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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS TIAZOLICOS

SANDOZ A.G., entidad suiza, residente en Basilea, Suiza.

La invención se refiere  a nuevos compuestos t ia -  

zó licos de fórmula:
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R

Ar
(I),

10.

15.

en l a  que Ar sign ifio a  un reato a r i lo , que puede e sta r  sus­

titu id o , R se e lige  de entre hidrógeno, un resto alquilo  de 

bajo peso molecular y un resto fen ilo , que puede e sta r  su s t i­

tuido, y Me representa un ión elegido entre hidrógeno, amonio 

y un metal a lcalin o , un equivalente a un metal alcalinotórreo 

y un catión aminioo.

EL procedimiento de obtención de lo s  nuevos compues­

tos tiazó lico s de fórmula (I) se caracteriza porque 1 mol de 

un oompuesto de fórmula:

R
t

Y— 0

en l a  que un grupo X = 0 y e l otro X s ig n ific a  N-OH, se hace 

reaccionar con 2 moles de una arilh idrazin a de fórmula:

Ar -  NH -  NHg (II I )

y e l producto ,de reacción obtenido tanto se o io liza , cuanto 

se c ic liz a  oxi dativamente y e l  N-óxido de tr iaz o l formado se 

reduce.

Como resto s a r ilo , que pueden e star  su stitu id os
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entran en consideración, por ejemplo, lo s  restos a r ilo  con 

uno y dos n ádeos de la s  serie s bencénioa, n a fta lin ica , d ife -  

n il ic a  y heterociclica, pediendo lle v a r  por ejemplo, lo s  sus- 

tituyentes sigu ien tes: grupos de alquilo  y alcoxi de bajo peso 

molecular, átomos de halógeno (cloro, flú o r), grupos ciano, 

grupos a lq u ilsu lfon ilo , giupos ácido carbcrxilico, oarboxilato, 

lactona y ácido sulfónioo, grupos sulfonamida y carbonamida, 

en caso dado mono y d isustitu idos, grupos aoilamino y benzo- 

xazo lilo , benzotiazolilo y benzimidazolilo.

Ejemplos de ta le s  restos a r ilo  son: fen ilo , 2-, 3- 

y 4-rmetil-, 2, 4-  2, 5-  y 2, 6-  a s i  como 3, 5-dim etil-, 2, 4, 6-  

y 2, 4, 5-trim etilfen ilo , 4- e t i l - ,  4-iso -p rop il- , 4-n-propil-,' 

4-n-butil-, 4- te rc .b u til- , 4-tere .am il-, 4-n-am ilfenilo, 2-  

ó 4-Rtetoxi-, -{etoxi- ó -n-butoxifenilo,2- , 3-  y 4-d o ro f  enilo, 

4-flu or-, 4-4-ciano-, 4-m etilsu lfon il- y 4-e tilsu lfo n ilfe n ilo ,

3-  y 4-su lfo fen ilo , 2-, 3- y 4-carboxifen il-, 2- , 3- y 4-eto- 

xicarbonil- a s i  como -m etoxicarbonilfenilo, 3 y 4-aminocarbo- 

n il- ,  rmetilaminooarbonil-, -dimetilaminooarbonil-, -etilamino- 

carbonil-, -dietilam inocarbonil-, -2 '-hidroxietilaminocarbo- 

n il- ,  -d i- (2 '-hidroxietil)-am inocarbonil-, - 2 '-  y - 3 '-hidroxi- 

propilaminocarbonilfenilo, 3- y 4-metilaminosulfonil-, 3- y

4-  e t i  lamino su lfo n il- , 3- y 4-dimetilaminosulfonil-, 3- y 4-

(2' -hidroxietilám inosulfonil)- , 3-  y 4- ( 2 '-  a s i como 3 '-hidro- 

xipropi'laminosulfonil)- , 3-  y 4- á i- (2 '-h idroxietil)-am inosul- 

fon ilo , 3-  y 4rmorfolino-, 3-  y 4-p irro lid ino-, 3-  y 4-amino- 

su lfon ilfen ilo , a s i  como lo s  restos de fórmulas:

0

0— CHg

CH.
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Como grupos acilamino entran en consideración, por 

ejemplo, lo s  grupos benzoilamino, fenilsulfonilam ino, a lq u il-  

sulfonilamino, alcanoilamino y alooxicarbonilamino, que pue­

den e sta r  su stitu idos, ta le s  como benzoilamino, 4-m atil- y 

4-olorobenzoilamino, fen il-, y 4-m etilfenilsulfonilam ino, 

m otil-, e t i l - ,  n -propilsu lf onila.mino, propionilamino, b u tir i l-  

amino, acetilamino, metoxicarbonilamino, etoxicarbonilamino.

Restos fenilo adecuados con tales sustituyentes son, 
por ejemplo, 4-propioniiamino-, 4-acetilamino-, 3-acetílamino-, 
4-metoxicarbonilamino- y 4-etoxícarbonilaminofenilo.

De lo s  restos n a ftilo  y d ifen ilo  se pueden mencio­

nar lo s  sigu ien tes: n a ft ilo -1, n a ft ilo -2, 4-m etil- y 4-meto- 

x in a ft i lo -1, 4- , 5-  y 6-su lfo n a ftilo -1, 5-  y 6-su lfo n a ftilo -2 

y d ife li lo -4 . Como restos h eterociclicos se pueden mencionar, 

por ejemplo, p ir id ilo -2, -3 y - 4, 6-m etilbenzotiazolilo-2 y 

6-m etil-4-su lfobenzotiazolilo-2.

Los resto s a r ilo  preferentes son: fen ilo , 2-, 3- y 

4-m etil- a s i  como -clorofen ilo , 2-  y 4-metoxi- y -etoxifen ilo ,.

3-  y 4-su lfo fen ilo , 3-  y 4-am inosulfofenilfenilo a s i como

4-  su lfo n a ftilo -1.

Los restos alquilo de bajo peso molecular R contienen 

preferentemente 1 a 5 átomos de carbono: m etilo, e t i lo , n-pro- 

' p ilo , isopropilo , n-butilo , n-amilo, iso -b u tilo , iso-am ilo.

El resto fen ilo  R puede l le v a r  lo s  mismos su stitu -
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yantes que el resto apilo Ar, preferentemente m etilo, metoxi, 

etoxi, cloro, acetilamino y -SO^H.

Como cationes amínicos se pueden mencionar, por 

ejemplo, aquellos que se derivan de la s  aminas siguientes: 

metilamino,' etilamina, n-propilamina, n-butilamina, n-amil- 

amina, iso-propilamina, iso-butilam ina, terc.butilam.ina, d i- 

metilamina, trimetilamina, m etiletilam ina, dietilam ina, t r i -  

etilamina, monoetanolamina, dietañolamina, N-metil-dietanol- 

amina, trietanolamina, iso-propanolamina, di-isopropanol- 

amina, tri-isopropanolamina, 2-etoxietilam ina, 2-m etoxietil- 

amina, 3-metoxipropilamina, amino-tris-hidroximetilme taño, 

además hidróxido tetrametilamónico e hidróxido tetraetilam ó- 

nico.

Los compuestos de fórmula (II)  son susceptibles de 

obtenerse, por ejemplo, por reacción del compuesto tetrazóico 

del ácido 4, 4 '-diaminoestilben-2, 2 '-disu lfónico en medio tanto 

acuoso cuanto hidroorgánico,. ácido (por ejemplo, en l a  zona 

pH de 1 a 6, preferentemente 4 a 5) a temperatura de Oe a 

unos 5030 preferentemente 10S a 30SC, con compuestos de fórmu­

la :

R-CO-CH=N-OH (IV)

en presencia de una cantidad c a ta lít ic a  de una sa l odprica, 

por ejemplo, cuprisulfato , cupricloruro, cuprocloruro, oupro- 

yoduro, a la  que puede añadirse tanto uno de lo s  compuestos 

elegidos de entre un su lfito  neutro, un haluro de metal a lca­

lino (por ejemplo., Nací, KBr, K J), y un tampón (por ejemplo 

acetato de sodio) cuanto sus mezclas.

La reacción de lo s compuestos de fórmula (II)  con 

la s  hidrazlnas de fórmula (I I I )  se  puede rea liza r, por ejem-
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pío, en medio tanto acuoso cuanto hidroorgánico (por ejemplo 

en una mezcla de agua y alcohol; e tile n g lic o l; etoxietanol; y 

dioxano), débilmente ácido (por ejemplo, en l a  zona pH de 2 a 

7, preferentemente en la  zona pH de 4 a 6), preferentemente 

tamponado (por ejemplo mediante acetato sódico y, en caso dado, 

ácido acétioo) a temperaturas de 0 a 150SC, preferentemente 

9OS a 110SC, en unos 30 minutos hasta 12 horas. La hidrazona 

obtenida es separada, por ejemplo por precipitación en forma 

de s a l ,  se f i l t r a  por succión, se lava s i  es preciso , y se 

seca.

La oiolizaoión de la  hidrazona a s i obtenida se efec­

túa con ayuda de agentes de deshidratación, por ejemplo, de 

agentes de deshidratación orgánicos, ta le s  como fosgeno, 

cetenó y, preferentemente, de anhídridos y haluros de ácido 

carboxtlico (cloruros y bromuros de ácido carboxílico). Ejem­

plos para e llo  son tanto e l anhídrido cuanto e l cloruro de- 

áoido benzóico y preferentemente, tanto lo s  anhídridos cuanto 

lo s  haluros de ácidos carboxilioos de bajo peso molecular, 

a l i f á t ic o s ,  saturados e insaturados, ta le s  como e l anhídrido 

butírico y el. cloruro butírico, tanto e l anhídrido cuanto el 

d o rara  propiónioo, e l cloruro y bromuro de ácido acético , el 

anhídrido y e l cloruro acrilioo  y, especialmente e l anhídrido 

aoétioo.

La c iclización  se puede re a liz a r  tanto en e l propio 

agente de deshidratación cuanto, preferentemente, en un di so l 

vente orgánico in erte .

Disolventes adecuados son, por ejemplo, lo s  hidro­

carburos aromátioos, que pueden e sta r  tanto halogenados, por 

ejemplo, clorados cuanto nitrados y, preferentemente lo s  ácidos 

oarboxílicos líquidos en que se basan lo s  anhídridos y haluros
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de ácido carboxilico empleados como agente de deshidrataoión, 

ta le s  como el ácido propiónioo y acético , además, la s  aminas 

te rc ia r ia s , ta le s  como piridina y l a s  mezclas de bases de 

pirid ina, la s  amidas, ta le s  como dimetilfoimamida, dim etil- 

acetamida, N-m etilpirrolidina, fosforo-tris(d im etilam ida), 

sulfóxidos y sulfonas, ta le s  como dim etilsulfóxido, dime t i l  sul 

fona y te trame tilensu lfona.

Convenientemente se trabaja a temperaturas de 50C a 

150BC, preferentemente a 100 -  120SC, durante unas 2 a 24 ho­

ras, en caso dado en presencia de catalizadores, por ejemplo, 

de una sa l de metal alcalino de un ácido carboxilico de bajo 

peso molecular, ta l  como acetato sódico.

Para el aislamiento del compuesto triazó llco  a s i 

obtenido, e l disolvente se puede separar por destilación , pre­

ferentemente bajo presión reducida, recoger e l residuo en 

agua, disolver bajo calor mediante adición de á lc a l i ,  separar 

por f i ltra c ió n  la  parte insoluble y del filtra d o  separar e l 

compuesto triazólioo  por acid ificación  y precipitación en fo r­

ma de s a l ,  después separar mediante f i ltra c ió n  por succión, 

en caso dado lavar, y secar.

La c iclización  oxidativa se efectúa convenientemen­

te con ayuda de agentes de oxidación, ta le s  oomo ácido cró­

mico, bicromato de sodio y potasio, y peróxido de hidrógeno 

en medio ácido, ferricianuros a lcalin os y, preferentemente, 

con hipohalogenitos (por ejemplo NaOCl, K0C1, IdOCl, NaOBr o 

clorocalcio) o con compuestos cúpricos-11 (cloruro, su lfato , 

acetato, naftenato e hidróxido cúprico-11) en presencia de 

compuestos con reacoión alca lin a  (por ejemplo, hidróxidos y 

carbonatos de metal alcalin o , amoniaco, carbonato amónico y 

aminas), también con oxígeno y a ire  en presencia de una canti-
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dad catalizadora de un compuesto cúprico-II.

Como disolvente se emplea, por ejemplo, agua, en 

caso dado en presencia de un ácido mineral adecuado, t a l  como 

ácido su lfúrico , a s i como de un ácido orgánico .estable a lo s  

agentes de oxidación, ta le s  como e l ácido propiónico y, espe­

cialmente e l ácido acético a s i como una mezcla de un ácido 

orgánico de estos y agua, cuando se traba ja  en medio ácido.

Para la  c iclización  oxidativa en medio alcalin o  se 

puede emplear tanto agua cuanto un disolvente orgánico inerte 

oon relación a l  agente de oxidación, a s i  como l a  mezcla de 

ambos, siendo dicho disolvente oigáníoo preferentemente una 

amina te rc ia r ia , t a l  como pirid ina y una mezcla de bases de 

p irid in a. Se trabaja  por ejemplo, á temperaturas de 20 a 120HC, 

preferentemente en la  zona de temperaturas entre 403 a 100RC 

cuando se emplean compuestos cúprioos-11, y en l a  zona de 

temperaturas de 5Os a  8oaC cuando se emplean hipohalogenitos 

a lca lin o s.

El aislamiento de lo s  compuestos N-óxido se pue.de 

re a liz a r , por ejemplo, tanto mediante enfriamiento directo 

cuanto por separación por destilación  del disolvente orgánico 

a s i  como por neutralización de l a  amina empleada como d iso l­

vente, acid ificación  a s i  como precipitación en forma de sa l  

y, en caso dado, enfriamiento, después separación por sucoión, 

la v a d o ,.s i es necesario, y seoado.

La reducción de lo s compuesto,s N-óxido a lo s  com­

puestos tr iazó lico s de fórmula (I) se puede re a liz a r , por 

ejemplo, cpn sa le s  ácidas reduotoras tanto de azufre cuanto 

de fósforo a s i oomo metales no nobles en medio ácido, por 

ejemplo, hierro, estaño, magnesio, aluminio y, preferentemente 

oinc, a s i  como con compuestos estannosos-11, ta le s  como SnClg
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en medio ácido, por ejemplo, ácido olorhidrico. Como agente de 

reaoción se emplea, por ejemplo, agua, hidrocarburos, en caso 

dado halogenados, ta le s  colmo benceno, tolueno, xileno, cloro- 

benceno,. ácidos alcanocarboxilicos de bajo peso molecular, 

ta le s  como ácido propiónico y, especialmente, ácido acético, 

alcoholes de bajo peso molecular, éteres y eteralcoholes, ta ­

le s  como metanol, etanol, n- e iso-propanol, n-butanol, dio- 

xano, 1, 2-dimetoxi- y 1, 2-dietoxietano, metoxi- y etoxibenoe- 

no, 2-metoxi-, 2-etoxi- y 2-n-butoxietanol, además, amidas^ 

ta le s  como formamida, dimetilformamida, dimetilacetamida, 

N-metilpirrolidona y fósforo-tris(dim etilam ida), sdlfóxidoá y 

sulfonas, ta le s  como sulfóxido dim etilioo, dlmetilsulfona o 

tetrametllensulfona o la s  mezclas de lo s disolventes arriba 

mencionados entre s i  y/o con agua. Ventajosamente se trabaja 

a temperaturas de 502 a unos 100SC y lo s  compuestos t r ia z ó li-  

cos se a islan  mediante enfriamiento y succión, en caso dado 

después de eliminar e l o lo s  disolventes orgánicos a s i  como 

precipitación como sa l .

Los nuevos compuestos tr iaz ó lico s  de fórmula (I) re­

presentan polvos in od oros hasta amarillo claro que se disuel­

ven en agua con una fluorescencia brillan te  tirando a azul y 

que se emplean como blanqueadores ópticos para fib ra s  de tex­

t i l  y papel y especialmente para fib ra s  de celulosa, por ejem­

plo algodón y fib ra s  de poliamida sin té tio a s, por ejemplo, 

poliamida 6, 66, 11, 610 y 66/ 6. Se emplean ventajosamente en 

cantidades de 0,001 % a 0,5 %, preferentemente un 0,05 a 0,2 % 

referido a l sustrato a blanquear y producen, según el procedi­

miento tanto de extracción cuanto' de impregnación, a s i  como 

también desde un baño de lavado, unas tonalidades de blanoo 

con muy buena solidez a la  luz y buenas so lideces a l  mojado
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(a l lavado, a l  sudor, a l  agua, a l  blanqueo por peróxidos, 

a l  cloro y a l  c lo r ito ) .

Compuestos especialmente in teresantes de fórmula 

(I) corresponden a la  fórmula:

en l a  que Ar.¡ significa un resto n a ftilo  a s i  como su lfo n aftilo , 

un resto d ife n ililo  a s i  como un resto fen ilo , en caso dado 

sustitu ido  por átomos de halógeno (oloro, f lú o r ) , por restos 

de alquilo  y alcoxi de bajo peso molecular (metilo, e t i lo , 

n- e iso-prop ilo , n-, is o -  y tero .b u tilo , n-, is o -  y tero.am i- 

lo , metóxi, etoxi, n-butoxi), por grupos ciano, áoido carboxi- 

lico  y ácido sulfónico, por grupos alcoxicarbonilo, amino car- 

bonilo y aminosulfonilo, en caso dado ulteriormente su stitu idos 

a s i como por un grupo lactona - 0112-0- 00-.

En comparación con lo s  compuestos tr iaz ó lico s  que 

más se le s  puede comparar, conocidos por publicaciones ante­

r io re s , se caracterian lo s  compuestos tr iaz ó lic o s  de fórmula 

(I) por una tonalidad adn más b rillan te  y un mayor-rendimiento 

sobre f ib ra s  de poliamida y celulosa.

En lo s  ejemplos siguientes, la s  partes sign ifican
: .

partes en peso, lo s  porcentajes sign ifican  porcientos en peso 

y l a s  temperaturas se indican en grados centígrados. Las par­

te s  en voldmen se relacionan con l a s  partes en peso como m ili­

l i t r o  a gramo.
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5,1 partes de ácido 4 , 4 '-b is- ( l ''- iso n itro so -2"-oxo- 

p rop il-1")-e stilb en -2, 2 '-disulfónico se introducen en 50 par­

te s de agua y se neutraliza mediante adición de la  cantidad 

necesaria de solución a l 15 % de carbonató sódico. Se agregan 

entonces 3 partes de trih idrato de acetato sódico, la.m ezcla 

se calienta durante aproximadamente 1 hora a 1003, se ag ita  

durante 30 minutos a 1003 y se. deja en friar en 1^ a 2 horas 

a 203. En el plazo de 30 minutos se agregan en porciones, 5 

partes de cloruro sódico y la  mezcla de reacción se enfría a 

103. La hidrazona am arilla precipitada se separa por f i l t r a ­

ción, se lava con unas 110 partes de una solución a l  10 % de 

cloruro sódico y se seca a 503 bajo presión reducida. Rendi­

miento; 8 partes., , '

La hidrazona a s i  obtenida se mezcla cbn 4 partes de 

acetato de sodio anhidro, 95 partes de dimetilformamida y 22 

partes de anhídrido aoético y en e l  plazo de 2 horas se calien­

ta  a 1203. La mezcla se ag ita  durante 20 horas a 1203, se en­

f r ía  a 703 y e l disolvente se separa por destilación  bajo pre­

sión reducida. El residuo se diluye con 150 partes de agua y 

se mezcla con solución 4-n de hidróxido sódico hasta que el 

pH sea de 8 a 9. EL precipitado se separa por f i lt ra c ió n , se 

lava con 50 partes de agua f r ía  y se seca. Rendimiento 4*5 

partes de ácido 4 ,4 '-b is-(2 "-p ara-d o ro fen il-6 "-m etil-v -tr i-  

a z o lil- 4")-e stilb en -2, 2 '-disulfónioo de sodio = 60 % de la  

teo ría . Después de re c r is ta liz a r  en una solución acuosa a l  

50 % de 2-etoxietanol se obtiene como polvo amarillo claro.

EL ácido 4 ,4 '-b is-(l"-iso -n itro so -2 "-oxop rop il-1 ")-  

estilben -2, 2 '-disulfónico empleado como sustancia de partida 

se obtiene segdn el procedimiento siguiente:30
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73*5 partes de ácido sulfúrico a l  95% (peso espe­

c ifico  1,84) se adicionan a temperatura ambiente cuidadosamen­

te a una mezcla bien agitada de 57,3 partes de ácido 4 ,4 '-d i-  

am inoestilben-2,2'-disulfónico a l  64*6 % en forma de un r e s i­

duo.de fi lt ra c ió n  húmedo, 15*6 partes de carbonato sódico 

anhidro y 200 partes en agua.

La suspensión se ag ita , se enfria a 73 y en e l plazo 

de 1 a 2 horas se mezcla en porciones con 15 partes de n i t r i ­

to sódico, cuidando de que la  temperatura de reacción se man­

tenga entre 53 y 103. La suspensión tetrazóica am arilla se 

ag ita  aún durante 30 minutos a 7-103, después se separa por 

f i ltra c ió n  y e l residuo de f i lt ra c ió n  se lava lib re  de ácido 

con solución a l  10 % de cloruro sódico.

La sa l  tetrazóica húmeda se agrega a 10-153 en pe­

queñas porciones a una mezcla de 20 partes de -ison itro  so-

acetona, 5 partes de pentahidrato de su lfato  de cobre, 0,8 

partes de su lfito  sódico anhidro* 35 partes de acetato sódico 

anhidro y 73 partes de una solución de cloruro sódico a l 10%.
La mezcla se ag ita  durante 1 hora a 15-203* se en fria enton­

ces a 53 y se mezcla con 23-35 partes de ácido clorhídrico 

a l  35 %, hasta que e l pH sea 1. La mezcla se ag ita  aún duran­

te 10 minutos a 50, e l producto en bruto marrón se asp ira  y 

se lava.con 4 x  55 partes de solución a l  10 % de cloruro só­

dico y se seca. Se obtiene e l ácido 4 *4 '-b iB -(1"-ison ltroso-2"- 

oxopropil-1")-estilben-2*2 '-d isulfónico como producto marrón 

claro en un rendimiento de 20 partes = 39 % de l a  teo ría .

EJEMPLO 2

Una mezcla de 10,2 partes de ácido 4 *4 -b is- (t" - iso -  

n itroso-2"-oxopropil-1")-estilben-2,2 '-d isu lfón ico , 9*5 par­

te s  de ácido 1-hidroazinonaftalin-4-sulfónioo, 12 partes de
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trih idrato de acetato sódioo y 50 partes de agua se calienta 

en aproximadamente 1 hora a 1003, después se ag ita  durante 30. 

minutos a 1003, se enfria a 203 y en 30 minutos se mezcla, en 

porciones con Í20 partes de cloruro de sodio.

La mezcla se ag ita  aún durante 1 hora a 0-53, la  

hidrazona am arilla precipitada se separa por succión, se lava 

con 105 partes de una solución a l  10 % de oloruro de sodio y 

se seca a 50a hajo presión más reducida. Rendimientot 15 par­

te s = 78 % de l a  teoría .

6,8 partes de hidrazona se introducen hajo agitación 

en una mezcla de 57 partes de dimetilfoimamida, 22 partes de 

anhídrido acético y 3 partes de acetato de sodio anhidro. La 

mezola se calienta durante 15 horas a 115-1203, se enfria a 

703 y e l disolvente se separa, por destilación  hajo presión 

más reducida. El residuo se diluye con 100 partes de agua y e l 

pH se a ju sta  a 9 con solución 4-n de hidróxido sódico. Se agre 

gan 0,5 partes de carbón decolorante, todo ello  se calienta 

durante 30 minutos hajo agitación a 1003, se f i l t r a  a 953 y 

e l filtra d o  se mezcla con 10 partes de cloruro sódico* Después 

de en friar a 53 se separa e l precipitado por f i ltra c ió n , se 

lava con 25 partes de solución a l 5 % de cloruro sódico y se 

seca a 603. Se obtiene el 4 ,4 '-M s-¿< ?"- (4 "-su lfo n a ftil- r '')-  

'5"-m e til-v -tr iazo lil-4,y -estilb en -2, 2'*-disulfonato sódioo como 

polvo casi inodoro en un rendimiento de 3,9 partes = 62 % de 

la  te o r ía .-

EJEMPLO 3

10 partes de hidrazona obtenida a p a rt ir  de cloro- 

hidrato de 4-olorofenilhidrazina y ácido 4 ,4 '- h is - ( l" - iso -  

n itroso-2"-oxopropil-1")-estilben-2,2 '-d isu lfónico se introdu­

cen en 30 partes de una fusión de úrea a 1358. La mezcla se
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"a lien ta  a 1703, se mantiene durante 3 horas a e sta  temperatu- 

a, se en fria  a 1353 y se mezcla con una solución de 0,8 par­

es de hidróxido sódioo y 1 parte de d itio n ita  de sodio en 

00 partes de agua. Bajo buena agitación  se en fría  l a  mezcla 

e reacción a 503, e l precipitado se separa por f i ltra c ió n , 

e lava con 20 partes de agua f r í a  y se seoa: rendimiento 

¡,0 partes (63 % de l a  teoría) de 4 ,4 '-b is-¿2 "- (4 " '-c lo ro fe -  

d l) - 5 " ' -m e til-v ic - tr iaz o lil-4ü7*-estilben-2, 2' -disulfonato 

tódico am arillo-naranja. Después de r e c r is ta liz a r  en solución 

tcuosa a l  50 % de 2-etoxietanol se obtiene un polvo amarillo

3ropil-1" ) -estilb en -2 ,2 '-d isulfónico y 21 partes de clorohi- 

drato de para-cianfenllhidrazina se introducen en una solu- 

:ión de 20 partes de trih idrato  de acetato sódico en 125 par­

tes de agua.

minutos a 100S, y después se deja en friar a 203. Después de 

agregar 35 partes de cloruro sódico se ag ita  aún durante 30 

minutos, l a  hidrazona am arilla formada se separa por succión,

slón reducida. Rendimiento 42 partes (86,5 % de la .te o r ía ) ,

41 partes de hidrazona y 10 partes de acetato sódico anhidro 

se introducen en una solución compuesta de 100 partes en volú- 

men de anhídrido acético y 400 partes en volúmen de dim etil- 

formamida. La mezcla se ca lien ta  en el.p lazo  de 2 horas a 

1153, se a g ita  durante 9 horas a 115° y una gran parte del di 

solvente se separa por.destilación  bajo presión reducida. El 

residuo se diluye con 600 partes en volúmen de una solución

claro.

se. lava con 200 partes de agua f r í a  y se seca a 50s bajo pre-

EJEMPLO 4

31 partes de ácido 4 ,4 '-b is - ( l" - iso n itro so -2"-oxo-

La mezola se calienta a 1003, se agita durante 30
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acuosa a l  30 % de alcohol e t í lic o  y se mezola con l a  cantidad 

precisa de soluoión 4-n de hidróxido sódico para que e l pH sea 

de 8 -  9. El precipitado se separa por succión, se laya con 

200 partes de agua f r í a  y se seca. Rendimiento 23 partes 

(56 % de la  teoría) de 4 ,4 '- b is - /2"- (4 " '-c ian fen il)- 5"-m etil- 

v ic - tr ia z o lil-4  ̂ -e s t i lb e n -2, 2' -disulfonato sódioo como polvo 

am arillo. Después de re c r is ta liz a r  en solución acuosa a l 50 % 

de dimetilformamida se obtiene un polvo amarillo b r illan te .

EJEMPLO 5

5 partes de 2, 2 '- b i s - /2"-(c ia n fe n il)-5"-m etil-vic- 

triazo lil-4 [[/-estilben -2 ,2 '-d isú lfon ato  sódico se introduoen 

en una solución de 100 partes en volúmen de d ie tilen g llco l,

10 partes de agua, 0,13 partes de hidróxido sódico y 5,3 par­

te s  en volúmen de una solución a l 30 % ( partes/volúmen) de 

peróxido de hidrógeno. La suspensión am arilla se calien ta a 

40S y se ag ita  durante 30 minutos a 40S, después se sigue ca­

lentando a 509 y se ag ita  durante 2& horas a 50a. Se agrega 

ahora l a  cantidad precisa de solución de ácido acético a l  2 % 

para que e l pH baje a 5-6, la  suspensión se mezcla con 100 

partes de agua y se enfria a 5a. El precipitado se separa por 

succión, se lava con unas 20 partes de agua f r í a  y se seca.

Se obtiene el 4,4'-bis-¿2"-(4"^am inooarbonilfenll)-5"--nietil- 

v lc-trlazo lil-4 ü 7 -estilb en -2 ,2'-disulfonato sódico como polvo 

amarillo olaro con rendimiento de 4,4 partes (84,4 % de l a  

te o r ía ) . .

EJEMPLO 6

4,7 partes de clorohidrato de 4-aminooarbonilfenll- 

hidrazina y 6,4 partes de ácido 4 ,4 '-b is-(1 "-iso n itro so -2 "-  

oxopropil-1")-e stilb en -2, 2' -disulfónico se introducen en una 

solución de 4 partes de trih idrato  de acetato de sodio en 75
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partes de agua. La mezcla se calien ta  a 100S y se mantiene 

durante 30 minutos a 1003, se mezcla con 7,5 partes de cloruro 

de sodio y l a  suspensión am arilla se en fria  a 103. El preci­

pitado se separa por f i lt ra c ió n  y se seca a 503 bajo presión 

reducida. El rendimiento en hidrazona am arilla asciende a  10 

partes (97 % de l a  te o r ía ).

Se mezclan 10 partes de l a  hidrazona secada con

3,3 partes de acetato de sodio anhidro, 23 partes en voldmen 

de anhídrido acético y 60 partes en volúmen de d im etilf ormami 

da, se calien ta en e l transcurso de 2 horas a  95? y se ag ita  

durante 5 horas a  953. Después de r e t ir a r  e l  disolvente "bajo 

presión reducida se mezcla e l  residuo con 60 partes de agua 

y 1 parte de d itio n ita  sódica, l a  suspensión am arilla se agi­

t a  durante 30 minutos a 60-703, se en fria  a 103, e l precip i­

tado se separa por f i lt ra c ió n , se lava con 20 partes de agua 

f r í a  y se seca. Se obtiene e l 4 ,4 '-b ls-^ "-(4 "'-am in ocarbon il)-  

5"-m etil-v ic-triazo lil-4 ü /-estilb en -2 ,2 '-disulfonato sódico 

como polvo amarillo con un rendimiento de 6,1 partes (64 % de 

l a  te o r ía ) . Después de r e c r is ta l iz a r  en solución acuosa a i

50 % de 2-etoxie'tanol se obtiene en forma de pdlvo amarillo 1 *
pálido.

EJEMPLO 7

10,2 partes de ácido 4 ,4 '-b is-(l"- iso n itro so -2 "-o x o - 

p rop il-1 ")-eatilben -2 ,2 '-disulfónico y 7,52 partes de ácido 

4-hidrazinobenoenosulfónico se introducen en una solución de 

10 partes de trih idrato  de acetato sódico en 30 partes de 

agua. Todo se ca lien ta  a  1003 y l a  solución rojo-anaranjada 

formada se a g ita  durante 30 minutos a  1003, se en fria  a  10s 

y se mezcla con 7,5 partes de cloruro sódico. La hidrazona 

amarillo-anaranjada precipitada se separa por f i lt ra c ió n , se
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laya dos veces, cada una con 50 partes en volúmen de una solu­

ción a l 15 % de cloruro sódico y se seca a 502 bajo presión 

reducida. Rendimiento: 10,1 partes (59*5 % de l a  teo ría ).

9,2 partes de l a  hidrazona obtenida y 2 partes de 

acetato sódico anhidro se introducen en 15 partes en volúmen 

de anhídrido acético y 50 partes en volúmen de dimetilformamida. 

La mezcla se calienta en e l transcurso de 2 horas a 1002 y se 

ag ita  durante 16. horas a 1002, enfriándose después a  702 y re­

tirándose e l disolvente bajo presión reducida. El residuo se 

diluye con 160 partes de agua y se mezcla con l a  cantidad 

precisa  de solución 4-n de hidróxido sódico para que e l pH 

ascienda a 8-9. . .

La solución se calien ta a 1002, se mezcla con 3 par­

te s  de carbón decolorante y 2 partes de d itio n ita  sódica y 

después de algún tiempo se aclara por f i lt ra c ió n . Al filtra d o  

se le  agregan 16 partes de cloruro sódico; la  suspensión a s i  

obtenida se enfria a 102 y se separa por f i lt ra c ió n ; e l  r e s i­

duo de f i lt ra c ió n  se lava aún con 105 partes de solución a l  

10 % de cloruro sódico y se seca. Se obtiene l a  sa l  te trasó - 

dica del ácido 4 ,4 '-b is-¿2 "- (4 " '- su lfo fe n il)-5 "-m e tll-v io -tr l-  

azolil-4 !í7-estilben-2,2 '-d isu lfónico  como polvo amarillento 

con un rendimiento de 3t2 partes (34 % de l a  te o r ía ) . Mediante 

recrista lizac ión  en soluoión a l  10 % de cloruro sódico se ob­

tiene como polvo amarillo pálido.

La tab la  I  a continuación contiene u lte rio re s com­

puestos tr iazó lico s obtenidos según l a  presente invención, 

de fórmula ( i ) ,  que se caracterizan por lo s  símbolos Ar, R y 

Me a s i  como por e l  aspecto de lo s  nuevos blanqueadores.



T a b l a  1

Ejem
pío***
No.

Ar R Me

—...'* ' .... .....' :

Aspecto

8 4- (6' -metll-4' -sulfo- 
benzotiazolil-2 ')- fe -  
nilo

OĤ Na Polvo amarillo

9 fenilo ^ 3 Na Polvo amarillo 
claro

10 4-etoxicarbonilfenilo CH3 Na M

11 4-oarboxifenilo Na Polvo amarillo 
pálido

12

13

4-metoxicarbonilfenilo 
_ /   ̂ o  

- V y —  c o ^

CĤ

^ 3

Na
Na

Polvo amarillo
tt

14 4-metoxifenilo C S 3
Na !)

15 4-(acetilaminosulfo- 
nil)-fenilo <="3 Na Polvo amarillo 

pálido
16 4-(benzo cazolil-2')-  

fenilo ^ 3 Na Polvo amarillo

17 4-(benzoimidazolil-2 ') -
fenilo ^ 3 Na w

18 5-su lfonaftil-2- CĤ Na Polvo amarillo 
claro

19 6-su lf onaf1 11- 1- ^ 3 Na M

20 Naftilo-1 CH3 Na M

21 Naftilo-2 ^ 3 K t)

22 Difenililo-4
^ 3

Na t!

EJEMPLO 23

10 partes de la  hidrazona obtenida de clorohidrato 

de 4-cianfeniliddrazina y ácido 4 ,4 .'-b is-(l"- iso n itro so -2 "-  

oxopropil-1" )-e stilb en -2, 2' -disulfónico se introducen en 75 

partes de p irid in a y todo se calien ta  a  1003. En e l plazo de
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15 minutos se gotea a  1002 una solución de 13 partes de su l-  

fato de cobre crista lizad o  en 22 partes de agua, l a  solución 

se mantiene aún durante 2^ horas a 1006 y después se separa la  

p irid ina por destilación  y se sustituye eh forma continua por 

l a  misma cantidad de agua.

Terminada la  destilación  de l a  p irid ina se agrega 

l a  mezcla de reacoión caliente a 23,5 partea de ácido c lo r­

hídrico a l  35,5 % y se en fria a 206. El precipitado formado 

de 4 ,4 '-b is-(2 "-para-o ian fen il-3 "-6x id o-5"-m etil-v .triazo lil-  

4")-estilben -2 ,2 '-d isu lfon ato  sódico se separa por succión, 

se lava con 200 partes de agua f r í a  y se seoá. Se obtienen

9,4 partes de.un polvo marrón anaranjado. El N-óxido (9,4 par­

tes) se introduce en una mezcla de 42 partes de agua, 20 p ar­

te s de ácido abético a l  100 %, 14 partes de 2-etoxietanol y 

4,7 partes de ácido clorhídrico a l  35,5 %. Después de agregar 

3 partes de polvo de cinc se calienta la  mezcla hasta hervir 

y se mantiene durante 18 horas a temperatura de ebullioión. 

Después de en friar  a 106 se separa por f i lt ra c ió n  e l precipi­

tado am arillo, se lava con 100 partes de agua, se ag ita  duran­

te 30 minutos a 206 en una mezcla de 100 partes de agua y 23 

partes de solución 4-n de hidróxido sódioo, se vuelve.a se­

parar por succión, se lava con poca agua y se seca. Se obtiene 

e l so dio-4 ,4 ' -bi s- (  2"-paracianf enil-5 "r-me t i l - v .  tr ia z o li l-4  ") -  

e stilb en -2, 2 '-disulfonato como polvo amarillo en un rendimien­

to de 6,5 partes = 68 % de la  teo ría . Después de re o iis ta l iz a r  

en una solución acuosa a l  50 % de dimetilformamlda se obtiene 

un polvo amarillo b r illan te .

La sigu ien te .tab la  2 contiene u lterio res compuestos

tr iazó lioo s de fórmula:
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R.
—r OH 

S0-,Na

(VI)

que preparados segtin la s  indicaciones de lo s ejemplos 1 a 7 

ó 23 se obtienen como polvo amarillo claro y se caracterizan 
por lo s  símbolos a R^. ,

T a b 1 a 2

Ejem
pío"*
No. " i "2 "3 ^4 "5

24 H -SO^Na H H H
25 M3- H H H H
26 H 01 H H H
27 OĤ - H CĤ - H H

.28 H H F H H
29 01 H H SO^Na H
30 H H C2H5-0- H - H
31 H H nC^Hg-0- H H
32 H H -SOg-NHg . H H
33 H -SOg-RHg H H H
34 CĤO*** H H H H
35 H H CH3- H
36 - 000H H H H H
37 H H -COO-Ô Hgn H . H



Tabla 2 (Continuación)

Ejem
pío"
No. " i ^2 ^3 "4 R$

38 H H -CO-NH-CĤ  . H H

39 H H -CO-N(CH^)g H H

40 H H -CO-NH-OgĤ H H

41 H H -CO-NH-C^Hgn H ' H

42 CĤ O- H H CHy- H

43 cs^- H -SO^Ná H H

44 )) H tt H C1

45 H H -COO-C^H^n H H
46 H -COO-CĤ H H H

47 H H -CO-NH-CgĤ -OH H . H

48 H H -CO-N(CgH^OR)g H H

49 H H -CO-NH-CĤ -CHOH 2 ] H H

CĤ

50 H H -SOgCH^ H H

51 H H -m-oo-CH^ H H

52 H -COOH H . H H

53 H H -SOg-NH-CH^ H < H

54 H H -NH-OC-CgĤ . H H

55 H H -NH-OC-O-CgĤ H H
56 H H -NH-OC-O-CĤ H H

H -NH-OC-CĤ H H H
58 H H H H

59 H H Iso-C-Hr,0 f H H
60 CĤ O- H H CĤ O- H
61 H H -SO g-O ^ H H
62 H H -SOg-NÍCgH^OHja H H



Tabla 2 (Continuación) 0
"y ^

Ejem
p ío "
NC "i ^2 . R3 ^4 Rg

63 H -sOg-m-cH^ H H H
64 H H -SOg-NH-CUg-CHDH

CH3

H H

65 H H -SOg-m-C^Hgn H H
.66 H H -SOg-N(CH^)g H H
67 H H -SOg-.N(CgH^)g H H .

68 H H H H

69 H . ' H -tero.C^H^ H ' H

70 H H -SOg-N^^(CHg)^ H H

71 H H -m -oc— H H

72 H H -NH-OC-^^-Cl H H

73 H H . -NH-OC-C^n H H
74 H H -SOg-NH-CgH -̂OH H H
75 H H -NH-CO-OĈ Hyn H - H
76 OH3 H . H * . H . 0^
77 H CĤ H CĤ
78 H H -SOgNH-CgĤ H H

79 H H H H

80 H H -CO-N(CgH^)g H H
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En la  tabla 2 se han representado todos y en la  ta ­

bla 1 la  mayoría de lo s compuestos tríazó lioo s en forma de la s  

sa le s  sódicas. Para la  obtención de la s  sa le s  de potasio, l i ­

tio  o amonio se pueden su stitu ir , por ejemplo, en lo s  procedi­

mientos, descritos en lo s  ejemplos, lo s  compuestos sódicos por 

lo s  correspondientes compuestos de potasio ; l i t i o  o amonio.

Las sa le s 'só d ica s  se pueden mezclar también en medio 

acuosa a tempeiaturas de 20S a 100a, preferentemente a 50a a 

100B, con ácidos minerales fuertes, taleS;Oomo ácido clorhí­

drico y sulfúrioo, hasta que el pH sea in fer io r  a 3 y a sp irar  

lo s  ácidos sulfónicos l ib re s  precipitados, lavar con agua a c i­

dulada, después introducir y ag itar , en agua y n eu tralizar con 

hidróxido, carbonato a s i  como bicarbonato de potasio , l i t i o  y 

amonio, tanto evaporar cuanto secár, e incluso p recip itar en 

fonna de sa l con una sa l hidrosoluble del catión correspon­

diente, asp irar y secar.

Para la  obtención de la s  sa le s  amínicas se emplean 

soluciones acuosas, acuoso-orgánicas (por ejemplo, acuoso-al­

cohólicas) y orgánicas (por ejemplo, alcohólicas) de la s  monor* 

d i-  y trialquilam inas de bajo peso.molecular a s i  como mono-, 

d i-  y trialcanolaminas ¿^H^-NHg, (CH )̂gNH, (CH^)^N, CgĤ -NHg, 

HO-CgH -̂NHg, HO-C^Hg-NHg, (HO-CgH )̂g-NH, (HO-CgH^)jN, 

(HO-CgH^)g-N-CH ,̂ (HO-CHg)y C-NHg, etc^7, para la  n eutraliza- 

oión de lo s ácidos.sulfón icos l ib re s .

También se pueden emplear como agentes de n eu trali­

zación lo s  hidróxidos tetraalquilamónioos, por ejemplo, e l 

hidróxido tetiametiíamónico.

Las sa le s  amínicas, especialmente la s  sa le s  alcanol- 

aminicas son muy adecuadas para la  obtención de preparados l í ­

quidos. '
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Para l a  obtenoión de compuestos tr iazó lico s de fór­

mula (1 ), que son de d i f í c i l  solubilidad en agua, pero solubles 

en.disolventes orgánicos; es decir, donde Me s ig n ific a , por 

ejemplo, e l resto  de una amina, t a l  como n-octilamina, 2 -e t i l-  

hexilamina, ciclohexilamina y diciclohexilamina, se procede 

convenientemente agregando a l a  solución acuosa de l a  s á l  só­

dica, por ejemplo, a  temperaturas entre 20 s a  ICOS e l cloro- 

hidrato, su lfato  o acetato de l a  amina correspondiente, prefe­

rentemente en forma d isu e lta , y aspirando e l precipitado fo r­

mado, en caso dado después de en friar a 20B o hasta a 0-5 s , 

lavando con agua y seoando.

Las sa le s  de metal alcallno-térreo de lo s  compuestos 

de fórmula ( i ) ,  que son de d i f í c i l  solubilidad en agua, se pue 

den obtener asimismo por reacción de l a  s a l  sódica en solución 

acuosa con una sa l  de metal alcalino-térreo  asimismo en solu- 

oión aouosa.

Ejemplo de aplicación A

100 partes de un te jid o  blanco de poliamida 66 (Ban- 

lon) se introducen a 40S en un baño que se compone de 4000 

partes de agua, 3 partes de ácido acético g la c ia l  y 0,2 par­

te s  del compuesto tr iazó lico  del ejemplo 1. E l baño se calien­

t a  en 30 minutos a  95s y se mantiene aún durante 30 minutos 

a  90-95*.

El te jid o  se extrae del baño, se enjuaga bien con 

agua desmineralizada y se seca a 80B. El m aterial a s i  tratado 

muestra, en comparación con e l m aterial sin  tr a ta r , una tona­

lidad blanca neutra b r illan te .

Con lo s  compuestos tr ia z ó lic o s  de lo s  ejemplos 2,

5, 6, 9 y 10 se obtienen asimismo tonalidades blancas neutras, 

b r illa n te s , mientras con lo s  compuestos tr iaz ó lico s  de lo s30.
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ejemplos 4 y 8 se producen tonalidades blanco tirando algo 

a verde.

Ejemplo de aplicación B

100 partes de algodón blanqueado y mercerlzado se 

lavan en 500 partes de un baño de lavado que contiene 20 par­

te s  de un polvo de lavado para ropa a hervir a base de dode- 

cilbencenosulfonato y O, 2 partes del compuesto tr iazó lico  del 

ejemplo 1. El te jid o  de algodón se introduce a  403 en l a  f lo ­

ta  y l a  temperatura se aumenta en 30 minutos a  95 s y se man­

tiene durante 30 minutos a 90-953. El te jido  se extrae enton­

ces del baño de lavado, se enjuaga con agua desmineralizada 

y se seca a  603. En comparación con e l m aterial sin  tra ta r , e l 

te jido  de algodón tratado muestra una tonalidad blanca neutra 

b r illa n te .

Se obtienen asimismo tonalidades blancas b rillan te s 

con lo s compuestos tr iazó lico s de lo s  ejemplos 2 , 5, 6 , 9 y 

10 mientras en e l caso de lo s compuestos tr iazó lico s de lo s 

ejemplos 5 y 6 , 0 , 1. partes ya son su fic ien tes para producir 

un bello blanqueo, mientras con lo s compuestos tr iazó lico s 

de lo s ejemplos 4 y 8 se obtienen tonalidades blancas tirando 

algo a verde.

Ejemplo de aplicación C

Un te jido  de algodón blanqueado y mercerizado de
' <

120 cm de longitud y 15 cm de anchura se impregna oon una 

solución que por l i t r o  contiene 0,5 gramos de carbonato sódi­

co y 1,0 gramos del compuesto tr iazó lico  del ejemplo 2, des­

pués se exprime hasta que l a  recepción de baño sea solo de un 

60 % y se seca a 803. El te jido  a s i  tratado muestra, en com­

paración a l a  mercancía sin  tra ta r , una tonalidad blanca b ri­

llan te .
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Ejemplo de aplicación D

100 partes de un te jid o  de algodón blanoo se intro­

ducen a 403 en una soluoión que se compone de 4000 partes de 

agua, 0,1 partes de uno de lo s  compuestos tr iaz ó lico s  de lo s  

ejemplos 5 y 6 , y 10 partes de su lfato  sódico conteniendo 

agua de cr ista lizac ió n . La f lo ta  se calien ta en e l transcurso 

de 15 minutos a 703 y se mantiene durante 30 minutos a 703.

El te jid o  se extrae de l a  f lo ta , se enjuaga con agua f r í a  des 

mineralizada y se seca a 803; mediante este tratamiento se 

blanquea e l algodón considerablemente.

Ejemplo de aplicación E

Se prepara un baño de blanqueo de 4000 partes de 

agua, 8 partes de cloruro sódico y 0,2 partes del compuesto 

tr iazó lico  del ejemplo 3 y se tampona a un pH de 3*5 mediante 

adición de 2,8 partes de perborato sódico (NáBOg.1^0 g . 3HgO),

2,4 partes de n itrato  sódico, 2,4 partes de p o lifo sfato  t r i -  

sódico, 0,4 partes de un producto de adición de óxido e t ilé n i-  

co con d l-sec .b u tilfen o l y 50 partes en volúmen de una solu­

ción a l 10 % de ácido fórmico.

100 partes de un te jid o  blanco de poliamida-6 

(Banlon) se introducen a 403 en e l baño. Se calien ta  en e l 

transcurso de 30 minutos a 90-953 y se mantiene durante otros 

30 minutos a 90-953. El te jid o  se extrae, se enjuaga con agua 

f r í a  desmineralizada, después de tra ta r  con una soluoión a l 

0,1 % de b isu lf ito  sódico se vuelve a  enjuagar y se seca a 

803. En comparación con un te jid o  sin  tra ta r , e l te jid o  de 

poliamida tratado muestra un blanqueo b rillan te  tirando a ro­

jo .

Ejemplo de aplicación F

100 partes de un te jid o  de lana blanqueada se in tro-
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ducen a 403 en una f lo ta  que se compone de 4000 partes de agua, 

20 partea de un agente blanqueador a base de d itio n ita  sódica, 

20 partea de ácido acético a l 10 % y 0,1 partea del blanquea­

dor descrito en e l ejemplo 4. El baño se calien ta en 15 minu­

tos a 70s y se mantiene durante 30 minutos a 70a. El te jido  

se extrae, se enjuaga con agua desmineralizada y se seca a 60S. 

En comparación con e l m aterial sin  tr a ta r , e l te jido  de lana 

muestra un bonito blanqueo.

N O T A

D escrita suficientemente l a  naturaleza del invento, 

a s i como la  manera de rea lizarse  en l a  práctica, debe hacerse 

constar que la s  disposiciones anteriormente indicadas son 

susceptibles de modificaciones de d eta lle  en cuanto no alteren 

su principio fundamental. También se hace constar que e l in­

vento corresponde a dos so lic itu des de patente presentadas en 

Suiza con lo s  nos. y fechas sigu ientes: 18.918/69 de 19 de 

diciembre de 1969 y 15.924/70 de 27 de octubre de 1970, aco­

giéndose por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden lo s  Conve­

nios Internacionales en vigor, siendo lo  que constituye l a  

esencia del referido invento por lo  que se so l ic i ta  Patente de 

Invención por 20 años en EspaRa, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA 

OBTENCION DE DERIVADOS TIAZOLICOS; caracterizándose por lo  s i ­

guiente:

1 .-  Procedimiento para l a  obtención de derivados 

tia z ó lic o s , de.fórmula general:

2
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en l a  que Ar s ig n ific a  un resto  a r i lo , que puede estar sus­

titu id o , R se e lige entre hidrógeno, un resto a lqu ilo , de bajo 

peso molecular y ún resto  fen ilo , que puede estar sustitu ido 

y Me s ig n ific a  tanto un ión elegido de entre hidrógeno, amo­

nio y metal a lcalin o , cuando un equivalente de un metal a lca- 

lino-térreo y un catión amónico, caracterizado porque 1 mol, 

de un compuesto de fórmula:

( I I ) ,

2

en l a  que un grupo X = 0 y e l otro X = N-OH se hace reaccio­

nar con 2 moles de una arilh idrazin a de fórmula:

Ar-NH-NHg ( I I I )

y e l producto de reacción obtenido tanto se c ic liz a  cuanto 

se cicliza oxidativamente y el N-óxido de triazol asi obte­

nido se reduce a l  tr ia z o l.

2 .-  Procedimiento para l a  obtención de derivados 

t ia z ó lico s , t a l  y como queda sustancialmente descrito en l a  

presente Memoria.

Esta Memoria consta de 28 hojas e so rita s  a máquina 

por una so la  cara.

28 MR. 1973
Madrid,
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