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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto que los compuestos de 2,5-di- 

-^benzoxazolil-( 2' )J7L-tiofeno de la  fórmula

en que

R representa un radical tiofeno ligado en posición 

2 y 5 a los an illos oxazólicos y10.



= 2 =

X y X  ̂ son iguales o distintos y significan un átomo de 

hidrogeno o un grupo metilo,

sirven de manera ventajosa para la  aclaración óptica de ma- 

5. te ria les  a hase de po lio lefinas, en particular del p o lie t i le -  

no o e l polipropileno. '

Entre los compuestos 2,5-di-/benzoxazolil-( 2' )_7 -t io -  

fónico de la  fórmula ( 1 ) u tilizáb les según este invento, cahe 

mencionar a títu lo  de ejemplo los siguientes:

10.

( 2)

15.

2, 5-di-^benzoxazolil-( 2' )__7 -tiofeno

2-/benzoxazolil-( 2' ) -metil-benzoxazolil-

-(2 ' )J7L-tiofeno



2,5-di-/5 '-m etil-benzoxazolil-( 2' )J7^-tiofeno

10. (5 )

15. 2 ,5 -d i-^ ' -met il-benzoxazo lil-( 2' )_Z--tj.ofeno

( 6 )

20.

2,5-di-/%*' -m etil-benzoxazolil-í 2' )J7L-tiofeno

25. (7 )

2,5-di-/7' -me*til-benzoxazolil-( 2' )j7--tiofeno

30.



5
3,4—dime t i l - 2, 5-d i-^ en zo xazo lil-( 2' )_7-tiofeno

3,4—dim etil-2,5-di-/5' -m etil-benzoxazolil-( 2' ) -  j  

-tiofeno

20. 3,4—d im etil-2 ,5 -d i-^ ' -m etil-benzoxazolil- 

- ( 2' )_7L-tiof eno

3,4—dimetil-2,5-di-^%' -metil-benzoxazolil-

-( 2' ) 7L-tiofeno



( 12)

5.
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H,C CHi3¡ , 3

Ĥ C , CHj
1

10.

(13)

15.

3,4-dimet i l - 2 ,5-di-/7' -me*til-l<enzoxazolil. 

**( )J7L-tiofeno

3,4-dif enil-2 ,5-di-/benzoxazolil-( 2' )_/L*t¡iofeno

3,4-dif enil-2,5-di-/5' -metil-benzoxazolil-

-( )^J7-*tiofeno.30.



51= '

3 -fenil-2 ,5-di-/^enzoxazolil-( 2' ) JT-tiofeno

15.
3 -m etil-2 ,5 -d i-^enzoxazolil-(2 ' ) _/-tiofeno.

Estos compuestos 2,5-di-/%^enzoxazolil-( 2' )J7Ltioféni- 

cos corresponden a la  formula
20.



X y X̂  son iguales o diferentes y significan cada 

uno un átomo de hidrogeno o un grupo metilo

y

5. Z y 2  ̂ son iguales o diferentes y significan cada uno

un átomo de hidrogeno o un 'radical hidrocar­

buro con 1  a 10 átomos de carbono, por ejem­

plo un grupo metilo o fen ilo .

10. E l 2 ,5-di-^benzoxazolil-(2 ')_7Ltiofeno de la  fórmula

( 2) y e l 2 ,5 -d i-/5 '-m etil-benzoxazolil-(2 ')_7 -tiofeno de la  fó r­

mula (4 ) son conocidos.

Los derivados tiofenicos de la  fórmula ( l )  u t i liz a -  

bles según este Invento pueden obtenerse por métodos ya de s í  

1 $. conocidos, haciendo reaccionar o-oxiaminobencenos, que eventual­

mente pueden llevar además en e l núcleo bencónico un grupo metilo 

como u lterior substituyente, a temperaturas elevadas y de prefe­

rencia en presencia de catalizadores, con ácidos dicarboxílicos 

de la  fórmula

20.

HOOC -  R -  COOH ,

25. en que R sign ifica  un radical tiofeno ligado en posición 2 y 5 

a los grupos oarboxllo,

o bien con derivados funcionales de estos ácidos dicarboxíli­

cos



(

5.

10.

15.

20.

25.

30.
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Se puede llega r a compuestos tiofénicos asimétricos 

de la  formula ( 1 ) ,  en los que ambos radicales benzoxazolílicos 

son diferentes, haciendo reaccionar por ejemplo 1 mol de oada 

uno de 2 o-oxiaminobencenos distintos con 1 mol de ácido t io -  

fen -2, 5-dicarboxilico, en presencia de catalizadores y a tem­

peraturas elevadas y aislando de la  mez&la reaccional obtenida 

e l compuesto asimétrico.

Siempre que se trate de aclarar ópticamente según este 

invento fib ras  a base de polio lefinas, en particular de p o lie -  

tileno o polipropileno, que pueden presentarse como fib ras de he­

bra o fib ras continuas, en estado no trabajado, en forma de ma­

dejas o de tejidos, e llo  se efectúa con ventaja en medio acuoso 

en e l que estén suspendidos los compuestos en cuestión. Even­

tualmente pueden añadirse en e l tratamiento agentes dispersantes, 

como por ejemplo jabones, éteres po lig licó licos de alcoholes gra­

sos, aminas grasas o alk ilfenoles, le j ía  residual su lfít ic a  de 

celulosa o productos de condensación de ácidos naftalinsulfúni­

cos, eventualmente alkilados, con formaldehido. Sumamente conve­

niente resulta operar en baño neutro, débilmente alcalino o áci­

do. También es ventajoso que e l tratamiento se efectúe a tempe­

raturas elevadas, de alrededor de 50 a 100^, por ejemplo a la  

temperatura de ebullición del baño o a su proximidad, (unos 90^0). 

Para e l acabado conforme a este invento entran también en consi­

deración soluciones en disolventes orgánicos.

Los compuestos 2,5-di-¿$enzoxazolil-( 2' )_%-tiofénicos 

de la  fórmula ( 1 ) u tilizab les según este invento, pueden ade- 

más añadirse o incorporarse a los materiales a base de po lio - 

lefinas antes del moldeo de estos o durante su moldeo. Así, 

en la  preparación de películas, láminas, cintas o cuerpos mol­

deados se los puede agregar a la  masa de prensa o bien



3.

10.

10.

disolver o d istribu ir finamente en la  nasa para h ila r antes de 

la  h ilatura. Asimismo, los derivados tiofénicos de la  formula 

( 1 ) pueden añadirse a la  masa de polimerización antes de la  

polimerización de los monómeros o durante e lla .

La cantidad de los compuestos 2,5-di-¿[benzoxazolil- 

- ( 2' )_7 -tiofénicos Re la  fórmula ( 1 ) u tilizab les según este in< 

vento, en proporción a l material que se ha de aclarar óptica­

mente, puede variar dentro de emplios lím ites. Con cantidades 

muy pequeñas, en ciertos casos de 0,01% por ejemplo, se puede 

lograr ya un efecto manifiesto y persistente. Pero también 

cabe emplear cantidades hasta 1% aproximadamente.

En la  receta de preparación A y en los ejemplos que 

siguen, las partes significan partes en peso, y los porcenta­

jes, porcentajes en peso.

-A .

Una mezcla de 86 partes de ácido tiofen-2,5-dicarbo- 

x ílico , 148 partes de l-hidroxi-2-amino-3-metilbenceno y 0,5 

20. partes de ácido bórico se calienta a 230^0 en baño de aceite

y bajo atmosfera de nitrógeno durante 1 l /2 horas, con lo que 

se desprende agua y se prigina una masa de fusión límpida.

Se disuelve la  masa fundida en 300 volúmenes de 

dimetilformamida hirviente y se precipita e l producto por 

25. instilación de alcohol.

Después de enfriar hasta temperatura ambiente, se

succiona e l precipitado que se ha depositado, ge le lava con 

un poco de alcohol y se le seca.
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Se obtienen unas 166 partes de un polvo rojizo de la

fórm ula

5.

10.

15.

( 6 )

que funde a 238^*239°C.

Después de recristalización  repetida en clorobenceno/ 

etanol con ayuda de carbón activo, se obtienen agujetas a f ie l -  

tradas, de color amarillo verdoso pálido y con punto de fusión 

en 240-240,5^0.

H 4,07 N 8,09

H 4 ,2 i N 8,09

De manera semejante pueden prepararse los compuestos 

de tiofeno que se mencionan a continuación:

Análisis: Cg^H^NgOgS

20.
0 alculado: C 6 9,34

Hallado: 0 69,10

30
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Agujetas am arillo  c laras en etanol/agua. 

Punto de fu s ión : 215 a 215,8^0

5, A n á lis is :  Cg^H -^O ^S

10 ,

C a lcu lado : 

Hallado

C 69,34 H 4,07 

C 69,55 H 4,T1

i N 8,09 

N 8,04

15.

(5 )

"3°'

HC-
t)

-OHn

Polvo  c la ro , c r is ta l in o ,  de c o lo r  am arillo  verdoso 

en clorobenceno/etanol.

2o. Punto de fusión: 205 a 205,5^0.

25

A n á lis is : ^20^14^2^

(7 )

C alculado: C 69,34 H 4,07 N 8,09

Hallado: C 69,56 H 4,06 N 8,03.

N . HC------ OH  ̂N
y "  ^

] ] C -  0  ̂ c - c i! 1

Y
Y "

Y
H jp CĤ

30
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/

Polvo claro, cristalino, de color amarillo verdoso, 

en clorobenceno/etanol.

5
Punto de fusión: 213 a 213,5^0

Analrs í s : C ^0

Calculado: C 69,34- H 4-,07 N §,09

Hallado: C 69,50 H4,05 N 8, 2t

Agujetas finas, brillan tes, de color amarillo claro, 

en percloroetileno.

20. Punto de fusión: 2 ll a 212^0

Análisis: C^HigOgN^S

Calculado: C 68,66

Hallado: C 68,72

H 3,64- N 8,43 

H 3,67 N 8,46



5

10

Polvo finamente cristalino, de color amarillo claro, 

en percloroetileno.

Punto de fusión: 186 a l88,5-C

Análisis: ^ 19^ 12^2̂ 2̂

Calcu lado: C 68,66 H 3,64 S 9,65

H allado: C 68,6o H 3,62 S 9,38

Agujetas de c o lo r  am arillo  c la ro  en dim etilform am ida/ 

e tan o l.

Punto de fu s ión : 261Bc.

Calculado: C 69,34 B 4,07 N 8,09

Hallado: C 69,43 H 4,11 N 8,15

30
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Agujetas de color amarillo verdoso, en dioxano.

Punto de fusión: 271,5 a 2729c

5

10

Análisis: CpgHigO^NgS

Calculado: C 70,56 H 4,85 ' N 7,48

Hallado: C 70,66 H 4,88 N 7,55

15.

20,

25.

Agujetas amarillo claras, en clorobenceno. 

Punto de fusión: 253,5 a 254̂ 0

Análisis:

Calculada: C 70,56 H 4,85 N 7,48

Hallado: C 70,39 H 4,92 N 7,42.

Agujetas amarillo verdosas, en clorobenceno/etanol 

Punto de fusión: 267 a 26 89C°*
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Anslisia: Cg^igOgNgS

C alculado: 0 70,56

Hallado: C 70,77

H 4,85 N 7,48

H 4,70 N -7,21

5.

( 12)

10.

Polvo cristalino amarillento, en clorobenceno/etanol 

Punto de fusión: 291 a 292SC

Análisis: CggHigOgNgS

Calculado: C 70,56 H 4,85 N 7,48

Hallado: C 70,44 H 4,87 N 7,50

30.

Agujetas amarillas, en dioxano/etanol 

Punto de fusión: 246,5 a 247^0.
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5

Análisis: C ^ H ^ O ^ S

(14)

Calculado: C 76,58 H 3,86 N 5,95

Hallado: C 76,46 H 3,62 N 5,75

Agujetas amarillas, en dioxano/etanol. 

Punto de fusión: 248°C.

Análisis: C^gHggOgN^

15.
Calculado: C 77,07 H 4,45 N 5,62

Hallado: C 77,25 H 4,21 N 5,40.
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Con una proporción de líquido de 1:40, fib ras  de

polipropileno o fib ras  de polietileno se tratan durante 6o 

minutos y a temperatura de 6o a 100-C, con 0,02 a 0,4% de

2,5 -di-^benzoxazolil-(2 ')_7-tiofeno de la  fórmula ( 2) ,  en un 

baño que contiene por lit ro  5 g de un prpducto de adición de 

unos 35 moles de óxido de etileno a 1 mol de alcohol octade- 

cílico  y 0,5 g de fosfato trisódico. Luego se enjuaga e l  mate­

r ia l  y se le seca. Las fib ras po lio le fín icas así obtenidas 

poseen una blancura notablemente mayor que las fib ras no tra­

tadas.

S i en lugar de 0,5 g de fosfato trisódico se emplea 

1 g de acido fórmico a l 85%, se obtiene un efecto semejante.

15.

20.

25.

30.

E J E M P L O  2.

100 partes de polietileno (Alkathene Y7NG 14) se la ­

minan en una calandria caliente para formar una lamina homogénea. 

A esta lámina se incorporan 0,02 partes de 2 ,5-di-/Senzoxazolil- 

-(2* )_7-tiofeno de la  fórmula (2 ) y 0,5 partes de dióxido de t ita ­

nio. La lámina desprendida de la  calandria se prensa luego entre 

planchas de acero calentadas a 130-135^0, a f in  de obtener una 

superficie l is a  en ambos lados.

La lámina de polietileno opaco que así se obtiene 

posee una blancura notablemente mayor que una lámina que no 

contenga e l derivado de tiofeno.

E J B M P L 0

Con una proporción de líquido^de 1:40, íib ra s  de 

polipropileno o fib ras  de polietileno se tratan durante unos 

60 minutos y a temperatura de 50 a ÍOO^C con 0,05% de 2, 5-  

di-¿5* -m etil-benzoxazolil-( 2' )_/*Ltiofeno de la  fórmula (4 )
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' /  2 7 3 83 3
o 0,0% de 3 ,4 -dim etil-2 ,5-di-/5 '-m etil-benzoxazolil-(2 ')_7L

tiofeno de la  fórmula (9 ) ,  en un "baño que contiene por lit ro  

2 g de un producto de adición de unos 35 moles de óxido de 

etileno a 1 mol de alcohol octadecílico. Luego se enjuaga e l 

5 . material y se le seca.

Las fib ras polio lefín icas asi obtenidas poseen 

una blancura notablemente mayor que las fib ras  no tratadas.

B J B N P L O 4.

10. 100 partes de polietlleno se laminan en una calandria

calentada a l30°C para formar una lámina homogénea. A esta lá ­

mina se incorporan despacio 0,02 partes de 2 ,5 -d i-^5 '-m etil- 

-benzoxazo lil-(2' )_7-tiofeno de la  fórmula (4 ) o bien 3 ,4 -d i- 

m etil-2,5-di-/5'-m etil-benzoxazolil-(2 ')J7L-tiofeno de la  fórmula 

15. (9 ) o bien 3,4-difenil-2,5-^benzoxazolil-(2')_J7L-):iofeno de la

fórmula (13) .  Cuando e l aclarador óptico se ha distribuido Uni­

formemente, se re t ira  la  lamina de la  calandria y se la  prensa 

en placas en una prensa oaliente a temperatura de 130 a l35°C.

En cada uno de los tres casos se obtienen efectos 

20. aclaradores intensos de viso neutro.
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Descrito e l objeto de la  invención se declara nuevas 

las siguientes reivindicaciones, con prioridades suizas núme­

ros 639/^1 del 19 de enero de 1961 y 12203/51 del 2o de Octu- 

bre de 1961, existiendo en ambas unidad de invención.

1. Procedimiento para la  aclaración óptica de materiar- 

les a base de po lio le f inas, caracterizado por e l hecho de que 

antes de la  polimerización de la  d e f in a  o durante e lla , se 

incorporan a la  masa de polimerización compuestos de 2, 5-d i -  

-/benzoxazolil-(2' ) JTLtiofeno de la  fórmula

15

en que

20

R representa un radical tiofenico ligado en posi­

ción 2 y 5 a los anillos oxazólicos y 

X y X  ̂ son iguales o diferentes y significan un atomo 

de hidrógeno o un grupo metilo,

o bien se f i j an  tales compuestos de 2 ,5 -d i-^enzoxazo lil- 

- (  2' )_/-tiofeno a materiales, en particular fib ras , a base de 

po lio le finas.

25.
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2. Procedimiento en conformidad con lo definido en la  

reivindicación 1 , caracterizado por e l hecho de que se emplean 

los compuestos de 2, 5-d i-^benzoxazo lil-(2' )_7 -tiofeno que co­

rresponden a la  fórmula

en que

son iguales o diferentes y significan un 

átomo de hidrógeno o un grupo metilo y

son iguales o diferentes y representan un 

átomo de hidrógeno o un rad ica l hidrocarburo 

con 1  a 10 átomos de carbono.

20. 3. Procedimiento para la  aclaración óptica de materiales

a base de po lio le finas.

Según se describe y reivindica en la  presente memoria 

que consta de 20 hojas, foliadas y escritas a máquina por una 

sola de sus caras.

25. Madrid, a 18 de enero de 1962

CIBA SOCIEPB ANONYME

p * SL*

JAIME !9EKH MSKAELE3

15.

V -tr YA y A
1

a y a^
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