2 . CASE 4980/EA.

PATEBETE
DE
IRVENCION

poT mcmmm PARA TA AO]?ARACION OPTIGA IE DATERTALES
ORGANIGOS" a favor de la fima suiga, CIBA SOCIEIE. mmm,
residente en BALE (Sm.za).

MEMORIA DESCRIPTIVA -

‘Bste invento se rgﬁére & un procedimientc para Is
aclaracidn dptice de materieieé orgﬁni,cos, caracterizado
por incorporarse & estos materiales, 0 aplicarse & ellos;
el nuev‘o compuesto bis-triazinilaminoestilbénico de la Fér—
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Al nuevo compueato de 12 fmula (1‘) , utilizable
gegin eaéinVento; se 1lege de manere ya de sf conocida, |
par ejempro; haciendo reaccionar cloruro de tricianfgenc,
por el orden de gucesidn que se quiere y en la proporcidn
moIecular 2:1- :éal, con fcido 4,4'-dlamincestilben~2,2%-di~
aulfginica; dcido 1~aminobenceno~d-gul fnico ¥ dletiIamina.
Rgalta sumemente ventajosa condensar primereamente el clo—
rurc de triciandgeno;, en 12 proporcién molecular 2;1; con
el dcido 4,4;“-d:i:aminoestilbem-2,2'-disﬂi‘gdnico; cambiar
In'e@ un Atomo de cloro en ceda uno de los dos radicales
diclorotriadniricos del compuesto obtenido; de Ia férmuls

. | : VN
(2) CL-?legﬁm_—Q#éﬂﬁ%—m-i 3-01
T O X

ror ol radicel del 4eido p-aminobencensulfénico, y por
,ﬁlt:hm, substituir Ios dos dfomos de cloro lodavias exis—
tentes en el compuesto de 12 Férmuls

, . ; ‘ .
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por gendos radicales dietilénicos.

Seatn el invent;-,, el nuevo compuestc bistriazinil-
arinoestilbénico de Is férmula (1) y sus sales pueden emplear.
se paia 18 aclarecidn dptica de los mds diversos meteriales
orgénicos.

El empleo de Ios nuevos aclaradores puede efectuar-
ge empapando el material que se ha de aclarar con soluciones';
en particuler acwosas, o- dispersasiones del compuesto y se-
cando éespu,és de c’entrifugar.o exprimir, Ademfs de las so-
Inciones acupsas mencionadas, entran en considerecidén pare
el tretamiento de eate invento soluciones en disolventes
orgénicos. Asimismo es posible tratar materiales con el
compuesto dn forma dispersa; por ejemplo con dispersiones
obtenidas con dispersantes como Jos jabones, 1les materias
Jebonosas, los &teres pcligli'eélicoa. de alcoholes gresos,

Ia Iejfe residual sulfftica é los productos de condense-
eddn de 4cidos naftalinsulfdnicos; eventualmente alqui-
lados,; con fomaldehido.

El coﬁzgues.to se puede emplear también en el cur—

80 del procedimiento de prepa;aeidn de los’materiales que

han de mejorarse, afiadiéndolo, por ejemplo, & una solucidn

de viscosa destinada = fabricar pelfculas o hilos; 0 asimise
no a otra masa para hilar, por ejemplo une masa de und poliamiw
da lineal sintética. En este f1timo ceso se emplea convenien=—

temente el deido libre o una sel alcalinotérrea, mientres pa-

ra el empleo en medio acuos® entran en consideracidn princi-

ralmente las sales alcalinas, eminicas o emdnicas, Se lbgran

resnltados sumamente buenos en 12 2c¢laracidn dptica del papel;
para ello, el nuevo compuesto, o respectivamente una sal suys,

puede incorporarse tanto a la mase, por ejemplo en la méfquine
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como durante el tratamiento de la superficie.

Este agente aclaredor puede emplearse tambien de

la manera. siguientes:

a)

b)

c)

En mezcla con c¢olorantes o como aditivo de los
pafios tintdreos, as! como de las pastas de estam—
par, grebar o reservar. Asimismo tembién pars el

tratamiento posterior de tinturas, estampados o

grapgados.

£n mezcla con blanqueadores qufmicos o como adi-

tivo a los bafios de blanqueo,

En mezcla con 2gentes aprestantes, como el almi-

" ddn o los aprestos asequibles por gula gsintética.

a)

El compueafo de este invento puede 2gregirse tam-
bién, por ejemplo, a los bafios utilizados pare lo-

gror un &cebade inarrugable.

Eh combinacidn con detergentes. El detergente y el
agente aoclarador pueden afiadirse por separado 2 los
befios de lavado que se utilizan. Tambidn es vents-
joso emplear detergentes gque contengan mezclado el
agente aclaradnrf Como detergentes sirven, por ejem=
plo, 105 jabones, las sales de 10s detergentes de
sulfonato, como por ejemplo las de bencimidezoles
stzlfOnados; aubstituidos én el segundo 4tomo de car-
bono por radicales de glquilo superior, asi como lag
sales de dsteres monocarbailicos del decido 4-sul~

foftdlico con alcoholes grasos superiores, ademds

_de lasg gales de l0s sulfonatos de alcohol graso,
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Tos Acidos alquilariisuli:dnio&go & ductos de
condensacidn de @cidos gresos superiores con Sci—
dos oxi— 0 amino-sulfbnicos alifdticos. Tambidén
pueden utilizarse detergentes desionizados, por
ejemplo los éteres p_oliglicdlieos que se derivan
dgl éxido de etileno y de alcoholes grascs supe—

riores, alquilfencles o aminas grasaes.

Tos detergentes de 12 Indole indicada pueden con— .
tener tembién los aditivos corrientes para los detergentes,
como, carbonatos alcglinos, fosfatos, pimfosfatos; polifos~
fatos; metafosfatos, silieatos; perboratos, o percarbonatos,
siempre que el agente 8clarador sea compatible con estos adi-
tivos. Tembién es posible preparar detergentes constituidos
exclusivamente o en grén parte por compuestos inorgénicos; de
accidn depuradore, y el agente aclarador, Ia preparacidn de
lag mezelas & base de los detergentes y del agente aclarador

dptico se efectda de manera sencilla por mixturecidny /o

- molturacién de los componentes. En este caso puede ser venta-

joso emplear uwno u otro componente en estado de disolucidn o
de fusiﬁn; para que we distribuys mds fécilmente.

Por 1o genersl es suficiente afadir & los detérgentes
uns pequefia cantidad de acla:-adoi 6ptico. Entran en con-
sideracidn; por ejemplo;, cantidades de 0,1 hasta 2% con re-
lacidn el detergente. Pueden agregarse tambidn cantidades mde
pequefias, por ejemplo de 0,0‘1 % o todavia menos. Asimismo pue=-
den emplearse megclas con otros sclaredores conocidoss

El emplso del 'detergente se efectds con 1los pro-
cedimientos de levado corrientes. De eeta maners pueden la-
varse y eclerarse simulténeamente 10s materiales que Se han

de purificar.
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Como materiales que pueden aclararse dpticamente,

cabe mencionar los siguientes:

A) Matericles textiles muy en general, que pueden
' presentarse en cuslquier forme, por ejemplo de.:
Se punto; as! como fieltro, 'y todos los artfcu=

108 hechos 2 bage de ellds- estos meteriales teox-

tiles pueden cons:.stir en; materie.les naturaeles
sobre todo materlales celuldsicos, como el algo-

ddn, el cana.mo, el lino crudo, el lino puro, el
I0. : yute v el ramio; ademds de meteriales semisinté-
ticos; como l2 celulosa regenerada, por ejemplo

la seda artiﬁcial; les viscoeaa; con inclusidén
de 12 lena celuldsica-; y asimismo &steres de ce=-
1ulosa, como €l butirate de celulosa y en parti=-
I5. culer la acetileelulosa, as{ como materialeé sin-
téticos obtenibles por polimerizscidn o polimeri-

zacidn mixta & 108 que e obtienen por :aolicon-
densacidn, como Ios poliésteres y sobre todo las

poliemidas, como ®Nylon® o "Perlon"

B) Materias fibrosas de otra clas.es, que no son géne-
rog textiles y que pueden ser de origen anima;,,
como plumas, pelos y asimismo pieles y cuervos, y
de estog Wltimos los cueros obtenidos por curti-
d0 naturel o quimico, as{ como los artfculos he-

2 chos & base de ellos; y tambﬁ:én los de origen ve-

getal, como la paja, la madera, la pasta de mede-

e o los materidles fibrosos constituidos por fi-

braes aglutinadas, como en particular el papel, oI
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certdn o la madera prensada, asi como los ertfcu—

los hechos 2 base de esta Qltima.

C) Materias sintétices muy en general; gque pueden pre-
sontarse en cualquier szma; por ejemplo. de polvoa;
peliculas, barnices, resines o piezas moldeadas, y
agimiamo coloides naturales o sintéticos, como 1a
gelatina o el aa.middn; l1a goma naturel o sintétice
Ios vidrios preparados sintéticamente o también las
emulsiones fotograficas, asf como las pelfculas o
el papel hechos & base de estas #ltimes, asi como
materias de origen orgénico naturel o artif?cial,
como los aceites, ;Las grasas; o; por ¥ltimo, Ios pre
parados cosméticos, como 10s dentffricos, 1as locio

nee para el cabelld o 108 agentes antisolares.

8i el nuevo a‘clazgdor se emplea en combinacidn con
otros agentes mejoradores, por e;jemplo‘ gonbinados por Ios méto~
dos que se han indicado en a) hasta d), este tratamiento com—
binado se realize ventajosamente con ayuda de preparados apro-
piados. Egtos preparados estables se caracteriza por el hecho
de que co:gtienen el compuesto de la éomposieidn indicade al
principio, o una sal de 61; as{ como otros agentes de treta-
miento tgxtil, por ejemplg colorantes, blanqueadores quimicoa;
aprestos, o en particular, detergenies.

La cantidad del nuevo aclarador que se hae de emple&r
segin este ;’LnVento; en relacidn al material gue se 1}9, de aclarar
dpticamente, puede variar dentro de amplios lfmites, Con can=-
tigades pegueﬁis.imas, en cier‘boa ca§oa por e¢jemplo con canti-
dades de 0,01 % aproximedamente, puede logarse Aya un efects

manifiesto y persistente. Pero también pueden emplearse canti-
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dades hagta el 2% sproximadamente.

G

En 1a receta de preparacién A ¥ en I0s ejemplos que
giguen, las partes significan, siempre que no se indique otra

coga, partes en peso, y 1os porcentajes, porcentajes en peso,
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A En 600 partes de hielo y 900 partes de agus, se
suspenden 82 partes de cloruro dg triciandgeno. Agitando; se
instilan en el curso de una hora, @ tez_nperatum de 0° a 50 Cs
860 partes de una solucidn acuosa 8l 8,67 de la sel sddica del
deido 4;4'~diaminostilben-—2, 2¢-disul fénico, A continunacidn se
ﬁeu‘araliza a 12 misma temperatura con 200 partes de lejfa sddi-
ca 2-n durente T 1/2 horas. Se afiaden entonces 100 partes de
sal sddica del 4cido -%—-aminobenca-ll-—sulfdnico, disue}tas en

250 partes de 2gua, y %e remota la temperetura 2 350 C en el
curso de una hoz-a;'al mismo tiempo que se aﬁade lejfa sbdica
2-1 en ia cantidad suficiente para que el pH osea ds 7;2 a 7,5
Se prosigue 1a agitacidén con e) mismo pH durante dos hoxrds T

se combina luego 1a mezcla con 80 partes de una solucidn al 70%
de dietilemina, Al cabo de unos 5 minufos se produce wnd g03u—
cidn limpida.‘Se calienta &sta durante ume hors, & temperatura
de 85°a 90° ¢, y se prosigue le agitécidzi durante 8 horas a la
misna temperstura. A continunacidn se enfria nasta 25° C y se

precipité por salificacidn el producto de la férmula

S0 .Na :
3 gsnt
FH
a0 35 |
C-N -
x? ?‘)‘c-mw CH = CH ' mac’N S
§-C Hs
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én se lava con 500 partes de solucidn saturada de cloruro sddico

¥ se seca el producto en vacid a temperatura de 70 a 80° C. Ben-
dimientos 250 & 300 partes.

Se obtiene ol mismo compuesto si se hace refccionar
€} cloruro de triciandgeno primeramente con édcido Jamino-
bencen—4~sulfénico, luego con 4cido 4,4'-diaminoestilben—

2,2t-@isulfénico y por ltimo con dietilemina.

EJEMPLO 1.

A una pasta pare papel Que contiene .100 partes

de celulosa blanqueada; se afiaden en la mdquina holandega
dos partes de cola de reiina. A1 cabo de 10 a 15 mimtos,
ge affaden primeramente 0;05 a 0,3 partes del compuesto de
le f8mula (4), disueltas en 20 partes de agua, y luego’
(8l cabo de otros 15 minutos); tres partes de sulfato de
aluminio; Ie nasa asf tratada llega luego, pasando por la
tina de mezcla; ala méquina papelera; -en la‘ que se fabri-
ca el papel de la manera comocida. El papel asi ofotenido .
presenta un intenso efecto aclarador; de vi‘so azulino y de

buene solidez a la luz.

EJENPTLO 2e

& uvne mesa de papel que contiene 100 partes de
celulosa blanqueada; gse afjaden en la méquina holandesa dos
partes de cole de resina. 41 cabo de 15 minutos se afiaden
todavia tres partes de sulfato de sluminio. Le Einta de pa~

pel hecha en la mdquine pepelera se encola luego superficial-

- mente con una "Siza-Press! (prensa de encolar) empleandc como

-
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aglutinante almidén o alginatos que contienen de 0,05 2 0,3

pertes del compuesto de la férmuls (4). Fl papel asf obte-
nido tiene unlcontenido de blanco notablecimiento mayor que Bi

se omite el compuesto de la fSmula (4).

5. EJEMPLO 3

Se procede como en el éjemplo 2 hasta la adicidn
de sulfato de almninio; con inclusidn de &sta. Ia cinta de
papel esi fébric_ada ge reviste, en un dispositive pare ex-
tensicfn; con une masa constituida por cerga de relleno y

10. aglutinante y que contiene 0;05 a 0;5 partes del compuesto
de 1a férmula (4). Se obtiene un papel admirablementé acle~

radd .

EJENELO 4

A temperatura ambiente, un tejido de algodén blan~
5. queado se impregne en el fuler con una solucidn que con=
tiene, en 1000 partes de agua, 1 & 2 partes de la s2l sé-
dica del compuesto de la- férouia (1) y 0;5 partes del pro~
. duecto de 12 accidn de 8 moles de dxido de etileno sobre
‘i mol de p~octilfenol fercierio. Despuds de exprimir y
20, secar; el tejido asf tratado presenta una bella aclaracidén

blanca azulina.

EJEMPLO 5.

Un tejido blanqueado de fibres cortadas de po~
liemida (Nylon Spun) se treta, con una proporcidn de 1f~-

25. quido de 1:30, durente X minutos y & temperature de 90

2 95°C, en un bafio gue contiene, con relacidn al material
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de f£ibra, 0,5 de 1a s8l sédice del compuesto de 18 fdr-
mula (1) v 1% de 4cido achtico al 40%. Despuds de enjuagar
y secar, el género as{ tratado presenta une extreordinaris
aclaracidn blanca azulina.

Si en lugar del tejido de fibras cortadas de
poliemida se emple2 un tejido de filamento de poliamida,
se obtiene iguslmente un extraordinario efecto aclarador

blanco. azulince.

L]
.
L
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Deserito eI invento se declaren mzeizas ¥y de propia
invencidn las siguientes reivindieaciones; con prioridad
de las patentes suizas ndm. 14015/6T del 1° Diciembre de
1,961, nfm. 17226/62 del 24 de Septiembre do 1.962, exis-

5, tien@d en ambas. unidad de invencién.

1e Emcgdimiento para la aclaracidn dptica de ma-
teriales orgdnicos, caracterizado por el hecho de que se |
incazpo.ra. & estos materiales, o se aplica a ellos, el com~
puesto bis-triazinil-emino-estilbénico de la fémmula

— CHel NEc? o
BQ‘; S S )‘Q‘*"’BH

f E
OEB-Gﬂa-N- GH2-0H3 QI'I}-CHEE- CHz-CH3

X0. 0 una sal suys.

2. Procedimiento conforme & Io definido en l2 rei-
vindicacidn 1, carecterizado por el hechc de que como ma—

terisl que se ha de aflerar dpticamente se empleo pspel.

3.  Procedimiento conforme & Jo definido en la
15. reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que COMO mEm

terial que se ha de aclarer dpticamente se emplean fibraa

de poliamida.
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fe Pmcedimiénto para l1a zclaracidn dptica de ma~
teriales orgénicos.

Segin se describe y reivindica en la presente memo~
ria que consta de catorce hojag foliadas y escritas & mdqui-—
D& por une sola de Sus cares.

Madrid; a Y0 de Noviembre de I.962.

GIBA; SOCIETE ANOFWUE.
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