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"Procedimiento de obtencidén de compuestos de naftaleno®

éag 1t e

INPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad
inglesa, residente en Imperial Chemical House,
Millbank, Londres, |

Inglaterra.

Este invento se refiere a nuevos compues-
tos de naftaleno, mds especialmente compuestos de naf-
taleno que contengan determinados sustituyentes hete-
rocfclicos sustituldos, y al uso de estos combuestos

5. en forma de ggentas de abrillantadoe "fluorescente®.

Mod. 113
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Se ha comprobado que el cloruro ciemirico
reacciona con ‘los alcoxi nafialenos en presencia de
un catalizador del tipo Priedel-Crafts para propor-
cionér 2:4=-dicloro=-6-(alkoxi naftil)-1:3:5-triazinas.
Los 4tomos de cloro de este compuesto, pueden susti-
tuirse, separadamente si se desea, por ejempl& por
grupos‘tales como amino o alkoxi, por tratamiento con
aminas o alcoholes en presencia de un agente de fija-
cidén de éoidot Estos dicloro-compuestos y los deriva-
dos obtenidos pof sustitucidn de_uno ¢ ambos cloros,
se ha comprobado que son sorprendentemente eficaces
como agentes de blanqueo, especialmente para los ma-
teriales textiles. _ .

Andlogamente, la 2:4:6-tricloropirimidina,
reacciona con alkoxi naftalenos para proporcionar |
naftildicloropirimidinas sustituidas, corrientemente
en forma de una megela de 2:4-dicloro-6-(naftil susti
tufdo)- y 2:6-dicloro-4~(naftil sustituido)piridinas.
Egtos compuestos, como las triszinas correspondientes,
pueden hacerss aotuar con por ejemplo aminas o alqoho-
les en presencia de agentes fijadores de 4cidos, y cons-
tituyen eficaces agentes de blanqueo. De modo andlogo
reacciona la 2:4:5:6-tetracloropirimidina.

Los compuestos de naftaleno pueden prepa-
rarse también ha-ciendo reaccionar cloruro cilamfrico
6 2:4:6-tricloropirimidina con hidroxinaftalenos, en
presencia.de un catalizador de; tipo Friedel Crafts
para proporciohar 2:4=dicloro=b6=hidroxinaftil-~1:3:5~
triazines o diclorohidroxinﬁft11-pirimidinas, como

se describe en la solicitud pendie-nte n¢
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de los mismos solicitantes. Estos compuestos, o los
productos obtenidos de los mismos sustituyendo los
dtomos de cloro por grupos amono o alkoxi sustitufdos,
nediante el tratamiento con aminas o alcoholes, pue-
den convertirse en 2:4-sustitufdos -6alkoxineftil-1:3:5-
triazinas 0 las pirimidinas correspondientes por reac-
¢ién con mgentes de alkilacién tales como sulfato di-
metilico. Analogamente el empleo de agentes de acila-
eifn tales como el anhidrido acético en lugar de los
agentes de alkilacidn, proporcione 2:4-sustituifdo-6-

‘aciloxinaftil-1:3:5-triazinas, o las pirimidinas co~

rrespondientes.,
De acuerdo con este invento, por lo tanto,
se proporeionan nuevos compuestos de naftaleno de la

formila,

‘ o

S

--——-——Y

en la que R y R! significan, cada uno, un 4tomo de
hidrégeno o un grupo alkoxi, aralkoxi, ariloxi, ci-~
cloalkiloxi, o aciloxi, y no mds de uno de ellos re-
presenta un dtomo de hidrégeno; A representa un dtomo
de nitrégeno o un grupo CB en el que B representa un
dtomo de hidrégeno o dencloro, ¥y X e Y representan,
cada uno de ellos, un dtomo haldgeno o un grupo amino,

amino sustitufdo, hidroxi, alkoxi, ariloxi, mercapto
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o mercapto sustituido.

Como g&rupos suscepiibles dé hallarse repre-
sentados por R y R’ pueden citarse 1os grupos metoxi,
etoxi, alkoxi superiores, scetoxi, cloroacetoxi, aciloxi
superiores, benciloxi y fenoxi.

. Como grupos susceptibles de estar representa-
dos por X e Y, pueden citarse: ¢loro, bromo, amino, al-
kilamino, arilamino, dialkilamino, B-hidroxietilamino,
bis (A-hidroxietil) amino, alkoxi, alkoxi/sustituido tal
como 3 -hidroxietoxi, ariloxi o ariloxi sustituido, tal
como 4-métoxifenoxi, alkil mercapto y arilmercaptos El
anil;o neftaleno. puede llevar también otros sust;tﬁyenf
tes a condicidn de que no se opongan a la reaccién de
Priedel Craft, o comuniquen color a la moldculs tal como
gruﬁos cloro o alkilo.

Los compuestos de naftaleno de este invento

‘en los que X e Y representan cada uno dtomos de hidrégeno,

pueden prepararse por ejemplo por interaceidn de un ha-
lurc ciamirico o 2:4:6-trihalogencopirimidina en propor-
cién aproximadamente equimolecular, con un naftaleno que
contenga sustituyentes alkoxi, aralkoxi o ariloxi o ¢i-
eloélkiloxi, en unge o ambas de las posiciones 1 y 3, en
presencia de un oatalizador de Friedei Craft tal como
oloruro de aluminio. La reaccién, con preferencia, o6
realiza en solucidn, ﬁor ejemplo en benceno, éisulfuro
ﬂe.carbono, tetracloroetano,monoclorobenceno, dicloro=
benceno, nitrobenceno, ¢ dioxano, & una temperaturs entre
O y 402C, obteniéndose me jores rendimientos a temperatu-
ras comprendidas entre 10 y 202C.

Si se desean compuestos de naftaleno en los
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que el 4tomo de haldgeno se he reemplazado por otro

‘grupo, por ejemple un grupo amino sustituide, el el

compuesto dihaldgeno, por ejemplo dicloro compuesto, se
hace resacionar luego con un equivalente aproximademen—
t8 molecular de amina, en presencia &e un agente fija-
dor de 4cidos, que puede ser la misma amina en un disol-
vente  tal como"aeetona, toluens o azua a una temperatu-
ra entre 209C y 100¢C, y con preferencia entre 50 y
100¢C. Si se precisa la sustitucidn del cloro por un
£rupo éikoxi, el dicloro compuesto se calienta con el
derivado sélido del alcohol apropiado, con preferencia
utilizando un exceso de alcohol como disolvente, a una
temperatura convenientemente entre 502 y 1002C. Los
grupos ariloxi o ariltio, pueden introducirse de modo
andlogo.

El dtomo de cloro restante, puede sustituir-
se repitiendo la reaccidén con, por ejemplo, la amine o
el cloruro sédico apropiado. Si han de reemplazarse amb-
os dtomos de cloro for el mismo grupo, estss dos etapas
pueden combinarse luego con una sola,

A veces se obtienen compuestos dialkoxitrig
zinil- o pirimidil- wds puros, calentando el dicloro--
compuesto con fenato sddico, para obtener el compuesto
difenoxi y luego se calienta éste con un exceso de al-
cohol y una cantidad caetelitice del alkdxi eddico co-
rrespondiente,

Los. compuestos solubles en agua, puedsn ob-
tenerse, por ejemplo, condensando lée compuestos mono
o dicloro con un dcido arilaminosulfénico tal como el

dcido sulfanilico o, como variante, condensande con por
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e jemplo, ﬁonoetanolamina, y sulfonado el producto. En

lugar de sulfonar el ¥ltimo producte de condensacién,

~ sus propiedades pueden modificarse, por ejemplo, por a~

cetilacidn de los grupos hidroxilo.

De acusrde con otra caracteristice de este in-~
vento, 8e proporciona un procedimiento para el blanqueo
de materiales polimeros por la incorporacién enm el ma-
terial polimero citado, de un compuesto de naftaleno de.

lz formle

en la gque R, R? y Ay X e Y tienen los significados an-~
tes indicados. ‘ 7
Los meteriales polimeros susceptibles de blan-
quearse por el procedimiénto de este invento, comprenden
materiales sintéticos polimeros, por ejemplo poliamidas
tales como polihexametilano adipamida, poliesteres, ta-

les como tereftalato-de polietileno, poliuretanocs, ta-

les como poliacrilonitrilo y poliacrilonitrilos hidro~

- lizados, metacrilato de polimefilb, poliestireno, polie

tileno, polipropileno, polfmeros artificiales, por ejem=-

plo acetato secundario de celulosa, triacetato de celu-

losa y celulosa regenerada tal como viscosa, y polime-
ros naturales por ejemplo celulosa tal como algoddén y
papel, seda y lana.

Los métodos prefe#idos pera incorporar los
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compuestos de naftaleno de este invento al meterial po-
lfmero, especialmente cuando éste es un polimero sinte-
tico o artificiel, es por tratamiento del material poli-
mero con una dispersidén acuosa del compuesio de naftale-
no. La dispersién acuosa, con preferencia, es prédctica-
mente neutra o débilmente alcalina, pero si se deses,
pueden emplearse las condiciones dcidas, aunque no son
corrientemente tan eficaces. El empleo de suspensidnes
acuosas prdcticamente neutras en el procedimiento de es-
te invento, permite que estos agenteé de blangqueo se a-
pliqueh.a'materiales textiles al mismo tiempo que los
tintes dispersados, proporecionando de este modo tincio-
nes de tonalidad mds brillante.

La temperétura de aplicacién debe ser, por
1o'menos de 409C. En el caso de acetato de celulosa se=
cundaria, la témperatura es convenientemente de unos
85¢C, dado que el empleo de températufas nés elevadas,
puede ablandar el material; pero con poliamidas, tria-
cetato de celulosa, polfmeros de acrilinitrilo y copo-
limeros y poliewteres, es conveniente tratar el mate-
rial polimero al punto de ebullicidén, a unos 95¢C, a
1002C, de la suspensidn acuosa. De acuerdo con cusle
quier limitacién impuesta parla estabilidad térmica

del materiel polimerso, pueden usarse temperaturas mds

- elevadas, por ejemplo hasta 140¢C, a ls presidn super-

atmosférica, si es nacesario.

Otro método de aplicacidén, de valor especial
con materiales sintéticos polimeros tales como teref-
talato de polietileno, consiste en impregnar el fejido

¢on una suspensidn acuosa del compuesto de naftaleno
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impregnando con preferencia la temperatura ambiente y
luego secando el tejido por caldeo en el aire a la tem-
peratura comprendida entre 150°C y 200¢C y con preferen~
cia alrededor de 1802C, durante un corto periodo, pre-
ferentemente entre 20 y 30 segundos,,‘

Pueden afindirse ventajosamente agentes de su-
perficie aoti%a, por ejemplo condensados alcohol-graso/
éxido de etiléno, o alkilnaftalenos sulfonados, y en mu-
chos casos es.oonvaniente dispersar el compuesto de naf-
taleno en unjabén o detergente que luego se utiliza pa-
ra el lavado y blanqueo simultdneos del material textil
desde un medio acuoso. La incorporacidn de estos com-
puestos en jabones o detergentes me jora tambien el as- -
pecto de'estos articulos y esto constituye otra carac-
teristica de este invento.

Los compuestos de naftaleno pueden usarse
oonjuntamanfe'oon otros agenies de blanﬁueo, por ejemplo
ddidos 4:4'~ditriazinil—aminostilbano-z:2'—disulf6nicos
sustituidos con objeto de aumentar el efecto de blan—-
queo sobre determinados materiales textiles, por sjem-
plo algodén y lana, cuando se estdn tratando mezclas
de mmteriales textiles.

Otros métodos de incorporacidén de los com-
puestos de naftaleno en el procedimiento & que este in-
vento se refiere, son susceptibleé de empleo si se de-
sea., Los naftaleno-compuéétos, pueden mezclarae, por
e jemplo, con el polimero, en forma fundida o plastifica~
da. Como variante, si el compuesto Qe naftaleno ge en-
cuentra en forms de un derivado soluble en agua, por

ejemplo uns sal de 4cido sulfénico, puede aplicarse de .

1
)
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Son eSpeclalmsnte eficaces como agdntes de

blanqueo, los compuestos de naftaleno en los que uno
de los R y R! representa un dtomo de hidrégeno y los
5. demds un grupo alkoxi, espécialmente,cuando R represen-
-ta un grupo metoxi, y en los A representa un dtomo de
nitrégeno y X e Y representan,.cada uno, un étomo hald-
" geno, especialmente un dtomo de cloro. ‘
Este invento se aclara, sin limitarse en mo-
10. do alguno, por los e;emplos siguientes en 1los que las
partes .y porcentajes son ponderales salvo advertencia
en contra, | ‘
‘ E;emplo 1.- Se aﬁaden 13,5 partes de cloru~
ro de alumlnio, a una temperatura de 5 a 102C, a una
15.. mezcla agitade de 15,8 partes dell-metoxi-naftaleno v
18,5 partes de ciorurb ciamfrico en 120 pa-ries de ben-
cend. lLa mezcla se agita durante 20 horas, la tempera-
tura se deja ascender a la embiente y el s81ido se re-
tira por filtracién, se lava con benceno y se seca
20. *in vacuo". Se separa de los compuestos de aluminio agi-
"~ +tando con 450partes de agua de hielo, que contengan 5
pértes de 4cido clorhidrico  acuoso al 37%, seguido por
filtracién y lavado con ague helada.:la pasta vuelve a
suspenderse en 300 partes de agua que contengan 2,5 par-
25. tes de fosfato monosddico y 2,5 partes de fosfato disd~
dico, se filtra otr54vez se lava con 100 partes de agua
que contengan 5 partes ¢ada una de fosfato disédico y
fosfato monosddico y se seca en vaclo a 50¢C, para ob-
tener 30 partes de 2:4-dicloro=6-(4-metroxinaftil)-1:3:

30. - S-triazina a una concentracién de 80%.
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Se muelen 2,5 p&gﬁ ;‘p?&‘l&dﬂé{to a.n“i;,é;‘j_or,
con 98 paites de agua en presencia de 2,5 pértes de fos~
fato disddico, 2,5 partes de fosfato mono sédico y 0,1
pérté de dinaftilmetanoédisuifonéto disdédico, durante
48 horas. Se colocan pédazps de tela cada uno de 1 par-
;e,Ade algoddén, lana, terefialato de polietileno, poli~
hexametileno adipamida, trimcetato de celulosa y polie-
ecrilonitrile, en 206 partes de agua y se afiade 1 parte
de la dispersién preparada como antes se indica. El a-
gua se calienta a 100¢2C durante una hora. Se comunica
ﬁna blanoura espeoiai al tereftalato de polietileno y
en grado ligeramente inferior a los tejidos de polihexa-
metileno adipamida, triacetato de celulose y poliacrilo-
nitrilo. Un procedimiento andloge con acetato de celulo-
sa secundario, realizado 2 852C proporciond efectos de
blanqueado andlogamente elevados. Lgs efectos de blan-
queo pueden llevarse & niveles muy elevados y tener una
busne resisteneia 8 la 1uz; '

Ejemplo 2.~ Se afiaden 13,5 partes de cloru-
ro de aluminio, & una temperatura entre 5 y 10¢C, a

una mezcla agitada de 17,2 partes de 2-etoxinaftaleno

¥ 18,5 partes de cloruro ciamirico en 120 partes de ben~

" oeno. La mezcle se agita durante 20 horas, dejando que

la temperatura ascienda a la ambiente, y el sélido se
separa por filtraéidn,'se lava con benceno y se seca

*in vacuo". Se separa de los compuestos de aluminio por

agitacidén con 450 partes de agua helada que contengan

5 partes de deido clorhfdrico acuoso al 37%, seguido por
filtracién y iavado con agua helada, La pasta se suspen-

de ‘de nuevo en 300 partes de agua gue contengan 2,5 pare



5.

10.-

15.

20.

25.

30.

tes de fosfato monosédico y 2,5 partes de fosfato dis6-

dico, se filtra otra vez y se lava con 100 partes de
agua .que contengan 5 partes de fosfato monosédico y 5

partes de fosfato disdédico, ¥y finalmente se seca “in

‘vacuo" a 50%C, para obtener 27 partes de 2,4-dicloro-

6-(2éetoxinafti;)-1:3:5-triazina de 80% de concentra=-
cidn,

Este producto se dispersa en agua gue con-
tenge amortiguadores de fosfato y un agente de disper-
gibén y se utiliza para el tratamiento de tejidos de
meteriales polimeros, coma se describe en el ejemplo 1.
Se'consiguen efeoctos de blanqueo ligeramente inferio-
res a los obtenidos em el.sjemplo 1.

Ejemplo 3.~ Se disuelven en 80 partes de

'acetgna, 6,4 partes de 2:4-dicloro-6-(2-etoxinaftil)-

1:3:5=-triazina y se afiade una solucidén de 4,2 partes
de dietanolamina en 24 partes de acetona. La mezcla se
agita y se eleva al punto de ebullicién durante 3 horas,
se enfria y se vierte en 500 partes de agua -helada. El
precipitado .blanqueo se separa por filtracién, se lava
con agua y se seca a 402C "in vacuo" para obtener 8 par-
tes de 2-cloro-4-((3 ~hidroxietil )-amino-6-(2-etoxinaf
til)-1:3:5~triazina, il como agente de blangueo.
Ejémplo 4.~ Se disuelven en 80 partes de a=
cetona f,65 partes de 2:4-dicloro-6-{4-metoxinaftil)-
1:315=triazina ¥ se afiade una solucidn de 5,3 partes.
de dietanolamina en 24 partes de acetona. La mezcla se
agita y se eleva durante 3 horas al punto de ebullicidn
se filtra , y el filtrado se afiade & 500 partes de agua
helada. El precipitado se separa por filtracién, se la-
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va con agua y se seca "in vacuo" a 40%C para obtener
9 partes de 2-cloro-4-di( B -hidroxietil)-amino-6~(4-

metoxinaftii)w1:3:5-triazina.JEate'produoto se comprue-

ba que contiene 13,5% de nintrégeno y 9% de cloro? los
. valores tedricos pars 013H1903N201 son 15% de nitrdge-

no y 9,5% de cloro. ,
' ' El producto se dispersa en agua que conten-

ga un agente de dispersidn como se describe en el ejem-

- plo 1, pero pin amortiguadores de fosfato, y se agite

a tejidos de materiales polimercs, como se ha descrito
en el ejemplo 1. Se obtienen efectos de blanguso muy
ligerémente inferiores a los co-nseguidos en el e jem=-
plo 1. :

Ejemplo 5.- Se agitan 30,6 partes de 2:4-
dicloro=6-(4-metoxinaftil )=1:3:5-triazina con 320 par-
tes de écetona, ¥y se afiade una solucidén de 20 partes.
de fenol en 60 partes de acetona,. La mezcla se agite -
y se eleva al punto de ebullicidén y se affade unifor-
memente durante una hora, una solucidn de 8 partes de
hidr&xido sédico en 20 partes de agua. La mezcla se
agite a ebullicidn durante 3 horas y se filtra hirvien-

do. Bl filtrado se enfria y el precipitado sélido se

* yecoge por fiitraeién, se lava con acetona y se seca

8 40¢C para obtener 33 partes de 2:4-difenoxi-6-(4-

metoxinaftil)-1:3:5-triazina, que es un sélido crista~

 1ina blanco que funde a 1542C. Este producto se com-

prusba que contiene 10,1% de nitrdgeno comparado con
un valor tedrico de 9,9% de nitrdégeno, y es Ytil co=-
mo agente de blanqueo.

| E jemplo 6.~ Se agitan con 80 pa-rtes de a-

cetona, 8,4 partes de 2:4-dcloro-6-(4-metoxinaftil)~
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1:3:5-triazina, y se afiade une solucién de 10 partes

de anilina en 40 partes de acetons, de modo uniforme
durante 30 minutos, a éOQC. Ia mezcla se agita a con-
tinuacién y se calienta al puntd de ebullicidn duran-~
te 18 horas, se enfria y se filtré. El filtrado se a~
ﬁadé a 500 partes de agua helada, y el precipitado,
color leonado se filtra y se lava con agua secandose
a 40%2C para proporcioﬁar 6,6 partes de 2:4-di(fenila
wino)-6-(4-metoxinaftil)~1:3:5-triazina. la recrista~

» lizacidn en una mezcla de 50 partes de benceno y 50

paftes de petrdleo, proporciona 2,2 partes de cr;éta-
les blencos que funden'a 19290. Este prpducto Se com-
prueba que contiene 16,6% de nitrégeno comparado con
un valor tedrico de 16,%% de nitrogeno, y es Wtil co-
mo agente de blangqueo.

' 'lEjémplo 7.- Se disuelven 2,3 partes de so~-
dio en 240 partes de metanol, ¥. la solucidn se agita

& una temperatura entre O y 5¢C, y se afiaden en par-

"tes durante una hora 15,3 partes de 2:4-dicloro-6-(4-

metoxinaftil)-1:3:5-triazina. Lg mezcla se agita a
continuacidén y se eleva al punfo de ebullicién, en

2 hor@yse mantiene a esta temperatura durante otras

-16 horas. La mezela se filtra a ebullicidn y el f£il-

trado se enfria y el precipitado cristalino y blanco
se filtra, se lava con acetona y se seca a 402C, pa-
ra proporcionar 8 partes de 2:4-dimetoxi-6-(4-metoxi
naftil)-1:3:5-triezina que funde s 1182C. Este produc-
to se coimprueba que contiene 13,4% de nitrégenc com-
parado con un valor tedrico de 14% de nitrdgeno.

‘Ejemplo 8.~ A una temperatura de 202C, se

“eg
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. afiaden 14,6 partes de cloruro de aluminio a una mezcla
. agitada de 15,8 partes de 1-metoxinaftaleno y 18,5 par-

tes de cloruro ciamirico, en 220 partes de monocloro-

benceno. La mezcla se agita durante 20 horas ¥ se afia=

 den 1luego 100 partes de agua. E1l disolvente se elimi-

‘na por destilacién en vapor, y la 2,4-dicloro-6-(4-me

toxinaftil)-1, 3.5-triazi-na, ée aisla por filtracidn
y se lava, El rendimiento es de 28 partes de un sélido

- #amarillo andlogo al obtenido por el procedimiento del

Ejemplo 1, susceptible de purificarse por cristalizacién
en acetona, para dar cristales amarillos, punto de fu-
8ién 1432C. Andlisis acusa 01 = 23,2%; N = 13,7%, de

-acuerdo con el valor calculado para Gi4H90012N3.

Ejemplo 9.~ Se ssturgn con amoniaco gaseo-
80; 120 partes de benceno, y se agitan dpn 5 partes

de 2:4-dicloro-6-(4-metoxinaftil)-1:3:5-triazina. la

., eorriente de amonigco se continue durante 2 horas aproxie-

madamente y el producto‘se aisle por filtracidn, se la-
va con benceno y ague y luego se seca, Se obtiemen 3,9

‘partes de 2-amino-4-cloro-6-(4-metoxinaftil)-1:3:5-tria

gina bruta, que funde entre 217 ¥y 2192C y que por cris-

.talizacién en xileno proporciona 2,8 partes de produc~

to que funde a una temperatura entre 222 y 223¢C. El1
andlisis dd N' 19,56 y C1 12,5%; C14H,40N4Cl requiere
N 19,5%, ¥y C1 12,4%.

© 1 producto puede utilizarse para blanquear
polihexametileno adipamida, acetato de celwlosa, teref-
talato de polietileno ¥ poliacrilonitrilo.

- Ejemplo 10.~ Se disuelven 0,63 partes de so-

a3o en 80 partes de metanol, se efiaden 7,2 partes de
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2-amino-4-c1oro-6-(4-metoxinaftil )-1: 3:5-triazina y la
. mezcla se calienta al punto de ebullicidn durante 16 ho-

ras.‘DeSPués‘de la refrigeracién, el producto se separa
por filtracidn, se lava con agua y se seca. Puede puri-
ficarse por cristalizacidén en butamol para dar 4,7 par-
tes de 2—aminof4—metoxi-6;(4—metoxi—naftil)é1:3:5-tri§
zina, punto de fusién 181 y 18280, y que por andlisis

..aousa un contenido de ¢ 63,6%; Hy, 4,9%; N, 19,9%; -

ocn3 22,6%; -Cq5H140,8, requiere C 63,86; H 4,9575,

»N 19,8%; -OCH,. 22%.

El1 producto puede usarse para el blanqueo
de poliozimétileno edipemida, acetato de celulosa, te-
reftalato de polletlleno ¥y poliacrilonitrilo.,

. Egemplo 11.- Se calientan juntas durante 16
horas al punto de ebullicidn, 5 partes de 2-amino-4-me
toxi;G—(A-metoxinaftil)-1:3:—triazina, ¥ 25 partes de
anpidrido dcetico. Despuds de enfriamiento, se recoge

el producto y se lavae con deido acdtico y luego meta-
nol para obtener 4,2 partes de 2-acetilamino-4-metoxi-
-6-(4-metoxinaftil)-1:3:5~triazina. Puede purificarse

por cristalizacién en tolueno, y luego funde entre 184

Cy 18590, y tiene el andlisis siguiente: G, 62, 7%, H,
SN, 17,396

3 N, requiere C, 63%; H, 4,95%;

Bl producto puede usarse para blanquear po-

1ihexametzleno adlpamlda, acetato de celulosa, terefta-

. lato de po;igtlleno y poliscrilonitrile.

Ejemplo 12.- Se disuelven 4,6 partes de so-

dio en 160 partes de etanol, y la solucidn se satura

& 00C con sulfuro de hidrdégeno, Se afiaden 16 partes de
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‘2:4~diclqro~6-(4-metoxinaftil)-1:3:5-triazina, ¥y la mez-

cla se deje calentar lentamente a la temperatura ambien-
te. Iuego se eleva al punto de ebullicidn, durante 24
horas, se‘diluye con 200 partes de agua y se acidifica
con dcido clorhfdrico. El producto amarillo se recoge
para obtener 15,7 partes de 2zd-dimercapto-s-(4-metox;
néftil)-?;3:5—triazina,bruta, que se purifieca por cris-
talizgeién en butanol. El producto purificado se funde

entre 231 y 2369C y tiene el andlisis siguiente: C,

55,4%; H, 336%5‘N: 13,9%; S, 18,8%; €, H, 0835, requiere

C, 55,8%; H, 3,65%; N, 14%; S 21,2%.

Se agifan 4 partee de 2:44dimercapto—6-(4—mg

toxinaftil)-1:3:5-triezina en una solucién de 4,8 partes

 de hidréxido sédico en 120 pertes de agua, y se afiaden
11,3 partes de sulfato de dimetilo. Despuds de varias

horas, se filtra la mezcla, y el sélido se lava y cris-~
taliza en etanol,'para dar 2,8 partes de 2:4-dimetilmer
capto-6~(4—metoxinaffil)-1:3:5;triazi-na en forma de agu-
jas color crema pdlido gue funden entre 114 y 1169C. El
andlisis 44 C, 58,}%; H, 4,6%; n, 12,8%; S, 18,3%; Ci6
H,50N S requiere C, 59,8%; H, 4,4%; W, 12,3%; S, 18,8%.
El producto puede usarse para blanquear poli-
hexametileno adipamida y tereftalato dme polietileno.
Ejemplo 13.~ Se agitan juntes 9,3 partes de

i-isopropoxinaftalenc y 9,3 partes de cloruro ciamfrico,

en 80 partes de benoend, y se afiaden 6,7 pertes de clo~
rUro ge aluninio & unsa temperatura couprendide entre 0
y 5¢0C. Despuds de agitar durente 16 horas, la mezcla de
reaccién bituminosa se descompone en egua helada, se fil-

tra aparecipndo algo de matariél rojo insoluble, y la
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capa de benceno separade, se lava y se filtra. Bl ben~-

. eeno Be retira por destilacién en veefo ¥ el residuo se

recristaliza en metil etil ketona pare proporcionar 4,5
partes de 2:4-dicloro-6-(4-isopropoxinaftil)-1:3:5-tria
zina en forma de cristales amarillo pélido que funden
entre 126 y 1289C. El andlisis 44.C, 57, 7%, H, 3,9%; K,
12,8%; CL,. 20,9%; 0163130153012 requiere C, 57,4%, H, 3,9%;

W, 12, 6%; 01, 21,3%.

El producto puede utilizarse para blanquear
teraftalato de polietileno.

Ejemplo 14.~ Se disuelven 1,3 partes de sddio
en 120 partes de metanol, se afladen 8,4 partes de 2:4~

' dicloro~6~(4~isopropoxinaftil)-1:3:5-triazina, y la nez-

cla se eleva @l punto de ebullicién durante 18 horas.

La mezela se filtra y el filtrado, después dé enfriar,

.dgposita 3,9 partes de 2:4-dimetoxi~6-(4-isopropoxinef

$i1)-1:3:5-triazina en forme de aguja~-s blancas que fun-
den entre 88 y 892C. El andlisis d4 N, 12,8%; 013H1903N3

‘requisre N, 12,95%.

El prducto puede usarse para blanqnear poli-
hexametileno edipamida. ’

Ejemplo 15.- Se agitan juntas' 11 partes de

1-fenoxinaftaleno y 9,3 partes de cloruro. ciamirico en

80 partes de benceno y ee afiaden 6,7 partes de cloruro
de aluminio a una temperatura qdmprendida entre 02 y
52C, La mezcla se agita édurante 16 horas, el complejok
se descompone con agua heiada, se retira aigo de mate~-
rial insoluble, por filtracidn y el benceno se evapora
o presién veducidas E1 residuo se cristaliza en metil

etil ketona, para obtener 8,25 partes de 2:4-dicloro-
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N, 11,4%.
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~6-(4~fenoxinaftil)-1 3:5-triazina, en forms de crista=
les amarillos pélidos que funden entre 152 y 1539C. Ané-
1981100 3C2p Tequiere €1, 19,3%;
_ Bgte pr-oducto puede ussrse para blanduear te~
reftalato de polietileno.

" Ejemplo 16.- Se disuelven 14, partes de sodio
en 500 partes de metandl,-y se agregan 76 pa-rtes'de
2:4-dicloro-6-{4~hidroxinaftil)-1:3:5~triazina. La mezcla

' se calienta a reflujo durante 48 horas, y luego se dilu-

ye eon'1,200 partes dé.agua, y>se agregan 9 gartgrs de
hidréxido sédico, filtrendose la mezole a continuacién.
El filtrado se écidifica con geido eiorh;@rioo y el pre-
cipitado amarillo se recoge y se seca. Cristalizan 62 par
tes de 2:4~dimetoxi~6-(4'-acetoxinaftil)-1:3:5 bruto. Se
sisle por filtracién y se lava con 4eido acdtico y lue=
go ocon étexr dé petrdéleo, proporcionando 4,9 partes de
producto gque funde entre 185 y 18#90.

El producto es ¥til como agente de blanquéo.

Ejeﬁplo'179; Se disuelven 11,6 partés de di
cloro=(4-hidroxinaft-1-il) piriﬁidina en une solucién
de 3,2 partes de hidrdxido sédico en 120 partes de agua;
lae solucién se agita enérgicamente y se afiaden 30 partes
de hielo y a continuaci&n 3 partes de anhidrido acético.
Se agregan otres 1,4 partes de hidréxido sédico y 3 par-
tes de ‘anhidrido acdtico, continudndose 1la agitacién du-
rante 30 minutos, y el producto se separe por filtracién
de la solucién alcaliné.-Se purifica por cristalizacidn
en dter mﬁnoetilieo de glicol etileno, para dar 3,9 par-
tes de diclorof(4-aeetoxipaft—leil)~pirimidina que funde

1. .o
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'entre 185 y 1872C. Andlisis; C, 57, 3%; H, 2,8%; Cl

20,35 CqgH,(0,CL N, requiere C, 57,7%; H, 2,95%; W,
8,4%; C1 21,3%.
: E1~producto puede emplearse para blanquear
acetato de celulosa.
Ejemplo 19.- Se disuelven 15 partes de 2:4-
aicloro-s-(4qmetox1naftil)-1 3 5-triazina, en 150 par~

tes de oloroformo y se aﬁaden 7,3 partes de cloruro de

sulfurilo. la nmezcle se agita a 202C durante 138 horas y
luego se Q;trao con solucién di;uida de bicarbonato sé-
dico, para separar el dcido. El cloroformo se evapora a
presién reducida dejendo un sdlido que despuéds de cris-

talizacién en una mezcla cloroformo/éter de petrdleo, fun-

© de entre 130 ¥y 132°C. Andlisis; C, 49, 7%, H, 2,2%; N

12,1%; ¢1, 30%; -0033 9,5%. Los monocloros derivados

014H80N3013 requieren C, 49,3%; H, 2,3%; N, 12,3%; C1,

31,3%; -0033 9 1%+ La posicidn del tercer dtomo de -oloro

- en este producto, no se conoce.

El producto puede usarse para blanquear teref-
talato de polietileno y acetato de celulosa.

Ejemplo 20.~ Se muele 1 parte de 2:4-dieloro-
6-(4-metoxinaftil)—i:3:5-triazina, con 100 partes de agua,
en presencia de 0,2 parte de sal sdédica de un dcido naf-
taleno sulfénico alkilado, durante 16 horas y luego se
diluye oon agha”hasta 500 partes. Se. empapa tejido de po-
liester en esta dispersidn y luego se seca a una tempera-
tura comprendida entre 100 y 12092C y se calienta & 180¢C
durante 30 segundos, Los géneros asi obtenidos son més
blancos que el tejido de tereftalato de polietileno sin

tratar. )
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Ejemplo 21.~ Se suspende 1 parte de te;ido
de tereftalato de polzet;lego, durante 45 mimatos, en

30 partes de agua hirviendo, a 1la que se ha afiadido 1

_parte de la dispersidén usada en sl ejemplo 20, y luego

se seca ¥ calienta a una temperaturs comprendida entre
160"y 18020, durante 30 segundos. Bl tej-ido asf obte-
@ido es mds blanco que el tejido de tereftalato de po-
lietileno no sometido a tratamiento.

' -Ejemplo 22.- Se calienta durente une hors,
1 parte de tejido de tereftalato de polietileno,‘con
30 partes de agua a las que se ha afiadido 1 parte de
la disﬁersi6n usada en el Ejemplo 26, a una tempera-
tura comprendida entre 120 y 1402C, a presién su-perat

mosférica. El_tejido as{ obtenido es mds blanco que el

tejido de tereftalato de polietileno sin tratar.

N T A
Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en lg préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones ante-
riorménte irxidicadas son susceptibles de modificacio-

nes de detalle en cuanto no alteren su prineipio fun-

‘damental, Tambidn se hace constar que el invento se

refiere & una Solicitud de Patente presentada en
Inglaterrae con fecha 22 de marzo de 1.962, n? 11031/62
acogiép@ose, for lo tento, & los beneficios qyé con-
ceden los Conyenios Internacionales en vigor y sien-
do lo que conétituye la esenciz del referido invento
¥ por lo que se solicita Patenfé de Invencidn por 20
aﬁos-en Espefia: "Procedimiento de obtencién de com-

puestos de naftaleno%; caracterizédndose por lo siguien-
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18.~ "Procedimiento de obitencidén de compues-

to2 de naftaleno®, aplicableé como agentes blangueadores

~ de materiales polimeros, de formula general

1

R
[~ U -
c

7 N\

N- A

' n 4+—7X

c c

Vd S EE— 4

| 7]
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caracterizado porque R y R1 representan, cada una, un
dtomo de hidrégeno o un grupo alkoxi, sralkoxi, arile-
xi, ocicloalkiloxi, o aciloxi, y no mds de una de ellas,
representa un dtomo de hidrégeno; A representa un 4to-~
mo de nitrdégeno o un grupo OB en el que B representa
un étomo de hidrdgeno ¢ de cloro, & X e Y representan

cade uns wn dtomo de helégeno o un grupo swing, amino

" gustitufdo, hidroxi, alkoxi, ariloxi, mercapto o mer-

capto sustitufdo.
~ 28.- procedimiento segin reifindicacién 194,
caracterizado porque une de las R y R representan
un dtomo de hidrégeno, y la otra un grupo alkoxi.
38.- Procediﬁiento segin reivindicacidén 28,
caracterizado porque R es un grupo metoxi.

' 48.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindiocaciones 1 a 3, caracterigado porque A repre-
senta un dtomo de nitrdégeno.

58,- Procedimiento segin cuaslquiera de las
reivindicaciones .1 a 4, caracterizado porque X e Y re=~

presentan, cada una un dtomo de haldgeno.

68,- Procedimiento segin cualquiera de las
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reivindicaciones t a5, caracterizedo porque X o ¥
representan, cada una,un dtomo de cloro.

78.~ Procedimiento segin reivindicacidn 5
caracterizado por la interaccidén de un haluro ciami-

rico o 2:4:6-trihaldgeno pirimidina en broporcionea

© aproximadamente equimoleculares , con un naftalenc: que

contenga sustituyentes alkoxi, aralkoxi, ariloxi, o eci.

cloalkiloxi, en unoc o mds de las posiciones 1 y 3, en

_presencia de un catalizedor tipo Freidel Crafis.

88,~ Procedimiento segin reivindicecidnes
1 & 4 caracterizado por la interaccidén de un haluro
cienmfrico o 2:4:6-trihalogenopirimidina, en proporcio~
neée aproximadamente equ@molecularaé, con un antaleno
que contenga sustituyfentes alkoxi, aralkoxi; ariloxi
o cicloalkiloxi, en una o las dos posiciones 1 y 3, en
presencia de un catalizadot tipo Preidel brafts, y el

dompﬁesto dihalégeno asi obtenido se hace reaceionar

 con una amina, alcohol, fenol o mercaptan, en presen-

cia. de un agsnte-fijddo: de deido.
92.« Procedimiento -segin feivindicaqidn an-
terior caracterizado por la incorporacién a un materisal

polimero, del compuesto de naftaleno descrito en las

"anterioree reivindicaciones.

108.~ Procedimiento segun reivindicacidn 9

-ceracterizado porque la incorporacién se realiza en pre-

- gencia de otros agen-tes de blanqueo;

118,~ Procedimiento segin reivindicaciones
9 o 10, caracterizado porque el material polimero es
urn polimero sintetico. |
| 128,~ Procedimiento sedin oualquiera de las
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reivindicaciones 9 o 10 caracterizado porque el ‘aAterial

‘polfmero es un polimero artificial. -

135.- Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 12 caracterizado porque el compues
to de naftaleno se incorpora al ﬁatepial-polimero en me
dio acuoso. \

148.- Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 13 caracterizado porque el compues
to de naftsleno, se.incorpors a une temperatura compren
dida entre 402 y 1002C. y, con preferencia, entre 952C
y 100eC. ' .

158.~ Procsdimiento seain cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 13, earacterizado pofque el proce~
dimiento se aplica & una temperatura comprendida entre
100 y 1409C.

163- Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 11 caracterizado porque el mate——
rial polfmero se impfegna con una soiucidn acuosa del
compuesto naftalénico y luego se calienta durante un
corto tiempo a une temperatura entre 150 y 200°C y con
preferencia a unos 18092C.

1;5.- Procedimiento segin cualqﬁiera de las
reiviﬁdicaciones 9 a 6, caracterizado porgue la incor-
poracién se realiza en presencia de un agente de super-
ficie activa. _
| 188.~ Procedinmiento segdn reivindicacién an-
terior caracterizado porque el agente de superficie ac-
tive es jabén.

192,~ Procedimiento segin cualquiera de las

. reivindicaciones 9 a 18, caracterizado porque la incor
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poracién se lleva a cabo en presencia de tintes disper-
sados, ,

" 20¢= Procedimiento segin cuslquiers de las
reivindicaciones 9 a 11 caracterizado porque el compues
to de naftaleno se incorpora en el polimero cuando dsate
se halla en forma fundida- o plastificada.

218,- " Procedimiento de obtencién de com-
puestos de naftaleno®, tal y como queda substancialmen-
te descrito en la presente Memoria .

Esgta NMemf

b consta de veinticuatro hojas

@ sola cgra. ggm 1963

escritas a mdquina §
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