclarsdo Sptico afines para otras fibras,

por ejemplo pars celulosa.

En los ejemplog siguientes, las temperaturas se

indican en grados Celsiug.



EJENPIO 1

1.l. 2-[3-fenil=cumarinil-(7)J=4~fenil-5~cloro-v-triazol

38,2 gramos de 1-¢xido de 2-[3-fenil-cumerinil=(7)3-
4-fenil-v-triazol se calientan 2 802 en 500 cc de tetracio-~
5. roetano seco. & esta temperaturs se adicionz a gotas en el

término de 1 hore 15,0 gramos de cloruro sulfurilins y esta
mezcla rescoionel se agita durante otras 12 horas a 80~90%.
Ia solucién paerdo oscurs obtenids se filtre y lo £11trado
se trata con 600 cc de ligroina. Bn frio se separéAﬁn

10, precipitado oristelino. EL 1-0xido de 2~[3-fenil-oumerinil-
(7)J~4~fenil~5-cloro-v-triazol asi obtenido funde, tras re-
cristalizacidn en clorobenceno bejo utilizacién de carbén

activo & 2589,

20,8 gramos del l-dxido de 2-[3-fenil-cumerinil=-(7)3~-
15, 4=fenil~5~cloro-v-triazol as{ obtenido se hierve a reflujo
durante 6 horas con 10,0 gramos de polvo de zinc en 200 cc
de decido scético glacial. La mezcla reaccional se filtre

celiente. En lo filtrado precipite en frio cristales ame=

rillo claros de punto de fusién 1952, que se disuelven fa-
20. cilmente en clorobenceno con fluorescencia violeta azuladas

intenss,.

Cuando en luger de l-oxido de 2-[3~fenil-cumarinil-
(7) J~4~fenil-v-triazol se hace reaccionar los oxidos de
triazol siguientes segin la forma de trabajo arriba descri-

25. .tas se obtiene los v~triazoles siguientes:
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1-8xido de 2-[3-(4-metilfenil)-cumarinil-(7)J~4-

fenil-v-triazol,
o~[3-(4-metilfenil)-cumarinil-(7)i-4-fenil~5-
cloro;vttriazol, punto de fusion 241-242¢
1-6xido de‘é~[3*(3-clorofenil)-cumarinil¥(7)]—4~
fenil-y-triazol
3-{3~(3=clorofenil)~oumarinil=(7)J~4-fenil=5=
cloro~v—-triazol. f'::
1-6xido de 2*[3"(3~metoxifenil)~cumarihii?(7)J~
A-fenil-v-triazol
2~{3-(3-metoxifenil)=~cumarinil=~(7)]-4-fenil-5-
cloro—v-triazol. - ‘
1-6xido de 2-[3-(2-clorofenil)-cumarinil~(7)]-4-
fenil-v-triazol o
2~[3=(2~clorofenil)~cumarinil~(7)]~4-fenil-5-~
cloro-v~tria£ol, punto de fusion 219-2202.
1-6xido de 2~[3=(4-clorofenil)-cumerinil-(7)3~4-
fenil-v-triazol
2=[3~(4=~clorofenil)-cumarinil=~(7)-4~fenil=5=-clo-

ro~v—~triazol, punto de fusion 2522,

aclargdores obtenidos segin este Ejemplo con-

fieren & los tejidos de poliéster, poliamide ¥y polipropile-

no segun el procedimiento de extraccion o de fulardeo un as-

pecto blanco y brillante; asimismo cuando se adicionz a los .

componentes de partida mondmeros pare la preparacién de

poliésteres 0 & un bafio de hilatura de poliéster, se obtiene



10.

15.

20.

25,

tras la hilatura fibras blancas y brillanbtes. Con buen re-

sultado pueden asimismo adicionarse a bafios de detergentes
pare textiles, en especial fibras de poliéster vy de poliami-

da vy bafios aérestantes pere mezclas fibrosas.

Los éxidos de fenilcumariniltriazol utilizados en
este Ejemplo y en los Ejemplos 25 3 y 6 se pueden prepa-—
rar ségin métodos conocidos; por ejemplo segin el procedi-

2

miento descrito en la patente belga n? 710.868. - ..

BJEMPLO 2

2.1, 2—[3~fenilﬂcumarinil-(7)J-4—metil~5-cloro-v-ffiazol

32,0 gremos de l-oxido de 2~[3~fenil-cumarinil—(7)J-4-
metil-v-triazol se calienten a 802 en 500 cc de et racloroe-
tano seco. A4 esta temperature ge adiciona a gotas en el
término de 1 hora 16,2 gremos Ge cloruro sulfirilico. Iuego,
la mezcla reaccional se agita a 80-902 durante 10 horas. Ila
solucion obtenide se filtra caliente, y en lo filtrado pre-
cipite mediante adicién de ligroina, el l-oxido de 2-[3-fenil-

cumerinil~(7)J-4-metil-5~cloro=v~triazol.

25,0 gramos del 0xido de clorotriazol arriba ob-

tenido se hierven a reflujo durante 5 horas con 5;0 gramos
de polvo de zinc en 500 cc de dcido acético glacial. Ia
mezcla reoccionel se filtra cmliente, ¥ en lo filtrado se
sépara por cristalizecion al enfriar el 2-[3-fenil=cumari-
nil=(7)J-4-metil-5-cloro~v-triazol en forme de crigtales

amarillo claros, que se disuelven en clorobenceno con fluo=
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rescencia violete azulada; punto de fusion 249-2509.

Si gse hace reaccionar en lugar de 1-xido de 2-[3-
fenil-cumarinil-(7)]-4-metil-v-triazol, el 1-0xido de 2-[3-
fenil-cumarinil~(7)]~4~n~butil-v-triazol, como se ha descri-
to enteriormente con S0,Cl, y 2 continuacion se reduce,

ge obtiene; can s

2,2 2-[3-fenil-oumarinil-(7)J-4-n-butil-5-cloro~v—triezml.

A partir de 1-6xido de 2-[3-fenil-cumarinil-(7)]-4-etil-v-
triazol Se obtiene en forma andloga:

2,3, 2-[3-fenil-cumarinil~(7)]~4-etil-5-cloro-v-triazol.

A partir de 1-6xido de 2-L3-fenil-cumarinil=(7)J=4-bencil-v-
triazol se obtiene:

2.4 2—[3—fenil-cﬁmarinil-(7)J~4~bencil~5-cloro*v-triazol-

Agimismo estos aclaradores se ubtilizan sobre todo
en el tono de blancura de material textil de poliésteres ¥y
nildn segﬁn el procedimiento de extraccion o de fulardeo.

hdemés pueden adicionsrse z mases de hilatura de poliéster

y agimismo utilizerse en la preparacién de polifsteres.

EJEMPLO 3
3.1. 2-[3-fenil-cumerinil-(7)i-4~(4-metil-fenil)=5-cloro=-

v-triazol

39,6 gramos de 1-oxido de 2-[3~fenil-cumarinil-(7)J-.

4-(4-metil—fenil)=-v-triazol se calientan a 802 en 400 cc
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de tetracloroetano seco. & esta temperaturé se adiciona

en el término de 1 horas 16,2 gramos de cloruro sulfurilico.
Luego s¢ agita durente 12 horas a 80-902. ILa solucion
obtenida tefiida de color parduzco se fiitra celiente. £n

lo filtredo precipita medisnte adicion de ligroina el 1-oxi-
do de 2-[3-fenil-cumarinil-(7)3-4-(4-metil-fenil)-5~cloro=

v—-triazol en forms cristalina.

20,2 gramos de este compuesto se hierven a‘;eﬁlujo
dursnte 5 horas con 5,0 gramos de polvo de zinec en_AQO
cc de 4cido acético glacial. Ia mezcls reaccional se fil-
tra luego en caliente. Al enfriar se separa por éiis&ali—
zacidn el 2-[3-fenil-oumarinil-(7)3-4-(metil-fenil)=<5-cloro=
v-triazol. Este funde & 2162 tras una recristalizacién en to-

lueno. !

§i en lugar de 1-6xido de 2-[3-fenil-cumarinil-

(7)3~4~(4-metil~fenil)-v~triazol se hace reaccionar los

Sxidos de trismol siguientes en forme andloge a la arriba

descrita, se obtiene los siguientes v~triazoles:

A partir de 1-¢xido de 2-{3-fenil-cumarinil=(7)J~-4~(4=cloro-
fenil)=v-triazol,
3.2. el 2-[3-fenil-cumerinil=-(7)3-4-(4-cloro~fenil)-5~clo-

ro-v~triazol, punto de fusion 229-2302.

A pertir de l-oxido de 2~[3-fenil-cumarinil~(7)1=4-(4-metoxi-
fenil)-v-triazol
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3.3. el 2-[3-fenil-cumarinil-(7)3-4-(4-metoxi-fenil)=-5-clo~

ro-v-triazol, punto de fusion 197-1989.

A pertir de 1-0xido de 2-[3-fenil-cumarinil-(7)]-4-(2-naf-
$il)-v-triazol,
3.4, el 2-[3-fenil-cumarinil-(7)3=~4~(2-niftil)~5=cloro=v-

triazols; punto de fugidn 236-237%.

A pertir de 1-6xido de 2-[3~fenil-cumerinil-(7)]-4-{4-fenil-~
fenil)-5-cloro~v-triazol, o
3.5. el 2-[3~fenil-cumarinil-(7)J-4-(4-fenil-fenil)-5-clo-

ro-v—-triazol, punto de fusidn 205%¢.

A partir de 1~4xido de 2~[3-fenil-cumarinil-=(T7)J~4=(3,4-
dimetil-fenil)-5-cloro~v-triszol,
3.6. el 2-[3~fenil-cumarinil-(7)J~4-(3,4~dimetil-fenil)~5~

cloro—-v~triazol.

A pertir de 1-dxido de 2-[3~fenil-cumarinil-(7)J-4-(tienil-
(2))=-v—-triazol,
3.7. el 2-[3~fenil-cumarinil-(7)J-4~(tienil=-(2))-5-cloro~v-

triazol.

Estos compuestos se utilizen para el aclarado Sp-
tico de fibras textiles diferentes, en especial las de po-
1iésteres, poliamidas o polipropilenc. Puede incorporarse
gobre el material textil segin el procedimiento de extrac-
cidn v el procedimiento de fulardeo. Ademas pueden estar

contenidos en un detergente para fibras textiles. Asimismo
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la adicidn e -uns masa de hilatura de poliéster o polipropi-

leno conduce a Ffibras fuertemente aclaradas.

EJEMPLO 4

4.1, $ster fenflico del #eido 4s4'-bis~[4~fenil-5-cloro—

triszolil—~(2)j-estilben—2,27~disulfonico

4,2 gremos de éster fenflico del &cido 4,4'~big-
[A-fenil-triezolil~(2)-1-dxidoJ-estilven-2,2'-disulfnico
se agltan durante 24 horas a 80-90% con 2,5 gramoélde clo~
rure sulfurilico en 100 cc de tetracloroetanc. Asi se ob-
tiene el éster fenflico del dcido 4y4'~bis-[4-fenil~5-clo-
ro~triazolil-(2)-1-oxidoJ-estilben—2,2' ~disulfonico. Este
se reduce mediante 4 horas de ebullicidn en dcido acdtico
glacial con 2,0 gramos de polvo de zinc pzra formsr el és-
ter difenflico del &cido 4,4'~bis-[4-fenil-5-cloro-tria-

zolil=(2)]~estilben~2,2' ~disulfdnico.

Este compuesto puede splicarse segin procedimien=
tog usuazles pers aclarar 6pticamente fi bras textiles sinté-

ticas, como fibres de poliéster o de polipropilenc.

4.2. hcido 4,4'-big-[4~fenil-5-cloro~triazolil=(2)]-
estilben—2,2'~disulfonico: el éster 4.1. se. saponifica con
nidrdxido potésico en metenol pera formar la sel potésica
del fcido 4,4'~bis-[4~fenil-5-cloro-triazolil=-(2)]-estilben

2,2'-3isulfonico, que se obtiene en forme de un polvo ama~
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rillo claro.

El compuesto puede aclarar fuertemente por ejemplo
fibras de algodén o de poliamida, para lo cual se puede
incorporar sobre la fibra segin el procedimiento de extrac-~

cion, por ejemplo en un bafio de lavado o en un bafio de

blangueo.
EJENPLO 5 .
5.1 éster fenilico del &cido 4,4'—bis—4-metil~5;oloro~

triazolil~(2)-estilben—2,2'-disulfonico

Epte compuesto se obtiene en la forma de trabajo
descrite en el Ejemplo 4 & partir del éster fenflico del
60180 4,4'-big-[4-metil-triezolil-(2)-1-6xidoJ~estilben~
2,2'-disulfénico. Puede aclarar 6pticamente material tex-

il de fibras sintéticas, como fibras de poliéster y poli~
propileno, cuando se incorpora sobre las fibras segin mé -

todos usuales.
5424 gcido 4,4'~bis~[4-metil~5-cloro~triazolil-(2)J~estil~
ben-2, 2! -disulfénico;
Mediante saponificacién del éster 5.1. en la forma
descrite en el Ejemplo 4, se obtiene la sal potasica del

doido 4,4'~big-(4-metil~5-cloro-triazolil-(2)l~estilben-2,2'~

digulfonico en forma de un polvo amarillo claro.

Tembién este compuesto es epropiado para aclarer
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Jpticemente fibras de algoddn o de poliamida al incorporar-
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se¢ sobre las fibras segun procedimientos usuales.

EJEMPLO 6

2~(2-metoxi~5-clorofenil)—4~fenil=~5~cloro-v-triazol

30,2 gremos de l-0xido de 2-(2-metoxi~5~clorofenil)-
4~fenil-v~triszol se calienta a 908 en 100 co de tetracloroe-
$ano seco. A esta temperaturs se adiciona & gotas éﬁ“él
término de 1 hora 25,0 gramos de cloruro sulfurilicoQ& lue~
go se agita durente otras 8 horas a 80~90%. Ia so;dgién se
concentra hasta sequedad y el residuo recristaliza en al-
cohol. Asi se obtiene el 1-Sxido de 2-(2-metoxi-5-clorofenil-

4=fenil-5-~cloro-v-triazol con un punto de fusion de 1448,

10,0 gramos del éxido de clorotriazol arriba obte-
nido se hierven a reflujo durante 4 horas en 100 cc de aci-

do acdtico glacial con 5,0 gramos de polvo de zinc. ILuego
se filtra y lo filtrado se deslie con agua. Se separa con
ello un precipitado cristalino blanco. Tras unag recris-

talizacion en alcohol, el 2-(2~metoxi-5-clorofenil)~4~fe-

nil-5-v-triazol asi obtenido, funde a B12.
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A 100 cc de agua me asdiciona 0,2 gramos de triclo-

EJEMPLO 7

rovenceno como Cerrier, y se trata con una solucion de 0,003
gramos del derivado de triazol descrito en el Ejemplo 1l.l1.
en 3 cc de éter monomet{lico de etilenglicol. El bafio asi
obtenido se calienta & 60¢ y en éste se adiciona 3 gramos

de un tejido de polidster. La temperatura se eleva en-

el término de 10-15 minutos a 95-98¢ y se deja reposar g
esta temperaturs durente 1 hora. E1 tejido se enjﬁagé lue-
go v e 'seca. El tejido as{ tratado muestra un aspecto blan-

co y brillante.

Si se procede como se'indica en el Ejemplo énte—
rior, pero se utilize en lugar del aclarador ya ciﬁado los
v-triazoles descritos en los Ejemplos 2.1s 3425 3.1, 3.3,

3.4 v 3.5; se obbiene resultados similares.

En este y en los ejemplos siguientes 8y 9 v 24
“triclorobenceno como Carrier" gignifica una mezcla de 76
partes en peso de 1,2,4-triclorobenceno y 27 partes en peso
de una megzcla spropiada para la preparacién de emulsiones

acuosag en calidad de emulgente.

EJEMPLO 8

L 100 cc de sgue se adiciona 0,2 gramos de clorito
s0dicos 0,2 gremos de nitrato sodico vy 0,2 gramos de cido

oxdlico y 3 cc de una golucion de origen del aclerador pre-
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parado en el Ejemplo 2.1. Ia solucion de origen se prepa-
ra gl disolver 1 gramo del aclarador citado en 1000 cc de

éter monomet{lico de etilenglicol. Adicionalmente se adi-
ciona a esta solucion 0,2, gramos de triclorobenceno como

Carrier. Este baflo se calienta a 60%, luego se adiciona 3
gramos de un tejido de poliéster, la temperaturs se eleva
a 852 en el término de 10-15 minutos y se deja repééar el

bafio durante 30 minutos & este temperstura. A contipuacién

-

se eleva la temperatura a 98-1002 y a esta temperatura se
trate el tejido de poliéster durante otros 30 minufos. Lue-
go el tejido se enjuage y seca. El tejido asi trai?ﬂo mue s~

tra un aespecto blanco y brillante.

8i se procede como se ha indicado en este Ejemplo,
pero en lugar del aclarador citado se utiliza los triazoles
clorados segin los Ejemplos 1.1, 3.1y 3.5, se obtiene asi-

mismo un tejido obviamente aclarado.

EJEMPLO 9

A 285 cc de sgua se sdiciona 0,3 gramos de éter
alquilpoliglicélico vy 0,15 gramos de triclorobenceno como
Carrier. Del aclarador 4ptico segin el Ejemplo 3.1 se
prepare wna solucidn al disolver L gremo en 1.000 cc en
éter monomet{lico de etilenglicol. De esta golucion de ori-
gen se adiciona 15 cc a la solucion arribe descrita. Bl

bafio se caliente de 20 s 30%, luego sé adiciona a la solu~
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ratura en el término de 30 minutos a 1302 y se de je repo-

gar durgnte 30 minutos a este temperatura. Iuego se enfria
o 60% en el término de 15-20 minutos. EL tejido se enjuage

y seca y & continuaoién gse termofija con aire caliente a
2002 durante 30 segundos. El tejido asi tratado muestra un

aspecto blanco y brillante.

Be obtienen resultados similares, cuando se'ﬁtoce~
de iguel a como se ha-indicado anteriormente, sin embérgo

utilizando los acleradores relacionados en los Bjemplos 2.1,

1.1, 3-2; 3-3) 304 vy 3°5‘

EJBHPLO_10

4 100 cc de asgua se zdiciona 0,2 gramos dé sulfosuc=
cinato di-n-octilsddico. Del aclarador 5ptico segﬁn el
Ejemplo 1.1 se prepara una moliends arenosz al 104. De esta
molienda arenosa se adiciona 3 gramos a la solucion acuosa
srriba descrita. Con esta solucion (202) se fulardea un

tejido de poliéster (efecto de exprimido 50-60%, presion
de los cilindros 30 kg/cmz, velocidad 3 metros/hinuto). £l

tejido se seca & unos 602, El tejido sew se fija a 2002
durante 30 segundos. El tejido asi tratado muestra un as-

pecto blanco y brillante.

Con los aclaradores segin los Ejemplos 2.1, 3.2,

3.1y 3.3y 344 ¥y 3.5 se obtienen resultados similares.
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4 100 cc de agua se. adiciona 0,4 gramos de deter-

gente de la composiocion siguiente:

Sulfonato dodecilbencénico
Sulfonato de alcohol graso
Tribolifosfato sédico
Pirofosfato tetrasodico
Silicato magnésico
Disiliceto sodico
Carboximetileelulosa
Sulfato sdédico

Agua,

1

164
4

35%
T URARR
4
T
W
25, 5%
2,5%

1,0 gramos del aclarador gptico obtenible segun el

Ejemplo 1.1 se disuelve en 1.000 cc de Ster monoetilico

de etilenglicol. De esta solucion de origen se adiciona

0s8 cc a la solucion acuosa arriba descrita. E1 bafio de

lavado asi obtenido se calienta a 55-50° y se trata con 3

gramos de un tejido de poliéster.

Se lava g esta temperaturs

durante 20 minutos. Bl tejido gse enjuaga y seca. Los trozos

de tejido lavados muestran tras el tratemiento un aspecto

blanco y brillante.

8i se procede & como se¢ ha indicado precedentemente,

pero se ubiliza en lugar del aclarador enterior el aclara-

dor descrito en el Ejemplo 3.5, se obtiene resultados simi-
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lares.

EJEMPLO 12

A 100 cc de agua se adiciona 0,06 gremos de un éter
alquilpoliglicolico. Del aclarador éptico gegin el Ejem-
plo 2.1 se prepera una solucion al disolver 1,0 gramos en
1.000 cc de dimetilfornamida. De esta solucin de 'g;figen
se adiciona 1,5 cc a la solucidn acuosa arriba de§éi%ta-
Egte baflo se calientea a 609, luego se adiciona & Ia}éolucién
3 gremos de tejido de fibras cortadas de nilén. Ia tem-
peratura se eleve en el término de 10-15 minutos at90~929
v se deja reposer & esta tempéeratura durante 30 ninutos. El
tejido se enjuaga y seca. El tejido asi tratedo muestra un

agpecto blanco ¥y brillante.

Con los aclaradoresg segﬁn los ejemplos 1.1, 3.1,

3.2y 344y 3.5, 4 ¥ 5 se obtiene en igual forma de aplicacion,

- resultados similares.

EJEMPLO 13

A 100 cc de ague se adiciona 0,12 cc de acido
formico sl 854 y 0,06 gremos de un éter alquilpoliglicdlico.
Del eclarador 6ptico segﬁn el Ejemplo‘3.1 5@ prepera una
solucion sl disolver 1 gramo en 100 cc de dimetilformamida.
De este solucidn de origen se adiciona 1,5 cc a la solucion

. s . 2 .
acuose arribs desorita. Egbte solucion acuoss que contiene
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el aclarador se calients a 602. Iuego se adiciona a este
bafio 3 gramos de un tejido denso de fibras cortadas de ni-

16n. Be eleva la temperstura en el término de 10 minutos

g 90-92¢ y ge deja reposar durante 30 minutos & esta tem-

-peratura. Iuego el tejido se enjuags y seca. Bl tejido

asi tratado muestras un especto blanco y brillante.

Se obtienen resultados similares en igual £orma
de eplicacidn & como se ha descrito enteriormente con los
aclaradores descritos en los Ejemplos 2.1, 1.1, 3-21:3-3,

Jedsy 355 4 ¥ 5

BJEMPLO 14

4 100 ce de ague se adiciona 0,4 gramos de deter-
gnte como en el Ejemplo 11. Del aclarador Sptice segin
el Ejemplo 1.1 se prepares una solucion al disolver 1 gramo
en 1.000 cc de éter monometilico de etilenglicol. De estas
solucidn de origen se adiciona 1 cc al bafio arriba descrito.
Este se calienta a 60¢, luego se adiciona 2 la solucién
3 gramos de tejido denso de poliamida. Se deja reposar du~
rante 20 minutos a egta temperatura. E1 tejido muestre

trag el enjuagado ¥ secado un aspecto brillante y blanco.

Se obtienen resultados similares en forma igual
de trabejo con los aclaradores descritos en los ejemplos

3sdy 3e3y 3475 4 ¥ 5.
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EJEMPLO 15

L 100 cc de ague se adiciona 0,6 cc de acido acé-

tico al 8% y 0,06 gramos de éter alquilpoliglicélico. Del

aclarador 5ptico segﬁn el Ejemplo 1.l se prepera una so-
lucidn 8l disolver un gramo en 1.000 cc de dimetilformami-
da. De esta solucion de origen se adiciona 6 ce a la so=
lucidn acuosa arriba descrita. Este batio se calieqté a 402,
luego se adiciona a la solucion 3 gramos de tejidg éénso de
polipropileno ("Meraclon®"). Se eleva la temperatufé-én el
término de 10-15 minutos a 95-98%2 y se deja reposaf'éurante
30 minutos a este temperatura. 'BL tejido se enjuage v

86C8.

El tejido asd preperado muestra un aspectouhlanco

¥y brillante.

EJEMPLO 16

4 100 cc de agua se adiciona 0,6 cc de acido acético
al 8 y 0,06 gramos de eter slquilpoliglicolico. Del acla-
rador Optico segin el Ejemplo 3.7 se prepars una solucidn
al disolvexr 1 gnemo en 1.000 cc de dimetilformamida. De
esta solucidn de origen se adiciona 6 cc a la solucidn acuo-
se arriba descrita. Esta solucidn acuosa gue contiene gl
aclarador dptico se celienta & 609, luego se adiciona z
la solucion 3 gramos de tejido denso de sarge de triacetato.

Se eleva la temperature en el término de 10~-15 minutos a



5.

10.

15.

20.

- e .
. omm ot -

g <

380685

95-98¢ y se deja reposar durante 30 minutos a esta tempera-

tura. El tejido se enjusga y seca. Bl tejido as{ tratado
muestra un aspecto brillante y blanco.

EJEMPLO 17

L 100 cc de agua se ediciona 0,6 cc de acido acético
al 8% y 0,06 gramos de éter algquilpoliglicglico. Del -acla-
redor optico segin el Ejemplo 3.7 se prepars uns solucion
el disolver 1 gramo en 1.000 cc de dimetilformemidas™ De
esta solucidn de origen se ediciona 6 cc a la soluq}én
acuosa arriba descrita. Esta solucién acuose que..contiene
el aclarador se calienta a 40%. Luego se adiciona;g‘la
solucion 3 gramos de tejido denso de satén de acetéﬁp. Se
eleva la temquatura en el término de 10-15 ninutcs a 75¢
vy se deja reposar durente 30 minutos a esta temperatura.

El tejido se enjuage y seca. Bl tejido as{ tratado mues-

tra un aspecto brillente y blanco.

EJEMPIO 18

A 100 cc de ague se adiciona 0;2 gramos de sulfato
godico y 0,06 gremos de éter alquilpoliglicolico. Del
aclarador optico segin el Ejemplo 4 se disuelve 1 gremo en
1.000 cc de agua. De esta golucion de origen se adiciona
2 cc & 18 solucidn arriba descrita. Esta solucion acuosa
que contiene el aclarador se caliente a 40-45%2, luego se

edicione a la selncion 3 gramos de tejido denso de algodon.
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Se deje reposar durante 30 minutos o esta temperatura. Lue-

v
“ w
L
» -

go el tejido se enjuaga vy sece.

E1 tejido asi tratado muestra un aspecto blanco

¥ brillante.

Con el aclarador segun el Ejemplo 5 se obtiene

en igual forma de aplicacién, resultados similares.

EJEMPLO 18

4 100 cc de agua se adiciona 0,4 gramos de deter-
gente de la misma composicidn que la descrita en el Zjemplo
11. (E1l detergente puede contener en lugar de sulfato 80~
dico esimismo 10-20% de perborato sédico u otro agsnge ce-

gor de oxigeno),

Del aclarador optico segfin el Ejemplo 5 se prepara
une solucion 8l disolver 1 gramo en 1000 cc de agua. De
esta solucidn de origen se adiciona 2 cc al bafo arriba
descrito. Bsta solucidn acuosa que contiene el aclarador
se calienta a 922, luego se sdiciona a la solucidn 3 gra-
mos de tejido denso de algoddén. Se deja reposar durante
30 minutos & esta temperatura, luego el tejido se enjuaga

vy seca. El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco

¥y brillante.

Con el aclarador segﬁn el Ejemplo 4 se obtiene en

igual forma de aplicacidn, resultados similares.
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EJEMPLO 20

A 100 cc de agda se adiciona 0,2 gramos de clorito
sddicos 0,2 gramos de nitrato sddico y 0,2 gremos de acido

- . . L
oxélico o una dosis equivalente de otro geido organico o

inorgénico epropiedo pare este objieto.

Del acleredor ¢ptico descrito en el Ejemplo 4 se
peepars ung solucidn &l disolver 1 gramo en 1000 céhée aguz.
De esta solucion de origen se adiciona 2 cc a la spié?ién
arriba descrita. Este solucién acuosa que éontienéléi acla~
rador se calienta a 40%, luego se adiciona a la solﬁdién

3 gremos de tejido denso desaprestado de algodon prito. ILa
temperatura se eleva en el término de 15-20 minutos: a 852

-

vy se deja reposar durante €0 minutos & esta temperatufa.

Pl tejido gse enjuaga y seca.

El tejido asi tratado muestra un aspecto brillante

¥ blanco.

BJEMPLO 21

A 100 cc de agua se adiciona 0,1 gramo de clorito
gddico, 0,1 gremo de nitrato 86d1co v 0s1 gramo de gecido
oxélico o una dosis equivelente de otro 4cido orgénico o
inorgénico apropiado paras este objeto. Del aclarador Sptico
segin el Ejemplo 4 se prepers una solucidén al disolver 1
gramo de 1.000 ce de ague desalinizada. De esta solucion

de origen se adiciona 2 cc a la solucion arriba descrita.



Esta solucidn acuosa que contiene el aclarador s6 calienta
e 409, luego se adicioma a la solucion 3 gramos de tejido
denso de poliemida. Se eleva la temperatura en el término
de 15-20 minutos a 85?2 y se deja reposar durante 60 ﬁinutos

5. a esta temperatura. El tejido se enjusga y seca.

Bl tejido as! tretado muestra un aspecto blanco ¥y

brillante.

EJEMPLO 22

Se prepara une solucion acuose de la compoéioién
10. siguiente: S
150 gramos/litro de une resina reactiva o base de ‘Gimetilol-
~gtilenures,
15 gramos/litro de MgCl, - 6H,0
20 gremos/litro de una dispersion acuosa al 10% del aclara—
A5, . dor descrito en el Ejemplo 1.1

1 gramo/litro del aclarador de la férmula

-NH
N
~NH- -CH = CH- Q-NH- Ny O3N

SO3NE. > N N~
(HOCH, CHy ) N 0yNa Na0,§ :N( CH,CH,0H) ,
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Esta solucidn se completa a 1.000 cc con agugz. Con

esta solucidn se fulardea un tejido mixto de algodon/po-
liéster (efecto de exprimido 50~60%), se seca a 1002 y a
continuacidn se condense durante 5 minutos = 140%. El teji-
do se lava con solucin de lavado alcaline & la sosa. El
tejido as{ tratado muestra un aspecto brillante y blanco.

S -

EJEMPLO 23

ALY
-

4 100 cc de zgue se adiciona 052 cc de $ster dloc-
$41ico del deido swifosuceinico. Ademds se prepara del
De tal moliends arenosa se adiciona 3 gramos a la solucion
scuosa arribe descrita. Con esta solucion se fulardes a 209
un tejido de polidster (presidén de los rodillos 30"k,g,/cm2, "
velocided 3 metros/minuto). El tejido todavia himedo se va-
porizs durante 30 minutos a 2 atmosferas. E1 tejido asi

tratedo muestra un aspecto blanco y bxi llante.

Si se ubilize en luger de tejido de poliéster, un
tejido mixto de poliéster/algodon y se reslizs a continuacidn
un blangueo con clorito sédico, se obtiene un tejido de acla-

rado brillante.



- .
b

e e b
s

o e e 2T,

e “ 3 v ¢ g

- %

380685

ER

BJEMPLO 24

A 285 cc de agua se sdiciona 0,3 gramos de éter
pentadecilglicdlico de almhol octadecilico asi como 0,15
cc de triclorobenceno como Carrier y se trata con una so~

5. lucidn de 0,015 gramos del v—triazol descrito em el Ejemplo
1.1 en 15 cc de eter monometilico de etilenglicol. Este
batlo acuoso que contiene el aclarador se calienta & 20-30%°
y se le ediciona 15 gramos de un tejido de poliéster; Se
eleva la temperatura en el término de 30 minutos a 1309 y

10. se deja reposar el befo durante 1 hora & esta temperatura.

Iuego se enfria en el témino de 15-20 minutos a 60%.. El
tejido se enjuage y seca. El ?ejido asi tratado muestra

un aspecto blanco y brillante.

EJENMPLO 25

15, 20 gramos de un detergente de la composicién descri-
ta en el Ejemplo 11 se megzclan en seco con 20 mg del v-tria-

zol descrito en el Ejemplo 3.1 yv 15 mg del aclarador de la

férmula
N7 N‘>-NH- 7 X-CH = CE- -NH-</N N =
' a— . -'-— N'x..-
(HOCHZCHZ)QN‘ SOSNa Na0 48 ( CH20H20H)2

20. Tuego se adiciona 20 cc de agua y se agita de nuevo hasta
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que se origine una pasta homogénea. Bgta pasta ée seca en
el armario de secado por vacio. La pasta seca se pulve
riza seguidamente. Puede humedecerse en uns dosis Qe adi4
cidn de 1~5 gramos/litro pare el aclerado de un tejido mix-

to de algodon/polidster.

BJEMPLO 26 ' aan

En le amesadora se homogeinizan a 2002 100 ﬁéites
Ge polipropileno con 0;5 partes de hidrdxido de ti%bﬁﬁo
v 0,05 partes del aclarador Sptico segln el Ejemplo“éll.
La masa fundida se hila bajo gas inerte de 2-3 atmiefaras
v & una temperatura de 280-300¢ segin métodos conocidos
por toberas de hilaturs. Las fibras de polipropileno.asi

obtenidas se caracterizan por un elevado grado de -blzncura.

BJENMPLO 27

1,000 partes de granulado de polidéster de etilenglicol

de 4cido politereftalico se mezclan intimemente con 0425
partes del aclarador éptico, como se ha descrito en el Ejem~
plo 2.1, y luego se hile bajo nitrdgeno en una extrusiona-
dora = una temperatura de 265-2852 en forma conocida por

una tobera de hilatura para formar fibras. ILas fibras de
poliéster asl obtenidas muestran un aspecto claramente mis
blanco que las fihras de poliéster correspondientes, gue ge

preperan sin adicidn de este agente de aclarado.
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Con buen éxito puede tembién utilizacse los aclara-

dores descritos en los Ejemplos 1.1, 3.1, 3.2, 3.3, 3.4 ¥
3.5,

BIBMPLO 28

En wn autoclave de acers inoxidable, que estd
provista de un agitador, un tubo de entrada de gas, un-
dispositive de vacié, un refrigerador descendente ¥y uha
cemisa de celefaccidn, se calienta a une temperaturs exte-
rior de 2002 bajo insuflado de ﬁitrégeno puro, 388 g;smos
de éster aimetilico de 4cido bencen-1,4-dicarbox{lico, 300
gramos de 1,2-etandiol ¥ 0;4 gramos de oxido de antimenio y
ge mantieng a egta temperaturse durante 3 horas. Lucgo se
degtila el metenol lentamente. BSe introduce en el aukocla~
ve cautelosamente bajo exclusion del airve 0,4 gramos del
aclarador Optico segin el Ejemplo 2.1 disuelto en 40 gramos
de 1,2~etamdiol, después de lo cual se deja descendsr le tem~
peratura a 190%. Tras finelizar le adicion la temperatura
ge eleva en el término de 1 hora & una temperaturs exterior
de 285% con lo gue se destila l,2-etandiol. Iusgo se lleva
el autoclave & vaclo, la presién se reduce lentamente = 0,2
Torr y la condensacidn se lleva hasta el final bajo estas
condicioneg durante 3 horas. Durante esta operacién se agi-
ta @ fondo. El polimero de condensacion liguido se extruye
luego con nitrégeno por la tobera del fondo. De los polims~

ros asi obtenidos pueden preparargse monofilamentos, que mues-
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tran un aspecto brillaente y blanco.

Con buen resultado pueden utilizarse asimismo los
aclaradores descritos en los Ejemplos 1.1y 3¢1ly 3.3, 3.4 v

305-
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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 num.

9054/69 del 13.,6.69.

1. Procedimiento para la preparacidén de com-,

puestos de v-triazol conteniendo clore de la férmula_I’

[t
=

A-C

I
=
N

Cl ~C

en la gque N
R significa un radical orgdnico que estd enlazado
nediante un atomo de carbono al nitrdgeno del
enillo de v-triagzol, y
A significa un grupo alquilico, alquenilico, aral-
quilico, aralquenilico o arilico o un radical
heterociclico de cardeter aromdtico,
caracterizado porque se hace reaccionar primero un Oxido

de v-triazol de la fdérmule II

-C = V
' ‘ N\N—R (IT)
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' pondiente de dxido de triazol que contiene cloro en posi-

cidn 5 y dste se reduce luego con hidrdgeno naciente para

formar un compuesto de la férmula I.

2, Procedimiento, segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque para la reaccidn se utiliza un compuesto
de la férmula II, en la que R es un radical carbociclico .o

heterociclico. s om

3. Procedimiento, segin la reivindicacidn 1;- ca-
racterizado porque se utiliza un compuesto de la fdrmula II,
en la que R es un radical fluorescente resistente a los deci-

dos.

4. Procedimiento, segin la reivindicacidn 1, ca-
recterizedo porque la reduccidn se realiza mediante polvo

-de zine y dcido acdtico glacial,

B. Procedimiento, segin las reivindicaciones 2-4,
caracterizado porque un éxido de v-triazol de la £érmula II,
en la gue R significa un radical cumarinilico de la férmula

III

(1I1)



en la yue
Y significa un grupo arflico carbocidico o
heteroeiclico, mononuclear que se encuentra
. « ! o -
en conjugaclion con el anillo de cumarina, y
R,Rz,R

5. 1 y B, significan hidrdgenc o un grupo alquili-

3
co inferior,

se hace reaccionar con clorurc sulfurilico y luego se reduce.

6. Procedimiento, segin una de las reivindicu-
ciones 2-4, caracterizado porque un déxido de v-triazcl -
10, de la férmula II, en la que R significa un radical estilbi-

lico de la férmula IV

- ~CH=CH- -7 (Iv)
15. .
X

en la que
X; v X, significa hidrdgeno, el radical de acido
sulfénico,-de 4cido carboxilico o de amida
20. sulfdnica, un radical de sulfoéster, carbo-~
xamida; carboxidster, alquilsulfdnico o aril-
sulfdénico, 0 el grupo ciano, y
//§?7 % significa, haldgeno, el grupo ciano, un

grupo amino acilado o un grupo v-triazoli-
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lico, pirazoli{lico o triazinilico, eventual-
mente substituido,

ge hace reaccionar con cloruro sulfurilico y luego se reduce.

7. Procedimiento para la preparacidn de com-

puestos de v-triazol conteniendo cloro.

Segin se describe y reivindica en la presente
memeria descriptiva que consta de 40 hojas foliadas"g'es~

eritas a mdquina por uns sola cara. .

Madrid, a 12 de Junio de 1970

Pele

Y N T-THIF N Y

iy Bipuida
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