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La presente Invención se relaciona con un proce-
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dimlanto para preparar oompuestos de bls-v-triazolil-astilbe- 
no, que corresponden a la fórmula I

en la que X^ y Xp significan, oada una independientemente, j! :
hidrógeno, cloro o un grupo seleccionado entre -SO^M, -C00M, ,

donde o significa hidrógeno; alquilo conteniendo de 1 a 6 

átomos de carbono, sin sustituir o sustituido por hidroxi o 
por fenilo; ciclohexilo; o fenilo sin sustituir o sustituido 
por uno o más eustituyentes seleccionados entre halógeno, al 
quilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono o alooxi conte­
niendo de 1 a 6 átomos de carbono, ciano y -SO^M, y signi 
flca hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de car­
bono, sin sustituir o sustituido por hidroxi, o y R^, jun 
to con el nitrógeno al que están ligados, significa un ciclo 
piperidino, pirrolidino, morfolino o N-metilpiperaclno, 
signifioa alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, sin 
sustituir o sustituido por aicoxl conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono; o signifioa fenilo sin sustituir o sustituido por 
uno o más eustituyentes seleccionados entre alquilo contenían 
do de 1 a 6 átomos de carbono, alooxi oonteniendó de 1 a 6 

átomos de carbono, flúor, oloro y oiano, Rg significa alqui­
lo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, sin sustituir o 
sustituido por hidroxi, por alooxi conteniendo de 1 a 6 áto- } 
mos de carbono, por hidroxi-alooxi oonteniando de 1 a 6 áto- <

I
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moa de carbono, por aminooarbonilo o por -SO^M; o significa 
fañilo, sin sustituir o sustituido por uno o más sustituyen-* 
tes seleccionados entra alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, 
flúor, oloro y oiano, las R.¡, que son iguales, significan, 
cada una, hidrógeno; cloro; alquilo conteniendo de 1 a 6 át& 
mos de carbono; o fenilo sin sustituir o sustituido por uno 
o más sugtituyentes seleccionados entre alquilo conteniendo
de 1 a 6 átomos de embono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 áto- i

t
mos, flúor, cloro y .^ilo, las Rg, que son iguales, signifi-i 
can, cada una, un radical que corresponde a la fórmula (a),
(b) ó (o),

(a)

en la que significa alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono; o fenilo sin sustituir o sustituido por uno o 
más suatituyentes seleccionados entre alquilo conteniendo de 
1 a 6 átomos do carbono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono, flúor, cloro y -SO^M, y significa -0- ó -NYy-, 
en donde Tg significa hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 a 
6 átomos de carbono, sin sustituir o sustituido por hidroxi, 
por cloro o por -SC^M,

N
Tp-N

\ N
(b)

en la que Yg significa naftilo, sin sustituir o sustituido
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, conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, por alcoxi coa
. . '-'i '.--.lo de 1 a, 4 átomos do carbono o por --SO3M; o significa 
í feníl.ü, sin eustitttir o sustituido por uno o más sustituyen- 
- toe seleccionados entre flúor, clero,- alquilo conteniendo de 
¡ 1 a 6 átomos de carbono, alcoxi conteniendo do 1 a 6 átomos de 
: on-.-bono y -SÜ^í, y Y^ significa hidrogeno? oloro^ al,;-.dlo con- 
, ' ende ig 1 a 6 átomos de carbono; o significa fañilo sin 
' ur. r . * !j..r 1 sustituido por uno o suatituyentea seleooiong.
d̂ .- c-'tro alquilo oon^-í iendo de 1 a 6 átomos de carbono, al- 

; ooAi contardando do ' átomos de carbono, flúor, cloro y 
¡ - 8 0 COOM, - O O B R y  -<300R^, y

(o)

en 1'..
6 d- :
—cro?= -

si^ifioa hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 a;
do carbono, y M significa hidrógeno o un catión 

En los compuestos de fórmula I, cualquiera de loe

I

r! rJ.os alquilo o alcoxi contiene preferiblemente de 1 a 4 i
átc-i;..-;' de carbono, y cualquier radical alquilo sustituido por 
ci'-Tcxi o por -SOcontiene preferiblemente de 2 a 4 átomos
d-? i*rb es­

como ojsmpíoa do radicales alquilo, alcoxi e hidro- 
xtalquilo puedan citarse les siguientes?, metilo, etilo, propi 
Ic-, íriopiopilo, R-butllo- isobutilo, butilo seo., butilo tere 
-r--.. ' . itoamilo, hoxilo, ii^toxi, etoxi, propoxi, iaopropoxi,
-.- * í;. butoxi ^ore., oriloxi, beriloxi, (3-hidro?ietilo,
^ -11 r'roxipropilo, ^-4bidroxipropilo, 2-, 3- ó A-hidroxibuti-
Ic-i y 3-" ó 4-hídro:^ibutilo-2, Loa- r-Mioal.RO alcoxf-tlqullo y i30
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los radioales hldroxlalooxialquilo contienen, de preferencia, 
de 3 a 8 átomos de carbono. Como ejemplos pueden darse los 
siguientes: metoxletllo, etoxietilo, propoxietilo, isopropoxi 
etilo, butoxietilo, isobutoxietilo, 2- d 3-etoxipropilo, 2- d 
3-propoxipropilo, 2- d 3-isopropoxlpropilo, 2(2 '-hidroxietoxl) 
-etilo, 2(2 '- d 3 '-hldroxipropoxl)-etilo, 2- d 3-(2 '-hidroxi- 
etoxi)-propilo, 2- d 3-(2 '- d 3 '-hldroxipropoxl)-propilo, 2-, 
3- d 4-(2 '-hidroxietoxi)-butilo, 2 -, 3- d 4-(2 '- d 3'-hidroxi 
propoxi)-butilo, 2-, 3- d 4-(2 '- d 3'-hldroxipropoxl)-butilo 
d 2-, 3- d 4-(2 '-, .? o 4 '-hidroxibutoxi)-butllo.

Cualquier radical genilo sustituido por uno o por 
más sustituyentes seleccionados entre alquilo, alooxi, haldge- 
no, oiano y -SO^M lleva preferiblemente uno o dos de los cita­
dos sustituyentes, pero de preferencia no más que un grupo clg. 
no o un grupo -SO^M. Cualquiera de los sustituyentes alquilo 
o alooxi se halla preferiblemente en la posioidn meta y/b pa­
ra del citado radioal fenilo. En los casos en los que el ra­
dical fenilo lleva, como sustituyante, fenilo, tal radical 
fenilo es, de preferenoia, tínicamente mono-sustituido, hallán 
doae el sustituyante fenilo preferiblemente en la posioidn pa 
ra del mismo.

Como ejemplos de aminas HNR^R^, de las cuales se d& 
ritran loe grupos -SOgNR^R^ y - C O N R ^ , pueden darse los si­
guientes: amoniaco, metllamina, etilamina, propilamina, isopi^q 
pilamlna, butllamina, hexilamlna, ciclohoxilamina, bencilami- 
na, 2-feniletilamina, anilina, toluidina, xilidina, mesidina, 
o-, m- d p-etilanillna, o-, m- d p-anlsidlna, 2,4-, 3,4- d 
2,3-dimetiloxianllina, fenetidlna, ácido aulfanílioo, ácido me 
tanílico (eventualmente en forma de sal), p-oloroanilina, p- 
-fluoranllina, 1 -amino-4-cianobenceno, djjaetilamlna, díetllamj,



5

ic

15

20

25

30

aru d iprop lla ta ina , d ibutilam ina, E-sse t  i l - N - g t i l - ,  - p r o p i l - ,  i 

-b u t i l - y  "c ic lo h e x il- ",  -benoij.-, - 2- f a n i l e t i l - ,  ^ e n i l - ,  

t í l f e n i l - ,  --dájaeti3. fe n í l- ,  -p -c lo r o fe n i l -  y  - s u l f  o fe n ll-a m i-  

a s í  como la s  correspondientes N-'S t i l -a m in a s , y  también 

l a  monee teño lad in a , dietanolam ina, monopropanolamína , dipro*" 

panolamina, p ír r o l id in a ,  p íp a r id in a , m orfo lina  y  N*-r.otilpipe 

" acica.«
En lo s  casos en lo s  qua lo a  suatituyentes X.¡ y Xg 

iy=u?.les, cada uno de o l io s  s ig n i f i c a  preferiblem ente h l -  

órd^oso? -SO ^!, 1 ,̂, -SO^R^ d -SOgRg. Cuando dichos

su stitu yen  tes son .. .:*¿rentes, se p re fie re  que una de y X2 ' 

s ig n if iq u e  hidrogeno, m ientras que e l otro símbolo s ig n if iq u e  

-CCOM, -C O p R ^  

como Xg s ig n if iq u e n  grupos -SO^N-

En loa  casos en lo s  que M s ig n i f i c a  un ca tión , l a  

aatt- -:.l9Ea exacta de t a l  ca tión  no es c r í t ic a ,  a condic ión  

cu?. esa cromofdrico.
Se pueda emplear cua lqu ie ra  de lo s  cationes conven 

elonaLaente usados en la .p reparac ión  de blanqueadores ó p t i­

cos. Como ejemplos de cationes apropiados pueden darse, lo s  

cattec^.3 metal, a lc a l in a , por ejemplo lo s  cationes sod io , peta 

a lo  y l i t i o ,  3.oa cationes metal a lc a lin o  tarreo, por ejemplo 

Ic o  cationes magnesio, c a lc io  y  e stro n tlo , y  lo s  cationes amo 

t.'.f y aj.qullamonío su s t itu id o  o s in  s u s t it u ir ,  por ejemplo 

loo  cationes que corresponden a la  fórmula

@

en l a  que R ^ ,  y  R 2̂ s ig n if ic a n ,  cada una independiente­

mente, hidrógeno o un ra d ic a l a lq u i lo  conteniendo de 1 a 4

át".ur¡s da carbono, s ia  s u s t i t u i r  o su s t itu id o  hasta  por 2 grn

. . .  6

, -COgRc o ciano. Se prefiere que tanto X̂
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pos hidroxi, preferiblemente por ún grupo hidroxi, como los 
ostiones mono-, di- y tri-etanolamonio, mono-, di- y tri-iso 
propanolamonio, y mono-, di- y tri-etilamonio.

En loe oompuestos de fórmula I, el arbolo aigoA 
fies preferiblemente hidrógeno, alquilo oonteniendo de 1 a 4 
átomos de carbono, cloro, fenilo sin sustituir o fenilo sus­
tituido por un átomo de cloro; dicha Rj significa preferible­
mente hidrógeno, alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos de oarbo 
no, en especial metilo, o bien cloro, de preferenola metilo o 
hidrógeno.

En los casos en los que las Rg significan radicales 
de fórmula (a), el símbolo Y^ en dioha fórmula significa pre­
feriblemente un radical alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos 
de oarbono, un radical fenilo sin sustituir o bien un radical 
fenilo sustituido por un sustituyante seleccionado entre al­
quilo conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono, alcoxi conte­
niendo de 1 a 4 átomos de oarbono, oloro y -SO^M y, cuando 
.. dicha fámula significa -NY5-, .1  .ÍEbclo Y, significa pr& 
feriblemente hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos 
de carbono.

Cuando las Rg significan radicales de fórmula (b), 
el símbolo Yg en dioha fórmula significa preferiblemente un 
radical fenilo sin sustituir o un radical fenilo sustituido 
hasta por dos sustituyentes seleccionados entre alquilo oont& 
niendo de 1 a 4 átomos de oarbono, alcoxi oonteniendo de 1 a 
4 átomos de carbono, cloro y -SO^M, a condición de que tal rg 
dical fenilo lleve eolo un grupo -SO^M. Y^ significa preferí 
blemente un radical alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos de 
oarbono, Y^ y son preferiblemente diferentes. Cuando las 
Rg significan radicales de fórmula (b), uno de los símbolos
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Rj o significa preferentemente hidrógeno.
Cuando las Rg significan radicales de fórmula, (o), 

el símbolo en dicha fórmula significa preferiblemente hi­
drógeno .

Un grupo preferido de compuestos de fórmula I son 
los compuestos que corresponden a la fórmula I',

I'

en la que las R ^, que son Iguales, significan, cada una, hi. 
drógano, cloro o alquilo oonteniendo de 1 a 4- átomos de car­
bono. las R'g? 1^3 sos iguales, signlfloan, oada una, un ra­
dica-i. de fórmula (a'), (b') ó (c')

en la que R significa un radical alquilo conteniendo de 1 a 
4 átomos de carbono, un radical fenilo sin sustituir o un ra 
dical fenilo sustituido per un sustituyante seleccionado en­
tre alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono, alooxi 
conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono, cloro y -SÔ B!, y 
X.'̂  significa -0- ó -NY^-, en donde Y',- significa hidró­
geno c alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono,
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en la que R' significa hidrógeno, oloro, alquilo oonteniendo 
da 1 a 4 átomos de oarbono, alcoxi conteniendo de 1 a 4 áto­
mos de oarbono o -SO^M, R" significa hidrógeno, cloro, al­
quilo conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono o alcoxi conte­
niendo de 1 a 4 átomos de oarbono, e Y'^ significa un radical 
alquilo conteniendo de 1 a 4 átomos de carbono,

10

15

c .
(C )

y M es tal como defi 'da más arriba con reapecto a la fórmu­
la I.

En los compuestos de fórmula I', los símbolos R'^ 
e Y'g son preferiblemente diferentes.

En dicho grupo preferido de compuestos de fórmula 
I', R \  significa hidrógeno o metilo y R'g significa un ra­
dical de fórmula (a") ó (b"),

25

30

en la que R' es tal como definida más arriba,

R' ^ 3

(b")

en la que R' y R" son tales como definidas más arriba, oon 
el requisito de que ouando R'g significa un radical de fórmR 
la (b"), el símbolo R'^ signifique hidrógeno.

En dichos oompuestoa, el símbolo R'g significa pre-
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ferentemente un radical de fórmula (b"). R" significa pref&¡ 
rentemente hidrógeno.

La invención proporciona un procedimiento para la 
producción de compuestos de fórmula I, que se caracteriza 
por el hecho de que se reduce un N-óxido de fórmula III,

en la que X^, Xg, las y las Rg son tales como definidas 
más arriba. '

El procedimiento de la invención puede efectuarse 
de aouerdo con mótodos normalmente empleados para la reduc­
ción de triazol-óxidos a triazoles. Así, se puede realizar ¡ 
el procedimiento empleando metales básicos, por ejemplo ras­
paduras de hierro o polvo de cinc, en ácidos, por ejemplo en 
ácido acótico, en mezclas de ácido acático/agua y mezclas de 
ácido acótioo en disolventes orgánicos inertes, por ejemplo 
clorobenceno. Alternativamente, la reducción puede efectuar 
se empleándose polvo de cinc en una solución de hidróxido de 
sodio o bien empleándose hidrógeno en presencia de un catali 
zador de reducción, tal como paladio, platino o níquel de 
Raney, convenientemente en un soporte de carbón activado. Di 
cha reacción puede llevarse a cabo, por ejemplo, en alcohol 
acuoso o en dimetllformamida acuosa. La temperatura apropia­
da es convenientemente entre la temperatura ambiente y 150^C 
aproximadamente, de preferencia entre $0° y 130°C. Se puede 
efectuar la reacción a temperaturas más bajas si a la mezcla
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de la reaoción se le aHade una pequeHa cantidad de un ácido 
inorgánico, por ejemplo ácido olorhídrioo. Tambión ae puede 
efectuar la reaoción empleando salea de áoidos reductores de ; 
azufre o de f¿aforo.

Los compuestos de fórmula I resultantes pueden ais­
larse y purificarse de manera convencional.

Loa compuestos de fórmula III pueden obtenerse me­
diante ciclizaoión oxidativa de Compuestos de fórmula I, en 
los que Rx significa hidrógeno. Dicha oiclización ee realiza 
según los mótodos us t̂les para tal tipo de reaoción. Se em­
plea, por ejemplo, una solución de bicromato ó peróxido de hi 
drógeno en un áoido, por ejemplo ácido acótioo o bien cianuro 
de potasio fórrico en un disolvente básico, como por ejemplo 
en plrldina o en mezclas de pirldlna/agua. De acuerdo con 
un mótodo preferido se emplea una sal de cobre-(Il), tal cono 
sulfato, cloruro o aoetato de cobre-(Il) en una mezcla de pi- 
ridina/agua. La sal de cobre monovalente, producida en la 
reaoción, puede ser regenerada en una sal de cobre-(II), si 
por la mezcla de reacoión se pasa aire u oxígeno.

Los oompuestos de fórmula I son indicados cono agen 
tes blanqueadores fluorescentee.

Los compuestos de fórmula I solubles en agua, es d& 
oir los oompuestos de fórmula I que contienen dos grupos áci­
do sulfónico como mínimo, pueden emplearse para el blanqueo 
de sustratos con sustantividad para con los aniones, por ejem 
pío los polimetaños, las poliolefinas modificadas por bases, 
la celulosa, la lana, las poliamldas sintóticas, empleándose 
los mótodos por agotamiento o por fula&deo. Dichos compues­
tos de fórmula I son adeouados asimismo para el blanqueo óp­
tico de papel en la masa, o bien despuós de la formación en
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hojas, por ejemplo durante los procesos de encolado o de re­
cubrimiento, y son adecuados asimismo para el blanqueo dípti­
co de textiles celulósicos, por ejemplo mediante incorpora­
ción de dichos compuestos en las resinas sintéticas destina­
das para el acabado de textiles.

Los restantes compuestos de fórmula I, inaolubles 
en agua o de poca solubilidad en agua, son indicados, por 
ejemplo, para el blanqueo óptico da sustratos hidrófobos,
(por ejemplo de polióetar, de pollolefinas o de materias po- *
llacrílicaa), o )oliamidas sintéticas, a las que se aplij

!
can los oompueetos mediante incorporación en la masa. Dichos 
compuestos de fórmula I pueden ser añadidos al prepolímero an 
tes de la formación del polímero final, así como a las fusic-' 
nes o solucionas de hilatura del polímero final. Los compues '' 
tos da fórmula I son adecuados asimismo para el blanqueo óp­
tico de fibras hidrófobas desde dispersiones acuosas. ¡

Los agentes blanqueadores fluorescentes de fórmula 
I son empleados, por lo general, en concentraciones de apro­
ximadamente un 0,005 a un 1,5 % basado en. el peso del sustra­
to.

Para la aplicación desde baños largos, se emplea 
preferiblemente entre un 0,05 y un 0,8 % de blanqueador óp­
tico con respecto al sustrato $ la relación entre el líquido 
del baño y los géneros es preferiblemente de 10$1 a 50:1 y 
la temperatura de tratamiento es preferiblemente de 30^ a 
60°C. El licor puede contener ulteriores adyuvantes, por 
ejemplo auxiliares para el agotamiento, o agentes de blanqueo, 
por ejemplo clorito de sodio.

En los procedimientos de fulardeo, particularmente 
! en los procedimientos de fulardeo a la continua, la concentra!
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ción del agente blanqueador ea preferiblemente entre un 0 ,0 2  

y un 1 ,2 %, de preferencia entre un 0,05 y un 0 ,8 %, en rela­
ción al sustrato. El blanqueador puede ser aplicado por un 
procedimiento de fulardeo en frío o al oalór, y sometido a la 
fijación bien directamente después de un secado intermedio. 
Para el acabado de textiles (por ejemplo géneros tejidos, gé­
neros de punto o géneroB sin tejer) con agentas ligantes, en 
particular con resinas sintéticas, el blanqueador óptico pue­
de ser aüadldo, en la cantidad deseada, a la resina sintéti­
ca, sea al licor de .atamiento, sea antes de la aplicación 
de la resina. En tal caso se agrega convenientemente entre 
un 0 ,02 y un 1 ,2 %, de preferencia entre un 0,05 y un 0 ,8  % 
de blanqueador óptico basado en el sustrato. La fijación del 
blanqueador y la reticulación del agente de acabado se llevan 
a cabo - dependiendo de la naturaleza del blanqueador y la 
del sustrato - por un procedimiento de retención en frío o 
de reticulación en frío, o bien por un tratamiento calorífi­
co (vaporación, tratamiento con oalor seco o tratamiento ter- 
mosol), en oaeo dado después de un aéoado intermedio.

Para el blanqueo de papel en la maaa, se emplea con 
venientemente entre un 0,01 y un 0 ,5  % de blanqueador éptico 
basado en el peso de la pasta seoa.

Para el tratamiento de papel en la prensa encolado­
ra, se pueden emplear soluciones de encolado que contienen, 
por ejemplo, de 0 ,3  a 8 g o, preferiblemente, de 0 ,5  a 6 g 
por litro de blanqueador Óptico; desde luego* ae puede ele­
gir la oantldad del blanqueador segón la naturaleza y canti­
dad del agente ligante, la del papel y el grado de blanoo de­
seado. La oonoentraoión del agente ligante es normalmente en 
tre un 2 y un 15 % aproximadamente del licor de tratamiento.
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Los licores de blanqueador óptico destinados para la aplica-¡ '
clón a la superíiole de papel pueden contener ulteriores adi-;¡
tivoa, por ejemplo pigmentos blancos y agentes de carga; di-¡ 
chos aditivos son normalmente empleados en cantidades aproxí-j 
madamente entre un 10 y un 65 % en peso da la composición de ' 
recubrimiento, siendo el agente ligante presente en una can­
tidad de un 5 a un 25 % aproximadamente, Da preferencia se 
emplea el blanqueador óptico en cantidades de aproximadamente!
0,3 a 6 g por litro de la composición de recubrimiento. : '

Como ejes- de agentes ligantes adecuados pueden, 
darse el almidón hidrolizado, los alginatos, las gelatinas, 
el alcohol polivinílico, la pirrolidona polivinílica, la cag! 
boximetil-oelulcsa, la caseína, la protaina, el polivinillde } ' 
no, el oloruro, así oomo mezclas de loa agentes citados, pre-j '
firióndose sobre todo el almidón hidrolizado, el alcohol poli!¡
vinílico y la carboximetil-celulosa. Adecuadas son asimismo: ' 
las dispersiones acuosas de resina, sintética basadas en polí­
meros mixtos de oopolímeros acrilo- y/o butadieno-estireno 
con un contenido en resina sintética del 50 % aproximadamen­
te.

Apropiados agentes de carga y pigmentos blancos son 
los normalmente empleados en la industria papelera, por ejem­
plo china clay, carbonato de calcio, "blanco satón", "Blanco- 
fix", dióxido de titanio, talco, silicatos de aluminio preci­
pitados, etc., así como mezolas da los mismos.

Las composiciones de recubrimiento pueden contener, 
además, polifosfatos hidrosolubles, metafosfatos y agentes 
humectantes, por ejemplo alcandés de alto peso molecular, su i 
fatados o sin sulfatar o óteres alquil-fenol-poliglioólioos ! 
con 8 a 14 átomos de carbono en el alquilo y de 1 a 20 grupos]
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de óxido de etileno. Para obtener buenas propiedades de fluí 
dez, las oomposioiones de recubrimiento para aplicación pig­
mentaria son preferiblemente alcalinas; tal carácter alcalino 
se logra por la adioión de hidróxldo de amonio, o de hldróxl- 
dos, carbonatos, boratos, perboratos de sodio o de potasio o 
de mezclas de los mismos.

Los agentes blanqueadores aniónicos de fórmula I 
pueden ser fijados en sustratos de poliamlda por el mátodo a 
ohoque de ácido. Los blanqueadores hldroeolubles de fórmula 3 
son apropiados asimls? * como aditivos a baños de lavado, en 
especial a baños que contienen agentes blanqueadores.

Los compuestos altamente solubles en agua de fórmu­
la I son empleados preferiblemente en forma líquida, o sea en 
soluciones acuosas que pueden contener adecuados agentes dilu 
yentes. Con el fin de obtener efectos especiales, oonviene 
aplicar los compuestos de fórmula I en combinación con otros 
blanqueadores; la adioión de diluyantes hidrofílicos, tales 
como alcohol polivinílico, polletileno-glioolea eventualmente 
aoilados, pirrolidona polivinílioa o urea, puede incrementar, 
en muchos casos, el efecto blanco.

La invención queda ilustrada por los Ejemplos si­
guientes, en los ouales las partas y los porcentajes se entien 
den en peso, a menos que se den otras indicaciones, y las tem­
peraturas se dan en grados oentigrados.
EJEMPLO 1

Se calienta a la temperatura de reflujo una mezola 
que consta de 4,44 partes de 4,4'-bis-hidrazinoestilben-2,2 '- 
di-sulfonato de sodio, 5 partes de 2*-fenil-4-metil-5-( of -oxi- 
mino-acetil)-v-triazol, 50 partes de agua, 0 ,2 5 parte en volu­
men de una solución al 40 % (peso/volumen) de metabisulfito de
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sodio y 50 partes en volumen de metanolg luego se añade 1.5 
partes en volumen de ácido acótioo, despula de lo cual se man 
tiene la mezcla a la temperatura de reflujo durante 1 hora. A 
continuación se elimina la mayor parte del ¡aetanol por desti­
lación bajo presión reducida. La suspensión roja de la hidra 
zona se enfría a oontinuaoión hasta 5°. se la filtra, y el 
producto de la filtración se lava con 100 partes en volumen 
de una solución al 5 % (peso/volumen) de cloruro de sodio y 
se lo seca a 70°. El rendimiento es de 10,3 partes en peso 
seco. Se agregan V' * partes de la hldrazona obtenida a 60 
partes en volumen de piridina y se oalienta la mezcla hasta 
90°, con lo cual se forma una solución marrón-roja. A esta 
solución se le añaden, a 80° - 90°, por espacio de 5 minutos, 
10,3 partes de sulfato de cobre pentahldratado en 20 partes 
de agua. Se mantiene la mezcla a la temperatura de reflujo 
durante 2 horas y 30 minutos, luego se le agregan 30 partes 
de agua, despuós de lo cual se destilan de la mezcla de la 
reacción 40 partea en volumen de piridina acuosa. A continua 
ción se agregan 30 partes de agua y 35 partes de ácido clorhí 
drlco concentrado (densidad específica 1,18), y la suspensión 
de color marrón se enfria a 20°. El producto formado (com­
puesto trlazol-N-óxido) se filtra y se lava con 100 partes de 
agua. Se disuelven, a la temperatura de reflujo, 9,4 partes 
del compuesto húmedo de tríazol-N-óxido en una mezcla que 
consta de 40 partes en volumen de dimatllformamida, 20 partes 
de agua y 6 partes en volumen de ácido acótico glacial, y a 
la mezcla e'e le agregan seguidamente, en el transcurso de 5 
minutos, 6 partes de polvo de cinc. Se mantiene la mezcla a 
la temperatura de reflujo durante 4 horas. A continuación se 
la enfría a 20°, y el compuesto bruto de trlazol se filtra y
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se lava oor 20 partea en volumen de agua. El compuesto bru- ! 
to de triazol se disuelve luego, a la temperatura de reflujo, ¡ i
en una mezcla que consta de 20 partes de agua, 80 partes en i
volumen de dimetilformamida y 2 partes de hidróxido de sodio. ! 
Luego se filtra la mezola hasta quedar libre del cinc resi­
dual, y el producto de la filtración se enfría a 20°. A con­
tinuación se filtra el producto cristalizado, se lo lava 
oon 20 partes en volumen de agua y se lo seca a 70°. El pr& 
duoto corresponde a la fórmula - ¡

s°3"* s°;,N. n x

)

20

2$

El 2-fenll-4-metil-5-(o( -oximinoacetil)-v-triazol 
es producido a partir de 2-fenll-4-metil-5-acetil-v-triazol 
de la manera siguiente.

Se introducen, agitando a 0°, 35,4 partes de 2-fe
nll-4-metil-5-acetil-v-triazol en una mezcla de 60 partes en
volumen de etanol absoluto y 25,73 partes de nitrllo de iso-

0propilo. Luego se agrega, a 0 por espacio de 30 minutos, 
una solución de 4 ,6 partes de sodio en 88 partes en volumen 
de etanol absoluto, y la suspensión resultante se agita a 
0° - 5° durante al transcurso de 22 horas. La sal sódica del 
2-fenil-4-metil-5-(o( -oxininoaoetil)-v-triazol formada se fil 
tra y se lava con 100 partes en volumen de acetona. A conti­
nuación se disuelve la sal sódica en 200 partes de agua, la 
solución resultante se enfría a 0° y a esta temperatura se le30
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añaden por gotas, por espacio de 15 minutos, 40 partes en vg 
lumen de ácido acótico glacial. El producto blanquecino re­
sultante se filtra$ se lava con 100 partes de agua y se seoa 
a 70°. Se obtiene un rendimiento de 9,2 partes en peso seco. 
Punto de fusión: 155° - 160°. Despuás de recristalizar el 
producto bruto de 50 partes de agua y de 80 partes en volumen 
de metanol, se obtiene el 2—fenil—4—metll—5**( —oximinoace—
til) -v-triazol en forma de agujas blancas con un punto de fu 
sión de 159° - 160°.

El 2-fenil- -S3til-5-aoetil-v-triazol, con un punto 
de fusión de 55° - 56°, es producido en analogía con el pro­
cedimiento para la producción del 2-p-tolil-4-metil-5-acetil- 
v-triazol descrito en la Patente suiza No. 444-873.

la Tabla 1 más adelante indios ulteriores oompues- 
tos producidos de acuerdo con la presente invención. Dichos 
compuestos se distinguen por sus fórmulas estructurales y por ¡ 
el matiz de su fluorescencia en una mazóla .de dimetilformami- 
da/agua.

T A B L A  1

Ejemplo
Nr. Fórmula

Matiz de la 
fluorescencia

2 - L
^ S0-)NaL  ̂ J 2

azul

3

" i )  _ 2

azul

30
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TABLA 1 (Continuación)
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Ejemplo
Nr. Fórmula

Matiz de la 
fluorescen­
cia

4

L ^  J2

violeta-
azul

EJEMPLO 5
Se disuelven 14 partes de lá hidrazona descrita en 

el Ejemplo 1 en 136 partee en volumen de plrldina y la solu- 
oión se calienta a 70°. A continuación se agrega, en el trans 
cureo de 15 minutos, una solución de 23#6 partea de sulfato de 
cobre pentahidratado en 46 partea en volumen de agua, despuós 
de lo cual se mantiene la mezcla a la temperatura de reflujo 
durante 3 horas. Despuós de la adioión de 10 partes en volu­
men de una solución al 30 % de hidróxido de sodio y 150 partee 
de agua, se destilan 250 partas en volumen de piridina acuosa, 
las cuales quedan reemplazadas por la adición simultánea de 
150 partes de agua. Luego se enfría a 40°, se separa por fil 
tración el N-óxido bruto de color amarillo pálido y se lo la­
va oon 500 partes de agua. Se disuelve el N-óxido bruto en 
1.000 partes en volumen de dimetilformamida y 500 partes de 
agua, luego se lo filtra con el fin de eliminar el óxido de 
cobre-1, y el producto de la filtraoión se concentra por eva­
poración hasta sequedad,. Se obtienen 9 partes del N-óxido en 
forma de polvo amarillo.

Se disuelven las 9 partes de N-óxido en 1.000 partes
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en volumen de dioxano y 200 partes de agua, y la mazóla se 
calienta a la temperatura de reflujo. A travos de la mezcla 
de la reacción se pasa, oon regularidad, ácido clorhídrico gâ  
sooso por espacio de 6 horas y a la temperatura de reflujo. 
Luego se enfría la mezcla a 10°, el precipitado amarillo se 
separa por filtración, se lava oon 100 partes de agua, y se 
seca en un seoador a 70°. Las 6,1 partes (peso en seco) del 
ácido libre obtenido se recristalizan de 70 partes de agua y 
130 partes en volumen de dimetilformamida (conteniendo 5 par­
tes en volumen de un^ solución al 30 % de hidróxido de sodio)}. 
De este modo, se obtienen 40 partes (peso en seco) de un pro­
ducto sólido de color amarillo claro, el que corresponde a la 
fórmula

XXII

EJEMPLO 6
A una solución que consta de tO partes de ácido 

4,4* -bÍ3-hidrazinoestllben-2,2'-disulfúnico en 125 partes de 
agua y 5 partes de una solución al 30 % de hidróxido de sodio 
se le añaden, primero 13?72 partes de 2-(2'-clorofenil)-4-m<g- 
til-5"(d-oximino-aoetil)-v-triazol en 250 partes en volumen 
de metanol, y luego 5 partes en volumen de ácido aoótico y 5 
partes en volumen de una soluoión al 40 % (peso/volumen) de 
metábisulfito de sodio. Se calienta la mésela a 70° por aspa
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ció de 1 hora, luego ae la enfria a 20** y se elimina el meta- 
nol bajo presión reduoida. Despula de la adición de 50 par­
tes en volumen de una soluoión saturada de cloruro de sodio, 
ae agita la mazóla durante 15 minutos a 10**, y la hidrazona 
precipitada de color rojo-anaranjado se filtra y se lava con 
100 partes en volumen de una solución al 10 % (peeo/volumen) 
de cloruro de sodio. Las 33 partes de la hidrazona hdmeda ob 
tenidas se ahaden a 150 partes en volumen de piridina y la 
mezcla se calienta a 60**. A continuación se agrega por gotas j 
en el transcurso de minutos, una solución de 25,75 partee ¡ 
de sulfato de oobre pentahidratado en 50 partes de agua y la } 
mezcla se calienta a la temperatura de reflujo. Se mantiene 
la mezcla a temperatura de reflujo durante 3 horas, seguida­
mente se le ahaden 10 partes de una solución al 30 % de hidrg 
xldo de sodio, despuós de lo cual se destilan de la mezola da 
la reacción 300 partes en volumen de piridina acuosa, con adl 
oión simultánea de 300 partes de agua, con el fin de reempla­
zar continuamente dicha piridina aouosa. Se seoa a 70** el 
óxido de cobre-1 que contiene el N-óxido. Las 14 partes del 
N-óxido bruto resultante se disuelven, a 100**, en 200 partes 
en volumen de dimetilformamida y 150 partee de agua, y la mez 
ola se filtra para eliminar el óxido de cobre-1. Al producto 
claro de la filtración se le ahaden, primero 20 partes en vo­
lumen de ácido aoóticc y luego 25 partes de polvo de cinc. La 
mezola ae mantiene a la temperatura de reflujo durante 18 ho­
ras y luego se la filtra oon el fin de eliminar el ciño en e$ 
ceso. Despuós de aHadir 400 partes de agua y de enfriar a 
20°, se filtra el triazol preoipitado y se lo lava oon 100 peo; 
tea de agua. Luego se recristaliza el triazol bruto en 30 par 
tes de agua y 70 partes en volumen de dimetilformamida (oonte-
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niendo 3 partee de hidréxido de sodio al 30 % /"*peso/volumex?^ 
De este modo se obtienen 5,4 partes de un polvo amarillo que ¡ 
corresponde a la fórmula ¡

CH^ i

En analogía con el procedimiento para la producción! 
del 2-fenil-4-"metil-5-(o(-oximinoaoetil)-v-triazol descrito 
en el Ejemplo 1, se puede producir el 2-(2'-clorofenil
til-5-(C\ -oximinoaoetil)-v-triazol a partir de 2-(2'-clorof@-*,¡
nil)-4-metí1-5-aoetil-v-triazol. Dicho producto se recrlsta-j 
liza de metanol, obteniéndose así un producto con un punto de; 
fusión de 155° - 159°. t

El 2-(2'-clorofenil)-4-metil-5-acetll-v-triazol pue 
de produoirse de acuerdo con el método descrito en la Patenta 
suiza Nr. 444.873 para la producoién del 2-(p-tolil)-4-metil- 
5-ace til-v-triazol.

¡

En la Tabla 2 méB adelante se indican ulteriores i 
compuestos que corresponden a la fórmula
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Dichos compuestos pueden ser producidos de manera análoga a 
la descrita en los Ejemplos 1, 5 y 6. Los citados compuestos 
se caracterizan por el significado de los radicales Ar, R"^ e 
Y"^ así oomo por el oolor del producto resultante^ obtenido 
én forma de polvo.

T A B L A 2

Ejemplo
Nr. Ar R"i ^"3

Color del produg, 
to en forma de 
nolvo

10 7 H CH3 amarillo claro

8 o i - @ - 01 CH^ amarillo

15 9 2 5 ) - H CH3 amarillo claro

01

10 01 CH3 amarillo

20 01

11 H CH^ amarillo claro

25 12 01 SH3 jLJL Q

13 H CH^ amarillo brilla^ 
te

30 14 H CH3 amarillo
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jTABLA 2 (Continuación)

Ejemplo
Ñr Ar R"1 Y"1 3

Color del produc-¡ 
to en forma de 
polvo

15 ( o > - H CH^ amarillo claro

CH^ -

16 NaO^S-ZOV- H CH^ amarillo

17 CH^ CHgCH^ amarillo

Ejemplo de Aplicación A
Se Introduoen, a 40°, 5 partea de un genero de ny- 

lon 6,6 blanco ("Banlon") en una solución que contiene 0,01 
parte del compuesto de fórmula XHII y 1,5 partea en volumen 
de una solución aouoaa al 10 % de ácido aoótico en 200 par-" 
tes de agua. Se callenta el baño a 90° - 95° por espació de 
30 minutos y se trata el gónoro a esta temperatura durante 30 

minutos. Luego se recoge el gónero del baño, se lo enjuaga 
primero con una solución diluida de oarbonato de sodio, luego 
se lo enjuaga bien con agua y se lo seca a 80°. El gónero 
tratado de este modo muestra un efecto de blanqueo brillante 
en un matiz neutro.
Ejemplo de Aollcaoión B

Se introducen a 40°, 5 partes de un gónero de nylcn 
6,6 blanco "Bánlon" en un baño que contiene 0,01 parte del
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compuesto de triazol de fórmula XXV y 0,4 parte de cloruro 
de sodio en 200 partes de agua, tamponado a un valor pH de 
3,5. El sistema tampón consta de 0,14 parte de perborato de 
sodio, 0,12 parte de nitrato de sodio, 0,12 parte de polifos* 
fato triaódioo, 0,02 parte de un produoto de condensación ob 
tenido a partir de dibutilfenol secundario y óxido de etile- 
no, así como 2,5 partes en volumen de ácido fórmico al 10 %.
Se calienta el baKo hasta 90° - 95° durante 30 minutos y se 
trata el gónero a esta temperatura durante otros 30 minutos. 
Luego se recoge el 4nero del baño, se lo enjuaga, primero 
en agua desmineralizada fría y luego en una soluolón acuosa 
al 1 % de metabisulfito de sodio y, finalmente, en agua des­
mineralizada fría, despuós de lo cual se seca el gónero a 
80°. El gónero de nylon 6,6 tratado de este modo muestra 
un blanco óptico brillante en un matiz neutro.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, .. 
así como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacer­
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte­
ren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES
1§.- procedimiento para la produooión de compues­

tos bis-v-trlazolil-eatilbeno, de fórmula I

en la que X^ y Xg significan, oada una independientemente, 
hidrógeno, oloro o un grupo seleccionado entre -SO3M, -C00M,
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—S O g N R , —CONR^R^, —SO^Rg, —ON, —COgR^ y —SOgRg, en donde ¡ 
o Rj significa hidrógeno; alquilo oonteniendo da 1 a 6 átomos 
de carbono, sin sustituir o sustituido por hidroxi o por fe­
nilo; oiclohexilo; o fenllo sin sustituir o sustituido por 
uno o más sustituyantes seleccionados entre halógeno, alquilo 
conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono o alcoxi conteniendo 
de 1 a 6 átomos de carbono, ciano y -SO^M, y significa hi­
drógeno o alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, sint
sustituir o sustituido por hidroxi, o y R^, junto con el 
nitrógeno al que est a ligados, significa un ciclo piperidi- 
no, pirrolidino, morfolino o N-metilpiperazino, Rg significa 
alquilo oonteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, sin sustituir
0 sustituido por alcoxi oonteniendo de 1 a 6 átomos da carbo­
no; o significa fenilo sin sustituir o sustituido por uno o 
más sustituyentes seleccionados entre alquilo conteniendo de
1 á 6 átomos de carbono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono, flúor, cloro y ciano, Rg significa alquilo conte 
nlendo de 1 a 6 átomos de carbono, sin sustituir o sustituido 
por hidroxi, por alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos de carbo­
no, por hidroxi-alooxi conteniendo de 1 a 6 átomos de carbo­
no, por aminocarbonilo o por -SO^M; o significa fenilo, sin 
sustituir o sustituido por uno o más sustituyentes seleccio­
nados entre alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, 
alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono, flúor, cloro
y ciano, las R^, que son Iguales, significan, cada una, hi­
drógeno; cloro; alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbo­
no; o fenilo sin sustituir o sustituido por uno o más susti­
tuyentes seleccionados entre alquilo conteniendo de 1 a 6 áte, 
mos de carbono, alcoxi oonteniendo de 1 a 6 átomos de carbono 
flúor, cloro y fenilo, las Rg, que son iguales, significan,
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oada una, un radical que corresponde a la fórmula (a), (b) o 
(c),

Y1
^  % (a)

en la que significa alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos 
de carbono; o fenilo sin sustituir o sustituido por uno o más 
sustltuyentes seleccionados entre alquilo conteniendo de 1 a 
6 átomos de carbono, tlooxi conteniendo de 1 a 6 átomos de 
carbono, flúor, cloro y -SO^M, y significa -0- ó -NYp-, 
en donde significa hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 a 
6 átomos de carbono, sin sustituir o sustituido por hidroxi, 
por cloro o por -SO^M,

y
N

N

(b)

en la que Yg significa naftilo, sin sustituir o sustituido 
por alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de oarbono, por aloo- 
11 ...teniendo d. 1 . 4 ¿t... 4. ..rb.M . ,.r -SO^K, . eig- 
nifioa fenilo, sin sustituir o sustituido por uno o más sus- 
tituyentes seleccionados entre flúor, cloro, alquilo contenia. 
do de 1 a 6 átomos de carbono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 

átomos de carbono y -SO3M, y Y^ significa hidrógeno; cloro; 
alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de carbono; o significa 
fenilo ein sustituir o sustituido por uno o más suetituyentee 
seleccionados entre alquilo conteniendo de 1 a 6 átomos de 
oarbono, alcoxi conteniendo de 1 a 6 átomos de oarbono, flúor,
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cloro y -30 - COOM, -OONR^R^ y -COOR^, y

10

15

en la que Y^ significa hidrógeno o alquilo conteniendo de 1 
a 6 átomos de oarbono, y M signifioa hidrógeno o un catión 
no-cromofórioo; caracterizado porque se reduce un N-óxido de 
fórmula III,

III

20

25

¡

en la que Xg, las y las Rg son tales como definidas 
más arriba.

2&.— Procedimiento para la producción de compues­
tos bis-v-triazolil-estilbeno, tal y como queda sustancial­
mente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 28 hojas, escritas a máqui­
na por una sola cara.

Madrid -3 MM3%
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