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en l a  que s ig n i f i c a  un r a d ic a l  bencén ico , R^ s ig n i f i c a  
un r a d ic a l  bencénico o n a f ta l in ic o  condensado con e l  a n i l lo  
de azo l en l a  forma in d icad a  m ediante l a s  l i n e a s  de v a le n c ia , 
y X s ig n i f i c a  e l  complemento p a ra  e l  a n i l lo  de a z o l.

Los nuevos compuestos de l a  fórm ula (1) pueden s e r  
de p re fe re n c ia  compuestos de oxazol (X = 0) o im idazo l. Los 
compuestos de im idazol co n tien en  como grupos X p re fe ren tem en te  
un grupo -NH- o un grupo

\  /N
t

A

en l a  que A s ig n i f i c a  un s u b s ti tu y a n te , por ejemplo un 
grupo a lk i l i c o ,  a lk e n íl ic o  u o x ia lk i l ic o  de peso m olecu lar 
i n f e r io r  o un ra d ic a l  a r a lk i l i c o  como b e n c ilo . E l a n i l lo  
bencénico o n a f ta l in ic o  Rg de lo s  compuestos de l a  fórm ula 
( 1 ) e s tá  condensado con e l  a n i l lo  de .azol en l a  forma in d ic a ­
da m ediante l a s  l in e a s  de v a le n c ia , es d e c i r  dos átomos de 
carbono son a l a  vez miembros de m i l l o  d e l a n i l lo  arom ático 
y d e l h e te ro c ic l ic o .  En lo s  r a d ic a le s  R  ̂ y R  ̂ pueden e s t a r  
p re se n te s  o tro s  s u b s t i tu y e n te s .
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E n tre  lo s  compuestos de azo l de l a  fórm ula (1) 
a r r ib a  c i ta d a  son de m encionar, por ejem plo, aq u é llo s  que 
corresponden a l a  fórm ula (2 )

y en donde X s ig n i f i c a  un grupo -N- (en e l  que A t ie n e  l a
s ig n if ic a c ió n  in d icad a) o de p re fe re n c ia  un átomo de oxígeno.
R^ s ig n i f i c a  un átomo de h idrógeno, un grupo a lk i l i c o ,  un
grupo a lc o x i,  un átomo de halógeno, un grupo n i t r i l o ,  un
grupo de ácido c a rb o x ilic o , un grupo de á s te r  de ácido carbo-
x i l ic o  o de amida de ácido  c a rb o x il ic o , un grupo de ácido su!
fón ico  o un grupo de amida de ácido su lfó n ic o , R s ig n i f i c a4
un átomo de hidrógeno o un grupo a lk i l i c o ,  R  ̂ y Rg son 
ig u a le s  o d i fe r e n te s  y re p re se n ta n  cada uno un átomo de 
h idrógeno, un átomo de halógeno como e l  c lo ro , un grupo 
a lk i l i c o  de cadena r e c ta  o ram ificad a  con, de p re fe re n c ia ,
18 átomos de carbono a lo  sumo, un grupo c ic lo a lk i l i c o ,  
f e n i l a l k í l i c o ,  f e n í l i c o ,  a lk e n i l ic o ,  h id ro x ia lk i l ic o ,  
a lc o x ia lk í l ic o  o h a lo g e n a lk ilic o , un grupo h id ro x il ic o ,

R3 ̂   i^  \-CH=CE-
(2 ) R4

A
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un grupo a lc o x i,  a ra lc o x i o fen o x i, un grupo n i t r i l i c o  o 
c ia n o a lk i l ic o ,  un grupo de ácido  c a rb o x il ic o , un grupo de 
á s te r  de ácido  c a rb o x il ic o , de amida de ácido c a rb o x il ic o , 
de h id ra z id a  de ác idc  c a rb o x il ic o , un grupo c a rb o x ia lk i l ic o  
o c a rb a lc o x i, un grupo de ácido s u lfó n ic o , un grupo de 
á s te r  de ácido su lfó n ic o , de amida de ácido s u lfó n ic o , un 
grupo a lk i ls u l fó n ic o  o a r i l s u l f ó n ic o ,  un grupo amino even­
tualm ente su b s ti tu id o  m ediante r a d ic a le s  a lk i l i c o s ,  h id ro -  
x i a lk i l i c o s  o a c í l i c o s ,  con lo  c u a l R  ̂ y Rg pueden form ar, 
jun to  con 2 átomos de carbono vecinos d e l  a n i l lo  bencén ico , 
un a n i l lo  a l i c í l i c o  de 6 miembros, y Ry re p re se n ta  un átomo 
de hidrógeno o un grupo a lk i l i c o  de peso m olecu lar i n f e r i o r .

Corresponde s ig n if ic a c ió n  v e n ta jo sa  a lo s  compuesto? 
de azo l de l a  fórm ula

en l a  que Rg y Rg son ig u a le s  o d i f e r e n te s  y s ig n i f ic a n  cada 
uno un átomo de h idrógeno, un átomo de halógeno, un grupo 
a lk i l i c o  de cadena r e c ta  o ram ificad a  con 1 a 12 átomos de
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carbono, un grupo c ic lo a lk i l i c o ,  un grupo f e n i l a lk i l i o o ,  
un grupo f e n i l i c o ,  un grupo a lc o x i con 1 a 6 átomos de 
carbono, un grupo c a rb a lc o x ia lk i l ic o ,  un grupo carbonam id- 
- a l k i l i c o  o un grupo de ácido su lfó n ic o , y Rg ju n to  con Rg 
y dos átomos vecinos de carbono d e l a n i l lo  bencénico pueden 
form ar un a n i l lo  a l i c í c l i c o  de s e i s  miembros. "En e l ámbito 
de e s ta  d e f in ic ió n  l.os grupos c a rb a lc o x ia lk í l ic o s  y lo s  
grupos c a rb o n am id a lk ilico s  con tienen  en g e n e ra l no más de 
ocho átomos de carbono, lo s  grupos f e n ia lk i l i c o s  no más de 
cu a tro  átomos de carbono en l a  agrupación  a lk i l i c a  y e l 

grupo c ic lo a lk i l ic o  se re p re se n ta  por un grupo c ic lo h e x i l ic o .

(3 ) pueden p re p a ra rse  análogamente por métodos en s i  conoci­
dos.

ejem plo, en que ácidos c a rb o x ilic o s  o h a lu ros de ácido c a r -  
b o x il ic o , en e s p e c ia l  c lo ru ro s  de ácido c a rb o x ilic o  de l a  
fórm ula

Los compuestos de azo l de l a s  fórm ulas (1 ) , (2) o

Un procedim iento de p rep arac ió n  c o n s is te , po r

0

(4) R-j-CH=CB- 7 \ \

Y

20 en l a  que Y se h a l la  para  un grupo h ld ro x íl ic o  o un átomo
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de halógeno, en e s p e c ia l  un átomo de o lo ro ,

se  hacen re a c c io n a r  con compuestos de o-amino de l a  fórm ula

(5) y*
!¡ R,

H -X \

en donde pueden e s ta r  co n ten id as eventualm ente f a s e s  i n t e r ­
m edias, po r ejemplo compuestos de l a  fórm ula

(6 ) R i-C H = (9' H - /  ' \

OH

H-

/ -HN

-X

VA R2

Un l a s  fórm ulas (4 ) , (5) y (6) ,  R^, Rg y X tie n e n  
l a  s ig n if ic a c ió n  a n te s  in d ic ad a .
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La rea c c ió n  e n tre  lo s  ev en tu a le s  componentes de 

l a s  fórm ulas (4) y (5) puede e fe c tu a rs e  con o s in  segrega­
c ió n  in te rm ed ia  de l a s  fa se s  in te rm ed ias primeramente o rig in ad as  
de l a  fórm ula (6) ,  por ca len tam ien to  a tem pera tu ra  elevada, 
por ejemplo de 120 a 350SC, ventajosam ente en un gas in e r te ,  
por ejemplo en una c o r r ie n te  de n itró g e n o , y eventualm ente 
actuando en p re sen c ia  de un c a ta l iz a d o r .  Son c a ta l iz a d o re s  
ap rop iados, por ejem plo, e l  ácido b ó rico , e l  an h íd rid o  de 
acido b ó ric o , e l  c lo ru ro  de z in c , e l  ácido p - to lu e n su lfó n ic o , 
y asimismo lo s  ác idos p c l i fo s fó r ic o s ,  con in c lu s ió n  d e l ácido 
p iro fo s fó r ic o . S i se ac tú a  con ácido bórico  como c a ta l iz a ­
d o r, se l e  emplea ventajosam ente en can tidad  de 0,5 a 5% con 
re sp ec to  a l  peso t o t a l  de l a  casa re a c c io n a l. Pueden asim is­
mo em plearse conjuntam ente d iso lv e n te s  orgánicos p o la re s  de 
punto de e b u ll ic ió n  elevado , como por ejemplo l a  d im e t i l fo r -  
mamida, e l  d ic lo ro benceno , e ltr ic lo ro b e n c e n o  y lo s  compues­
to s  o x i a l i f á t i c c s ,  eyentualm ente e te r i f ic a d o s ,  por ejemplo 
e l  p ro p i lc n g lic o l ,  e l  é te r  m onoetilicc  de e t i l e n g l ic o l  o 
e l  é t e r  d i e t i l i c o  de d i e t i l e n g l ic o l  y lo s  á s te re s  de a l to  
punto de e b u ll ic ió n  d e l ácido f t à l i c o ,  por ejemplo f t a la to  
d i b u t i l i c o .

Se procede en dos e ta p a s , condensando primeramente 
lo s  h a lu ro s  de ácido  c a rb o x ílic o  de l a  fórm ula (4) con e l 
compuestos o-amino de l a  fórm ula (5 ) en p re sen c ia  de un d is o l­

ven te  orgánico  in e r te ,  como e l to lu en o , e l  x i lo le n o , e l  c ío -
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robenceno, e l  d ic lo ro b en cen c , e l  tr ic lo ro b e n c e n o  o e l  n i t r o -  
benceno, a tem p era tu ras e n tre  100 y 200SC, y transform ando 
lo s  compuestos a c í l ic o s  o b ten id o s , de l a  fórm ula (6) ,  a  tem­
p e ra tu ra s  e n tre  150 y 350SC, eventualm ente en p re se n c ia  de 
un c a ta l iz a d o r ,  en e l  compuesto ben zazó lico  de l a  fó rh u la  
(1 ) , (2) o (3 ) .  S i se  emplean c lo ru ro s  de ácido c a rb o x ilic o  
como m ate ria s  de p a r t id a ,  é s to s  pueden p re p a ra rse  in m ed ia ta­
mente a n te s  de l a  condensación con e l  compuesto o-amino, 
a p a r t i r  d e l ácido c a rb o x ilic o  l i b r e  y c lo ru ro  de t i o n i l o ,  
eventualm ente ccn a d ic ió n  de un c a ta l iz a d o r ,  como l a  p i r id in a ,  
en e l  d is o lv e n te , en e l  que se  d e s a r r o l la  luego  l a  condensa­
c ió n .

Los ác idos c a rb o x ílic o s  u t i l i z a d o s  aqu í como mate­
r i a l e s  de p a r t id a  de l a  fórm ula (4 ) , pueden p re p a ra rse  según 
e l método de Meerwein según l a  ecuación  re a c c io n a l

+
(7) R^-CH=CH + N = N - .^ \ - / - '^ - C 0 0 H

C00H
C1

R -̂CH=CH- ^-COOH + N„ + C0 + HC1
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T3n lo s  derivados de azo l ob ten idos según e l  p roce­

dim iento d e fin id o  de la s  fórm ulas ( 1 ) ,  (2) o (3 ) pueden 
in tro d u c ir s e  eventualm ente asimismo to d av ía  su b s titu y e n te s  
en e l ámbito de l a s  fórm ulas ( 1 ) ,  (2 ) o (3 ) mediante o tra s  

5 . re a c c io n e s , por ejemplo m ediante su lfo n a c ió n  (v e rb ig ra c ia , con
m onohidrato de ácido s u lfú r ic o , ácido c lo ro su lfó n ic o  o con 
SOj conteniendo ácido s u lf ú r ic o ) ,  o x a lk lla c ió n  de grupos 
h id ro x il lc o s  de compuestos de l a  fórm ula ( 1 ) con a lk l le n ó x i-  
dos, rea c c io n e s  de t r a n s e s te r i f ic a c ió n  u su a le s , h a lo g en a lk i-

10 . la c io n e s , e tc .

Los nuevos derivados de azo l de l a  composición 
e sp e c if ic a d a  a l  p r in c ip io  poseen, en e s ta d o  de d iso lu c ió n  o 
de f in a  d iv is ió n , f lu o re sc e n c ia  más o menos marcada. Pueden 
em plearse p a ra  l a  a c la ra c ió n  ó p tic a  de lo s  más d iv e rso s  mate- 

1 5 . r í a l e s  o rg án ico s . Se a lcanzan  buenos re s u lta d o s  por ejemplo 
en e l  ac la rad o  de re s in a s  epóxidas, r e s in a s  a ld e h id ic a s , 
como p roductos de condensación de fe n o l,  u rea  o a m in o tria -  
z in -fo rm ald eh id o , además b a rn ic es  de re s in a s  a c r i l l c a s ,  
b a rn ic e s  de re s in a s  a lk id ic a s ,  b a rn ices  de á s te r  de c e lu -  

20. lo s a , por ejemplo b a rn ic e s  de a c c t i lc e lu lo s a  o b a rn ic es  de 
n i t r o c e lu lo s a .  Los nuevos derivados de a z o l son sobre todo 
apropiados para  e l  ac la rad o  óp tico  de f ib r a s  s i n t é t i c a s ,  por 
ejemplo de á s te r e s  de c e lu lo s a , p rop ionato  de c e lu lo s a  o 
a c e t i lc e lu lo s a  (d ia c e ta to  de c e lu lo sa  o t r i a c e t a to  de c e lu -  
lo s a ;  a c e ta to  de se d a ), en e sp e c ia l de poliam idas (por ejem-25.
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p io , nylon) y p c l ió s te r e s  o de p o l io le f in a s  como e l  p o l i e t i ­
len e  o e l  p o lip ro p ile n o , a s i  como de p e l íc u la s ,  lám inas, 
c in ta s  o cuerpos configu rados de e s to s  m a te r ia le s  u o tro s  
m a te r ia le s  como e l p o liu re ta n o , e l  p o l ie s t i r e n o ,  e l c lo ru ro  
de p o l iv in i l e ,  e l  c lo ru ro  de p o l iv in i l id e n o , e l  a lco h o l 
p o l iv in i l ic o  o e l  á s te r  p o l iv in i l ic o  de ác idos o rg án ico s , 
por ejemplo e l  a c e ta to  p o l iv in i l ic o  u o tro s  p rodu cto s, que 
son o b te n ib le s  m ediante p o licondensac ión  u hom opolim eriaa- 
c ión  o co p o lim erizac ió n , y fina lm en te  a q u e llo s  de c e lu lo s a  
Regenerada, la n a  c e lu ló s ic a  in c lu s iv e .  Les nuevos d e riv ad o s  
de a so l pueden u t i l i z a r s e  igualm ente p a ra  e l  a c la rad o  de 
f ib r a s  n a tu ra le s ,  como por ejemplo e l  algodón, e l  l in o  y 
l a  la n a . Son especialm ente  n o tab le s  lo s  e fe c to s  de ac la rad o  
de lo s  compuestos de acuerdo con l a  in vención  -so b re  todo 
lo s  de l a  fórm ula (3 )-- en po liam idas , p o r ejemplo en a p l i ­
cac ió n  a l a s  masas fund idas de h i l a tu r a .

Siempre que han de a c la ra r s e  óp ticam ente , según 
e s te  in v en to , f ib r a s  que pueden h a l la r s e  como f ib r a s  de 
hebra o como f ib r a s  c o n tin u a s , en e s tad o  no tra b a ja d o , en 
forma de madejas o t e j i d o s ,  e l lo  se  r e a l i z a  con v e n ta ja  en 
medie acuoso, en e l  que e s tá n  suspendidos lo s  compuestos en 
c u e s tió n , f n  c ie r to s  c a se s , pueden a ñ a d irse  para  e l  t r a t a ­
miento ag en tes d is p e rs a n te s , por ejemplo habones, é te re s  
p o l ig l ic ó l ic o s  de a lc o h o le s  g ra so s , aminas g ra sa s  o a l k i l f e -  

n o le s , l e j í a  re s id u a l  de c e lu lo s a  s u l í i t i c a  o p roductos de 
condensación de ác idos n a f ta l in s u lf ó n ic o s ,  eventualm ente
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a lk i la d o s ,  con form aldehido. R esu lta  muy conveniente a c tu a r  
en baño n e u tro , débilm ente  a lc a l in o  o ác ido . También es
ven ta jo so  que se e fec tú e  e l tra ta m ien to  a tem peratu ras 
e lev ad as , deunos 5C a 100SC, por ejemplo a la  tem pera tu ra  

5 . de e b u ll ic ió n  d e l bañe o en sus c e rc a n ía s  (a lred ed o r de
906C). P ara  e l  acabado según e s te  inven to  e n tran  asimismo 

en c o n sid e rac ió n  l a s  so lu c io n es  en d iso lv e n te s  o rgán icos.

Los nueves derivados fe  azo l a u t i l i z a r  de acuerdo 
con l a  invención  pueden además a ñ a d irse , o b ien  in co rp o ra rse , 

10 . a lo s  m a te r ia le s  a n te s  de su  moldeo o du ran te  e l moldeo. A sí, 
en l a  p rep arac ió n  de p e l íc u la s ,  lám inas, c in ta s  o cuerpos 
moldeados so lo s  puede ag regar a l a  masa de p rensa  o d i s o l­
v e r lo s  o d iv id i r lo s  finam ente en l a  masa para  h i l a r  a n te s  de 
l a  h i l a tu r a .  Los nurvos a c la ra d o re s  pueden asimismo se r  

15. agregados a l a s  m ezclas re a c c io n a le s  a n te s  o du ran te  l a  p o l i-  
condensación para  l a  p rep a rac ió n , por ejem plo, de pol-iamidas 
o en e sp e c ia l de p o l ié s te r e s ,  o a l a s  masas po lim erizadas 
a n te s  o d u ran te  l a  p o lim erizac ió n  de menómeros, como por 
ejemplo a c e ta to  v in í l i c c  o e s t i r e n c .

20. Los nuevos d erivados de a z c l se  d is tin g u e n  por su
r e s i s t e n c ia  sumamente buena a l  c a l e r ,  a l a  lu z  y a l a  m igra­
c ió n .

La can tidad  de lo s  nuevos de rivados de a so l a u t i ­
l i z a r  segdn e s te  in v en to , re sp ec to  a l  m a te r ia l que se ha de 

25. a c la r a r  óp ticam ente , puede v a r ia r  den tro  de am plios l im i te s .
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En c ie r to s  casos ya con can tid ad es  muy pequeñas, p o r ejemplo 

de 0,005%, puede lo g ra r s e  un e fe c to  acusado y d u radero .
Pero tam bién pueden em plearse c an tid a d e s  de h a s ta  un 0,5% en
peso y su p e r io re s .

Los nueves d e riv ad o s de a zo l que s irv e n  de a c la ra ­
dores ó p tic o s  se u t i l i z a n ,  por e jem p lo , d e l modo s ig u ie n te s

a) En mezcla con c o lo ra n te s  o pigm entos o como a d it iv o
a baños t in tó r e o s ,  p a s ta s  de estam par, p a s ta s  de morden- 
t a r  o p a s ta s  de r e s e r v a r .  Igualm ente, p a ra  e l  tra ta m ien to  
u l t e r i o r  de t i n tu r a s ,  estampados o m ordentados.

b) En m ezclas con lo s  llam ados " C a r r ie r s " , a n tio x id a n te s , 
e s ta b i l iz a d o re s  té rm ico s , ag en tes a n t i a c t ín ic o s ,  b lan ­
queadores quím icos o como a d it iv o  p a ra  lo s  baños de 
b lan q u ee .

c) En mezcla con a p re s ta n te s ,  como e l almidón o a p re s to s  
a se q u ib le s  por v ía  s i n t é t i c a .  Los productos de e s te  
inven to  pueden tam bién a ñ a d irse  ventajosam ente a lo s  
baños u t i l i z a d o s  para  l a  o b ten c ión  de un acabado in a r r u -  
g ab le .

d) En combinación con d e te rg e n te s . Los d e te rg e n te s  y lo s  
a c la ra d o re s  pueden a ñ ad irse  por separado a lo s  baños de 
lavado que se  u t i l i c  en. También es ventaj oso em plear 
d e te rg e n te s  que l le v e n  m ezclados lo s  a c la ra d o re s . En



concepto de d e te rg e n te s  son a p to s , por ejem plo, lo s  
jabones, l a s  s a le s  de d e te rg e n te s  de su lfo n a te , por 
ejemplo de bencim idazoles su lfcnados su b s ti tu id o s  en e l 
26 átomo de carbono por r a d ic a le s  a lk l l ic o s  su perio res?  
s a le s  de e s te re s  m cnocarboxilicos de l ácido 4 - s u l f o f tá -  
l i c c  con a lc o h o les  g rasos su perio res?  s a le s  de su lfo n a - 
to s  de a lco h o les  g ra so s , de á c id o s  a lk i la r i l s u l f ó n ic o s  
o de productos de condensación de ácidos g rasos su p erio ­
r e s  con ácidos c x isu lfó n ic c s  o am inosu lfónicos a l i f á t i -  
co s . Puede además ro c u r r i r s e  a d e te rg e n te s  no ionógenos, 
po r ejemplo l e s  é te re s  p o l ig l ic d l ic o s ,  que se deriv an  
de óxido de e t i le n o  y a lc o h o le s  g rasos su p e r io re s , 
a lk i l f e n o le s  c aminas g ra sa s .

S i se  combina e l procedim iento a c la ra d o r  con o tro s  
métodos de tra ta m ien to  c acabado, e l  tra tam ien to  combinado 
se  e fe c tú a  ventajosam ente con ayuda de preparados adecuados. 
T ales p reparados e s ta b le s  se c a ra c te r iz a n  porque con tien en  
compuestos do l a s  fórm ulas ( 1 ) ,  (2 ) y (3 ) in d icad as a l  p r in ­
c ip ió ,  a s í  come d is p e rs a n te s , d e te rg e n te s , c a r r i e r s ,  co lo ­
ra n te s ,  pigm entos o a p re s ta n te s .

Los ccmpuestos c¡c l a s  fórm ulas (1 ) , (2) y (3) 
in d icad as  a l  p r in c ip io , pueden además s e r  u t i l iz a d o s  sobre 
un m a te r ia l de so p o rte  f i ja d o  en d is t r ib u c ió n  f in a .  Pueden 
tam bién s e r  empleados como a b r i l la n ta d o re s  para d iv e rso s  
f in e s  d e l a r t e  fo to g rá f ic o , ccmo para la  rep roducción  e le c t ro -



fo to g rá f ic a  o para  l a  su p e rs e n s ib il iz a c ió n .

"3JTKMPL0 1.

6 g de ácido 4 - f o n i l - e s t i lb e n - 4 " - c a r b o x i l ic o  de 
l a  fórm ula

(8) "%-CH=CH-/ " \ - . ^ " \ - C 0 0 H

se machacan con 3 g de 1 -aminc—2-h id rox ibencen o  y 0,5 g de 
ácido  bó rico  y luego se c a l i e n ta  a 2706 d u ran te  20 m inutos 
b a je  c o r r ie n te  de n itró g e n o , con lo  que se  desprende agua y 
se o r ig in a  una fu s ió n  c la r a .  Luego se d isu e lv e  l a  masa 
fundida en 500 cc de d im etilform am ida, se  f i l t r a  
de un poco de re s id u o  no d i s u e l t c ,  y se  d e ja  e n f r i a r  t r a s  e l  
concentrado de l a  sc-lucióp.. Se o b tien en  unos 6 g de un polvo 
de c o lo r  a m a rillo , que funde s in  n i t id e z  a 300CC. La c r i s t a ­
l iz a c ió n  en clcrobencenc ba je  d e co lo ra c ió n  con t i e r r a s  deco lo ­
r a n te s ,  a s i  como nueva c r i s t a l i z a c ió n  en d im etilfo rm am ida, 
p roporciona o l compuesto de l a  fórm ula
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(9) ,-Ch=CB
N

C i

cerne h o ju e la s  in o d o r a s  de punto de fu s ió n  308 a 310CC. 

C27R19ON (373,43)

Calculados. C 86,84 H 5,13 N 3,75
Hallados C 86,77 H 5,21 N 3 ,7 0 .

E l ácido 4 - f c n i l - c s t i lb e n - 4 " - c a r b o x i l ic o  u t i l iz a d o  
come m a te r ia l  de p a r t id a ,  de l a  fórm ula (8) , se puede prepa­
r a r  según l a  re a c c ió n  de Meerwein d e l modo s ig u ie n te :

213 g de ácido 4 '-a m in c -ó ife n il-4 -c a rb c x il ic G  se 
d ilu y e n  con 500 g de ácido a cé tico  g l a c i a l ,  220 g de ácido 
c lo rh íd r ic o  concen trado , 400 g de h ie le  y 300 cc de agua.
En e l  térm ino de 8 horas se ad ic ion an  lu ego , a g o ta s , 70 g de 
n i t r i t o  sódico  d i s u e l tc s  en 140 cc de agua, con lo  que l a  
tem pera tu ra  de l a  mezcla rc a c c io n a l se  m antiene de OS a 5&C
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m ediante enfriam iento ' por h ie le .  A co n tin u ac ió n  se  a g i t a ,  
du ran te  l a  noche, a e s ta  tem pera tu ra  l a  p a s ta  c r i s t a l i n a  v i s ­
cosa . Luego se a d ic io n a , de una vez, una so lu c ió n  e n fr ia d a  de 
148 g de ácido cinám ico en 1800 cc de ace to n a , bajo  buena 
a g ita c ió n , y la  su spensión  ob ten ida  se  reg u la  a un v a lo r  de 
pH de 3 ,0  a 3 ,5  m ediante a d ic ió n  de unos 130 cc de l e j í a  
de so sa . Después se  ad ic io n an , en e l  térm ino de 5 a 6 horas 
y a tem pera tu ra  de Os a 5SC, en forma de p o rc io n es , de90 a 
100 g de una mezcla equ itno lecu lar de cobre y c lo ru ro  de cobre 
( I I ) ,  hecho lo  c u a l f i n a l i z a  e l  d e s a r ro l lo  de g a s . "Entonces 
se d e ja  e le v a r  l a  tem pera tu ra  de l a  m ezcla re a c c io n a l a 20BC 
y luego se d e s t i l a  l a  acetona con vapor de agua. A co n tin u a ­
c ió n  se t r a t a  en c a l ie n te  con unos 600 cc de so lu c ió n  amonia­
c a l  concen trada , se d e ja  e n f r i a r  bajo  a g ita c ió n , se nucha y 
se  la v a  con agua. Se t r a t a  después e l  re s id u o  con 3000 cc 
de agua a tem pera tu ra  h irv ie n te  y se  añade ácido c lo rh íd r ic o  
Concentrado h a s ta  re a c c ió n  fuertem en te  ác ido  congo. Se nucha 
y la v a  con agua c a l ie n to .  Tras e l  secado s e  o b tien en  119 g 
de un polvo de c o lo r  p a rd o -b e ig e , que se  d isu e lv e  en gran  
can tid ad  dediexano h i r v ie n te .  Tras e l  f i l t r a d o  d e l re s id u o  
no d is u e l to ,  se co n cen tra  y se d e ja  e n f r i a r .

Se o b tien en  55 g de polvo c r i s t a l i n o ,  de  c o lo r  
pardo c la ro ,  que funde s in  n i t id e z  e n tre  315 y 325ec. O tras 
dos c r i s ta l i z a c io n e s  en d iexano , bajo  a d ic ió n  de carbono
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a c t iv e ,  p rcpo rc icnan  e l  ácido 4- f c n i l - e s t i l b e n - 4" -c a rb c x ilic o
de la. fórmula (8) como ho ju e las  de c o lo r  beige p á lid o , de 
punto de fu s ió n  328 a 329^0.

La sublim ación en a l to  vacio- produce un polvo 
5. in co lo ro  de ig u a l punto de fu s ió n

10. "¿TEMPLO 2.

9,0 g de ácido  4 - f e n i l - e s t i lb e n - 4 " - c a r b c x i l ic o  
de l a  fórm ula (8) se c a l ie n ta n  a 250-260SC, du ran te  1 hora, 
en c o r r ie n te  de n itró g e n o , con 5 g de 4- h id r o x i -3-a a in o -  
- te rc ib u ti lb e n c e n o  y 500 mg de ácido bórico  en 20 cc de 

15. é te r  d i - n - b u t í l l c o  de d i c t i l e n g l i c o l .  Se desprende agua y 
se o b tien e  una so lu c ió n  oscu ra . Luego se e n f r ia  y se  t r a t a  
e n tre  100S y 120SC con 80 cc de a lco h o l e t í l i c o .  Se nucha 
a tem pera tu ra  am biente e l  p re c ip ita d o  orig inado y se lav a  con 
un poco de a lc o h o l. Tras e l  secado. Se ob tienen  12,2 g de 
polvo c r i s t a l i n o  de c o lo r  beige c la r e ,  de punto de fu s ió n  de

C2iH-i6°2 (300,34)

Hallado
Calculado C 83,98 H 5,37 0 10,65

c 83,99 H 5,30 o 10,82

2 0 .
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288$ a 290SC. La c r i s t a l i z a c ió n  en to lueno  bajo  a d ic ió n  de 
t i e r r a s  d e c o lo ra n te s , produce e l  ccapuesto  b e n z o x a zo lilic o  
de l a  fó rn u la

cono polvo c r i s t a l i n o  de c o lo r  a n a r i l l e n to ,  de punto de 
fu s ió n  de 290 a 292BC.

C^HpyON ( 4 2 9 , 5 3 )

C alculado: C 86,68 H 6,34 N 3,26
H a lla d o :  C 86,45 H 6,33  N 3 ,0 9 .

De manera s i a i l a r  pueden p re p a ra rse  lo s  coapuestos 
b e n z o x a zo lílic o s  s ig u ie n te s :

5 ( 10)

15. ( 11)
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Polvo c r i s t a l i n o  in co lo ro  en to lueno , de punto de fu s ió n  de 
260S a 261SC. '

C^H^ON (485,64)

C alculado: C 86,56 H 7,26 N 2,88
Hallado : C 86,25 H 7 ,1 2  N 2 , 8t

10
N

( 12) v -.'o.-CH,) ! ' J

Polvo c r i s t a l i n o  a a a r i l l e n to  en to lu en o , de punto de fu s ió n  
de 328 a 330EC.

^  CgeHgiON (387,46)

C alculado: C 86,79
Hallado : C 86,60

H 5,46 
H 5,58

N 3,62 
N 3 ,65 .
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(13) CH=CB-
N

7' '-.-C
'o-

Polvo c r i s t a l i n o  a n a r i l le n tc  en d ia e t i l fo rn a R id a , de punto 
5. de fu s ió n  de 295 a 297SC.

C j^ O N  (463, 55)

Calculados C 88,09 H 5 ,44 N 3,02
Hallado s C 88,10 H 5,51 N 2,88

CHiN '
10. ( 14) .-^.-CH=CH- . 7  ¡I I '

,---=v ^ 3

Polvo c r i s t a l i n o  a n a r i l le n to  en d iu e t i lfo rc ia n id a , de punto 
de fu s ió n  de 258 a 260SC.
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CjgH290N (491,60)

Calculados c 87,95 H 5,94 N 2,85
Hallado s C 88,06 H 5,99 N 2 ,8 3 .

5.
(15)

N
.C

0

CH
fU TJf* UD.Q***fí v ̂ 2 .CHg
CHg-HgC

Polvo c r i s t a l i n o  inco lo ro  en to lu en o , de punto de fu s ió n  
de 293 a 295SC.

10 . CjiHggON (455,57)

Calculados C 87,00 H 6,42 N 3,07
Hallado s C 87,10 H 6 ,6 3  N 3 ,0 4

(16) 4.-CH=CH-/'
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H ojuelas de c o lo r  a n a r i l lo  p á lid o  en o -d ic lo ro b en cen o , de 
punto de fu s ió n  de 330 a 332SC.

C^Hg^ON (449,52)

Calculados C 88,17 H 5,16 N 3,12
Hallado s C 83,03 H 5,21 N 3,20 .

N, ^
(17) \-CH=CH-^"*"\-^ \ - C  I; 1

H ojuelas deco lo r a n a r i l lo  p á lid o  en c lo rcbenceno , de punto 
de fu s ió n  de 290 a 291SC.

C33H23ON (449,52) '

Calculados C 88,17 H 5,16 N 3,12 
C 88,19 H 5,17 N 3 ,1 4 .Hallado s
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^.-CH=CH-. *'

(18)

Polvo c r i s ta l in o  am arillono en to lueno , de punto
do 250 a 25290.
C^H^ON (427,52)

C alcu lado : C 87,09 H 5,89 N 3,28
Hallado : C 87,12 H 5,95 N 3,26.

10. (19)
%  -CH=CH-..:'

0 ^

H ojuelas do co lo r am arillo  c la ro  on dim etilform am ida, de 
15. punto do fusión  do 270 a 271^0.

C H ON (423,49)31 21
C alculado: C 87,91 H 5,00 N. 5,31
Hallado : C 87,51 H 5,10 N 5 ,37.
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(20 )

^,-CH=CH-

CH,i ^ CH.
.N j

C -
!¡ !1A --** CH.\  J' ,O - " \ / '

CH

H ,C -C -C H .3 !
CH,3

H ojuelas in c o lo ra s  en dim etilform am ida, de punto de fu s ió /. 
de 256 a 257^0,

C^H^ON (499 ,66)

Calculados C 86,53 H 7,46 N 2,80
Hablado s c 86,60 H 7,46 N 2,89

(21)

......... ......................... .... , r  ^ '^ . -O C H -
% - C H = C H - A  A - . , - '  ^ - C  j! i ^

H ojuelas de c o lo r  am a rillo  en to lu e n o , de punto de fu s ió n  
de 324 a 326SC.
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CggHgiON (403,46)

Calculados C 83,35 H 5,25 N 3,47

H allado 3 C 83,64 H 5,42 H 3 , 53 .

5. (22)

. * .....\.-CH=CH-.
Ná ' ^ ,- C l  .-C h ¡

" o - ' á / - "

10. H ojuelas de c o lo r am a rillo  pá lido  en to lu e n o , de punto
fu s ió n  de 336 a. 338SC

CgyHigONCL (407,90)

C alculado: C 79,50 H 4,45 N 3,43
15. C 79,80 H 4,52 N 3 , 57 .

EJEMPLO 5

3,0  g de ácido  4 - fe n i l- e s t i lb e n -4 " -c a .rb o x íl ic o  de 
le  fórm ula ( 8) , se c a l ie n ta n  a 9O-95SC, durante 3 horas en 

20, 15  cc de tr ic lo ro b en ce n o  con 5 cc de c lo ru ro  de t io n i lo  y
una dosis c a t a l í t i c a  de p i r id in a ,  hecho lo  cual f in a l i z a  e l 
d e sa rro l lo  de gas de ácido c lo rh íd r ic o  y se p resen ta  una 
so lu c ió n  c la r a .  Luego se d e s t i la  en vacio  e l  c lo ru ro  de
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t i o n i l o  excedente y se deja  e n f r i a r .  A co n tin u ac ió n  se a d i­
cionan  2 ,0  g de é s te r  m e tí l ic o  del ác ido  3-s-m ino-4-h idroxi- 
fe n il-p ro p ió n ic o  y se c a l ie n ta  la. su spensión  f lu id a  a 1808C, 
con lo  que se desdobla ácido  c lo r h íd r ic o .  Tras f i n a l i z a r  e l  
d e sa rro l lo  de ácido c lo rh íd r ic o  se a d ic io n an  500 mg de ácido 
bó rico  y se c a l ie n ta ,  en e l  espacio  de 1 h o ra , a 2208C, en 
c o rr ie n te  de n itró g e n o .

Luego se deja e n f r i a r ,  se ad ic io n a  m etano l, se 
nucha a tem peratura, ambiente e l  p re c ip ita d o  obten ido  y se 
la v a  con m etano l. Se c r i s t a l i z a  e l  re s id u o  en to lu en o  
bajo  a d ic ió n  de t i e r r a  d eco lo ran tes  y se o b tien en  2 ,0  g de 
un polvo de c o lo r beige c la ro ,  que funde s in  n i t id e s  a 
3008C. Al c r i s t a l i z a r  de nuevo en to lueno  bajo  a d ic ió n  de 
carbono a c t iv o , se ob tiene  e l compuesto de l a  fórm ula

(23) N \
\ - C -CHgCHgOKXP

como polvo de c o lo r  am arillo  p á lid o , que funde de 312  a 
3159C

C3A 5O3N (459 ,52)
C alculados C 81,02 H 5,48 N 3,05
H allado z C 80,94 H 5,67 N 3,00
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EJEMPLO 4

500 mg del compuesto b en zay o zo lílico  de la. fórmu­
la  ( 2y) se h ie rv en  a. r e f lu jo ,  durante 30 m inutos, con 20 cc 
de etano lam ina. Se de ja  e n f r ia r  lu eg o , se f i l t r a  del p re c ip i-  

5 . tado t r a s  d i lu c ió n  con ace ton a , se nucha y se la v a  a fondo 
con ace tona.
La c r i s t a l i z a c ió n  en dimetilformamida. proporciona. 300 mg del 
compuesto de la  fórm ula

(24)

10. N
'-,-C 'i

i!

-CH^CH^C
NHCH^CH^OH

como h o ju e la s  a m a r i l le n ta s , que funde a 300SC bajo  descompo-
1 5 . s ic ió n

S 2W 2 (488,59)

C alculado: C 78,67 H 5,78 N 5,74
H allado s C 78,68 H 5,64 N 5,71
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EJEMPLO 5

2? g del ácido 4- f e n i l - e s t i l b e n - 4" -c a rb o x íl ic o  de
la  fórmula. (8) se c a l ie n ta n , durante 1 h o ra , en c o r r ie n te  de 
n itró g en o , a. 260-270SC, con 9 ,4  g de o -fen ilsnd iam ina . y 2 g 
de ácido bó rico  en 100 ce de é te r  d i - n - b u t í l ic o  de d i e t i l e n -  
g l i c o l ,  con lo  que una p a rte  de l a  so lu c ió n  se d e s ti la , y se 
obtiene una so lu c ió n  tu rb ia .. Se d e ja  e n f r i a r  a. c o n tin u ac ió n , 
se d iluye  con a lc o h o l, se nucha e l p re c ip ita d o  y se la v a  
con a lc o h o l. La c r i s t a l i z a c ió n  en dim etilform am ida produce 
28,8 g de polvo de c o lo r  beige c la ro ,  que funde s in  n i t id e z  
a 325-3303C. La c r i s t a l i z a c ió n  en d iclorobenceno bajo  
a d ic ió n  de t i e r r a s  d e c o lo ra n te s , p roporciona e l  compuesto 
benzim idazó lico  de l a  fórm ula

como h o ju e la s  de c o lo r  beige c la ro ,  de punto de fu s ió n  de 
328 a 3303C

(25)

H

(37 2,45)

Calculados C 87,06 H 5,41 N 7 ,52
H allado : C 87,13 H 5,50 N 7 ,48
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EJEMPLO ñ

6,0 g del compuesto b en zo x azo lílico  de la. fórm ula 
(17) se d ilu y an , durante 2 horas a tem peratura, am biente, 
a unos 20s c ,  con 70 cc de ácido s u lfú r ic o  concen trado , con lo

5 . que sqóbtiene  una so lu c ió n  c la ra -o s c u ra . Se v ie r te  luego 
sobre h ie lo ,  con lo  que e l acido su lfó n ic o  l ib r e  p r e c ip i ta  
bajo  un p re c ip ita d o  a m a rillo . Se nucha, se exprime a. fondo, 
se h ierve  e l  res id u o  con ácido c lo rh íd r ic o  concen trado , se 
nucha. de nuevo y se lava  con ácido  c lo rh íd r ic o  concentrado .

10 . A co n tin u ac ió n  se d iluye e l  res id u o  con acetona y se la v a , 
t r a s  e l  nuchado, a fondo con ace to n a .

Lespues de secado, se o b tien en  6 ,1  g de un polvo 
de c o lo r a m a rillo  o scu ro , de la  fórm ula probable

15.

20.

( 26 ) N \
- C H = C H - %

,. .t^-.-C i',-7 f ' - c .  s <v,\  / \ V ' \  y. 0

/

( S ^

que e s tá  en so lu c ió n  con á l c a l i  acuoso.



EJEMPLO 7

1 0 'OOO g áe una po liam ida p reparada  de manera cono­
cida a p a r t i r  de ad ip a to  de heram etilend iam ina , en fornia de 
r e c o r te s ,  se m ezclan, durante 12 h o ra s , en un re c ip ie n te  
g i r a to r io ,  con 30 g de dióxido t i t á n ic o  (M odificación  de 
R u tilo )  y 5 g de uno de lo s  compuestos de l a s  fórm ulas ( 9) ,  
(1 0 ), (1 1 ) , (1 2 ) , (1 6 ), (1 7 ) , (18) o (1 9 ) . Los re c o r te s  
a s i  tra ta d o s  se funden en una caldera, c a le n ta d a , a 300-3109, 
con a c e ite  o vapor de d i fe n i lo  t r a s  desplazam iento del ox i­
geno del a ir e  m ediante vapor de agua, y se a g i ta  duran te  1/2  

h o ra . La. masa, fundida se e x tru s io n a  lu e g o , b a jo  p re s ió n  de 
n itrógeno  de 5 a tm ó sfe ra s , por una to b e ra  de h i l a tu r a  y e l  
filam en to  e n friad o  e h ila d o  de t a l  forma se a r r o l l a  sobre 
un huso de h i l a tu r a .  Las f ib r a s  o r ig in a d a s  m uestran  un 
e fec to  de ac larad o  c a r a c te r í s t i c o ,  de buena s o lid e z  a l  lavado  
y a l a  lu z .

S i se u t i l i z a  en lu g a r  de una poliam ida p reparada  
a. p a r t i r  de ad ip a to  de hexam etilendiam ina, una po liam ida p re ­
parada a p a r t i r  de -caprolactam a., se a lcan zan  re s u lta d o s  
sim ilarm ente buenos.

EJEMPLO 8

100 g de granulado de p o l i é s t e r  del p o l ió s te r  de 
e t i l e n g l ic o l  de ácido  t e r e f t á l i c o  se m ezclan íntim sm cn-
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te  con 0,05 g de uno de lo s  compuestos de l a s  fórm ula ( 9) ,  
( 1 0 ) ,( 1 2 ) ,( 1 3 ) ,  (1 4 ) , (1 5 ) , (1 6 ) , (17) o (23) y se funde 
ba jo  a g ita c ió n  a 285SC. Tras e l  h ilad o  por to b e ra s  de h i l a ­
tu ra  u su a le s , se ob tienen  f ib r a s  de p o l ié s te r  fuertem ente 

5. a c la ra d a s .
Los compuestos de l a s  fórmula ( 9 ) ,  (1 0 ) , (1 2 ),

(1 3 ), (1 4 ) , (1 5 ) , (1 6 ) , (17) o (23) tam bién pueden se r  a d i­
cionados a l  p o l i é s te r  de l a s  m a te ria s  de p a r t id a  an te s  o 
durante l a  po licondensac ión .

10. EJEMPLO 9

Se fu la rd e a  a tem peratura  ambiente (unos 2CSC) 
un te j id o  de p o l i é s te r  (por ejem plo, "Dacron") con una d is ­
p e rs ió n  acuosa, que contiene:,, por l i t r o ,  0 ,1  g a 1 g de 
uno de lo s  compuestos de benzoxazo lilo  de l a s  fórm ulas (9) , 

15 . (1 0 ) , (1 1 ) , (1 2 ) , (1 3 ) , (1 4 ) , (1 5 ) , (1 6 ) , (1 7 ), (1 8 ) , (1 9 ) ,
( 20) ,  ( 2 1 ) o ( 22) ,  a s í  como 1  g del producto de a d ic ió n  de 
unos 35 Dioles de óxido de e t i le n o  en 1 mol de a lcoho l oc tade- 
c í l i c o ,  y se seca  a unos 100SC. El m a te r ia l  seco se somete 
a c o n tin u ac ió n , durante 30 segundo, a un tra ta m ien to  en 

2Q, c a l ie n te  a unos 2202C, o durante 3 m inutos a un tra tam ien to  
en c a l ie n te  a unos 1602C. E l te j id o  de p o l ié s te r  a s i  t r a t a ­
do t ie n e  un contenido blanco esencialm ente más elevado que 
un te j id o  de p o l i é s te r  no tr a ta d o .
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EJEMPLO 10

Un te j id o  de poliam ida b lanqueado, de f ib r a s  en 
mecho (h ila d o  de n y lo n ), se t r a t a ,  durante 30 m inutos a 
60-659C, en un baño, a una p ropo rc ión  de baño de I 33O, que 
contiene sobre e l  m a te r ia l  f ib ro so  0 ,1^  de uno de lo s  com­
puestos de l a s  fórm ulas ( 9) ,  (1 8 ) , (19) o (25) a s i  como e l 
1% de un producto de a d ic ió n  de unos 35 moles de óxido de 
e t i le n o  en 1 mól de a lcoho l o c ta d e c í l ic o  (d is p e rs o r)  y e l  1% 
de ácido  a c é t ic o .  Después de secado  y enjuagado, t ie n e  un 
contenido blanco esencialm ente  más elevado que e l de un t e j i ­
do no t r a ta d o .

S i se u t i l i z a  en lu g a r  de un  te j id o  de f ib r a s  en 
mechón de po liam ida , un te j id o  de filam ento, de po liam ida , se 
a.** candan e fe c to s  de ac larad o  igualm ente buenos.

EJEMPLO 11

Se fu la rd e a  a tem pera tu ra  am biente (unos 20SC) 
un te j id o  blanqueado (po liam ida) de f ib r a s  en mechón (h ila d o  
de nylon) con una d isp e rs ió n  acuosa, que c o n tie n e , por l i t r o  
de 0 ,1  g a. Ig  de un compuesto b e n z o x a zo lílic o  de l a s  fórm ulas 
( 9) o ( 1 2 ) ,  a s i  como 1  g de un producto  de ad ic ió n  de unos 
35 moles de oxido de e t i le n o  en 1  mol de a lcoho l o c ta d e c í l ic o .  
y se seca a unos 802C. E l m a te r ia l  secado se somete a con­
tin u a c ió n , durante 3 m inutos, a un tra ta m ie n to  en c a l ie n te
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a unos 160SC. El te j id o  de poliam ida a s i  tra ta d o  tie n e  un 
contenido blanco esencialm ente más elevado que un te j id o  de 
poliam ida no t r a ta d o .

S i se u t i l i z a  en lu g a r  de un te j id o  de f ib ra s  en 
5 . mechón de po liam ida, un te j id o  de filam en to  de poliam ida, se 

a lcanzan  e fe c to s  de ac larad o  igualm ente buenos.

EJEMPLO 12

F ib ra s  de c lo ru ro  de p o l iv in i lo  ("Thermovyl") se 
t r a ta n  durante 60 m inutos, a 50-95-C, en una p roporción  de 

1 0 . baño de l s 40, con 0, 05% de unos de lo s  compuestos de benzoxa' 
z o l i lo  de l a s  fórm ulas ( 9) ,  ( 19 ) o ( 25) ,  en un baño que 
co n tien e , por l i t r o ,  2 g de un producto de a d ic ió n  de unos 
35 moles de óxido de e t i l e  no en un mol de a lco h o l octa.de c í -  
l i c o  ( d is p e r s o r ) .  Se enjuaga luego e l m a te r ia l y se seca . 

15. Las f ib r a s  de c lo ru ro  de p o l iv in i lo  a s i  ob ten idas poseen un 
contenido blanco esencialm ente  más elevado que l a s  f ib r a s  no 
t r a ta d a s ,

EJEMPLO 1 3

Se fu la rd e a  a tem peratura  ambiente (unos 20SC) un 
20. te j id o  de f ib r a s  de c lo ru ro  de p o l iv in i lo  ("Thermovyl") con 

una d isp e rs ió n  acuosa que co n tien e , por l i t r o ,  0^1 a 1  g de 
uno de lo s  compuestos de b ezo xazo lilo  de l a s  formules ( 9)



(10 ) ,  ( 1 1 ) ,  ( 1 2 ) ,  (1 4 ) , (15) o (1 8 ) , a s i  como 1  g de un p ro ­
ducto de a d ic ió n  de unos 35 moles de óxido de e t i le n o  en 1 mol 
de a lcohol o c ta d e c í l ic o ,  y se seca  a unos 702c. E l m a te r ia l  
seco se somete a c o n tin u ac ió n , durante  1 m inuto o 1009C, a un 
tra ta m ie n to  en c a l ie n te .  E l t e j id o  a s i  t r a ta d o ,  de f ib r a s  de 
c lo ru ro  de p o l iv in i lo ,  t ie n e  un conten ido  blanco esencia lm en te  
más elevado que un te j id o  de f ib r a s  de c lo ru ro  de p o l iv in i lo  
no t r a ta d o ,

EJEMPLO 14

Un te j id o  de algodón blanqueado se im pregna, a  
tem peratura, am biente en e l  f u l a r ,  con una so lu c ió n  que con­
t i e n e ,  en 1000 g de agua, de 1  a. 2 g de uno de lo s  compuestos 
b e n z o x a zo lílic o s  de l a s  fórm ulas (9 ) o (10 ) y 0,5 g del p ro ­
ducto de acc ión  de 8 moles de óxido de e t i l e n o  sobre 1  mol 
de p - t e r c i o c t i l f e n o l .  Después de exprim ido y secad o , e l  
t e j id o  a s i  t r a ta d o  m uestra un ac la rad o  blanco azu lad o .

EJEMPLO 15

Se fu la rd e a  a. tem peratura, am biente (unos 20BC) 
un te j id o  de f ib r a s  de p o lip ro p ile n o  con una. d isp e rs ió n  acuosa 
que c o n tie n e , por l i t r o ,  0 ,1  g a 1  g de uno de lo s  compuestos 
de benzoxazo lilo  de l a s  fórm ulas ( 9) o ( 10 ) ,  a s i  como 1  g de 
un producto de a d ic ió n  de unos 35 moles de óxido de e t i le n o
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en 1 mol de a lcoho l o c ta d e c í l ic o , y se seca, a unos 709C. El 
m a te r ia l seco se somete a con tin u ac ió n , durante 1  m inuto, a
un tra ta m ien to  en c a l ie n te  a. unos 1003C. E l te j id o  a s i  t r a t a  
do de f ib r a s  de p o lip ro p ile n o , tie n e  un contenido blanco 
esencialm ente  más elevado que un te j id o  de f ib ra s  de p o lip ro ­
p ilen o  no t r a ta d o .

EJEMPLO 16

100 g de p o lip ro p ile n o  "Fibre-G rade" se m ezclan 
íntim am ente con 0,8  g del compuesto de l a  fórm ula ( 9) y se 
funde, bajo  a g i ta c ió n , a 2803-29030. La masa fundida  se 
ex tru y e , según un procedim iento ya. conocido de h i la tu r a  por 
fund ido , por una tobera, de h i l a tu r a  u su a l y s e  e s t i r a .  Se 
ob tien en  f ib r a s  de p o lip ro p ile n o  fuertem ente a c la ra d a s .

/
EJEMPLO 17

50 g de te j id o  de f ib r a s  de p o l i a c r i l o n i t r i l o  
"C o u rte lle "  se t r a t a n ,  durante 30 m inutos a 85-95^0, en un 
baño de

1500 ce de agua.
2 cc de ácido fórmico a l  85%

0,01 g del compuesto de im idazol obtenido
según e l Ejemplo 5 de la. fórmula. (2 5 ), 

se enjuaga, luego y se seca . El m a te r ia l a s i  tra ta d o  es más 
blanco que e l t r a ta d o  s in  a d ic ió n  del compuesto de im idazo l.
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N O T A

D escrito  e l  ob jeto  del p re sen te  in ven to , se  declaran  
nuevas y de p ro p ia  invención , l a s  s ig u ie n te s  re iv in d ic a c io n e s  
con p r io r id a d  de l a  s o l ic i tu d  de p a te n te s  su izas  1993/65 del 
15 de Febrero de 1965 y 551/66 de l 17 de Enero de 1966, e x is ­
tien do  en e l la s  unidad de invención.

de azo l, c a rac te rizad o  porque ácidos ca rbox álicos de l a  f o r ­
mula

en l a  que s ig n i f i c a  un r a d ic a l  bencenico , o sus derivados 
fu n c io n a les , se hacen rea c c io n a r, ba jo  desdoblamiento de 
agua y c ie r r e  de a n i l l o , con aminas de l a  fárm ula

1. Procedim iento p a ra  l a  p reparac ión  de compuestos

H-X'



en l a  que Rg s ig n i f ic a  un ra d ic a l  bencenico o n a f ta l ín ic o  
enlazado en -NH- y -X- con átomos vecinos de carbono del 
a n i l lo ,  y X s ig n i f i c a  un átomo de oxígeno, un átomo de 
azu fre  o un átomo de n itrógeno , con agua o un su b s titu y a n te .

2 . Procedim iento para  l a  p reparación  de compuestos de 
azo l, según l a  re iv in d ic a c ió n  1 , que corresponden a l a  
form ula

-C ? ' "f
j j -—4""

en l a  que Rg y Rq son ig u a le s  o d ife re n te s  y s ig n if ic a n  cada 
uno un átomo de hidrogeno, un átomo de halágeno, un grupo 
a lq u í l ic o  de cadena recta, o ram ificada con 1  a 12  átomos de 
carbono, un grupo c ic lo a lq u íl ic o ,  un grupo f e n i la lq u í l io o , 
un grupo f e n íl io o , un grupo a icox i con l a s  átomos de 
carbono, un grupo c a rb a lc o x ia lq u ilic o , un grupo carbonam idal- 
q u ílic o  o un grupo de ácido su lfo n ic o , y Rg junto con Rg y 
dos átomos vecinos de carbono del a n il lo  bencenico pueden 
form ar un a n il lo  a l i c í c l i c o  de s e is  miembros, ca rac te rizad o  
porque
a) se copula ácido cinámico con un compuesto diazonico 

de l a  formula
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N n i  N -  ^  -CCOH
-  Anión

b) se condensa e l ácido 4- f e n i l - e s t i l b e n - 4" -c a rb o x ilic o
5. ob ten ido , a  tem pera tu ra  e levada y p referen tem ente  en

p re sen c ia  de c a ta l iz a d o re s , con un o-am inofenol de l a  
form ula

10. Vi j R.
H0

con l a  s ig n if ic a c ió n  a r r ib a  in d ic ad a  p a ra  Rg y Rg, y
c) se e fe c tú a  en e l  producto de condensación, m ediante

acción de la s  condiciones desdobladoras de agua, e l  
c ie r re  d e l a n i l lo  p a ra  l l e g a r  a l  a n il lo  de oxazol.

3. Procedim iento según la s  re iv in d ic a c io n e s  1  y 2 
p a ra  e l aclarado óp tico  de m a te r ia le s  o rgán icos, c a ra c te riz ad o  
porque se incorporan  lo s  compuestos de azo l de la s  composiciones 
in d icad as a lo s  m a te r ia le s , o e s to s  compuestos de azo l se a p l i ­
can sobre le s  m a te r ia le s .

20.
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4. Procedim iento según la s  re iv in d ic ac io n es  1 y 2 

p a ra  e l  aclarado  Optico de poliam idas s in té t i c a s ,  c a r a c te r i ­
zado porque compuesto do azol se incorporan a la s  masas de 
fund ic ión  de h i l a tu r a  de poliam idas s in té t i c a s  y a con tinua-

3. cion se h i la .

5. Procedim iento según la s  re iv in d ic ac io n es  1  y 2, 
p a ra  e l  aclarado Optico de p o l ié s te r e s  s in té t ic o s ,  c a ra c te ­
rizado  porque compuestos de azo l se incorporan a masas fu n d i­
das do h i l a tu r a  de p o l ié s te r e s  s in té t ic o s  y luego se h i l a .

10. 6. Procedim iento, scg ín  la s  re iv in d icac io n es  1 y 2,
c a rac te rizad o  porque se ob tienen  compuestos de azol de l a  
férm ula

1 5 .
-C-*/

"'2
X /

20.

en l a  que R-̂  s ig n if ic a  un ra d ic a l benccnico, s ig n if ic a  
un ra d ic a l  benccnico o n a f ta l in ic o  condonsado en l a  forma 
in d icad a  m ediante la s  l in e a s  de v a le n c ia  con a n il lo  do azol, 
y X s ig n i f i c a  e l  complemento p a ra  e l  a n il lo  do azo l.

7. Procedim iento, según la s  re iv in d ic ac io n es  1 y 2, 
c a rac te rizad o  porque se  ob tienen  compuesto de azo l, que c o rre s ­
ponden a l a  fprm ula



A
en l a  que X re p re se n ta  un atomo de oxígeno o un grupo -N-, 
en donde A s ig n i f i c a  un atomo de hidrogeno, un grupo a l  q u i­
l ic o  , a lq u e n ilic o  o o x ia lq u ilic o  o un r a d ic a l  a ra lq u i l ic o ;

10 . Rg s ig n if ic a  un átomo de hidrogeno, un grupo a lq u i l ic o ,  un 
grupo a lc o x i, un átomo de halógeno, un grupo n i t r i l o ,  un 
grupo de ácido c a rb o x ílic o , un grupo de e s te r  de acido carbo- 
x í l ic o  o de amida de ácido c a rb o x ílic o , un grupo de ácido 
su ltá n ic o  o un grupo de amida de ácido s u lfo n ic o ; s ig n i-  

1 5 . f i c a  un átomo de hidrógeno o un grupo a l q u i l ic o ; y Rg
son ig u a le s  o d ife re n te s  y s ig n if ic a n  cada uno un átomo de 
hidrógeno, un átomo de halógeno, un grupo a lq u í l ic o  de cadena 
r e c ta  o ram ificad a, un grupo c ic lo a lq u íl ic o ,  f e n i la lq u í l ic o ,  
f e n í l ic o ,  a lq u e n ilic o , h id ro x ia lq u íl ic o , s lc o x ia lq u í l ic o  o 

20. h a lo g cn a lq u ilico , un grupo h id ro x íl ic o , un grupo a lc o x i, 
a ra lc o x i o fen o x i, un grupo n i t r i l o  y c ia n o a lq u ílic o , un 
grupo de ácido c a rb o x ílic o , un grupo de á s te r  de ácido c a r ­
b o x ílico  , un grupo de amida de ácido c a rb o x ílic o , de h id ra c i -  
da de ácido c a rb o x ílic o , un grupo c a rb o x is lq u íl ic o  o c a rb a l-
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c o x ia lq u ílic o , un grupo de ácido su lfo n ic o , un grupo de é te r  
de ácido su lfo n ico , de amida de acido su lfo n ico , un grupo 
a lq u ilsu lfo n ic o  o a r i ls u lf á n ic o , un grnpo amino evontualmcnto 
su b s titu id o  m ediante ra d ic a le s  a lq u i l ic o s , h id ro x ia lq u ílic o s  
o a n í l le o s ,  donde y R  ̂ pueden formar, junto con dos átomos 
vecinos de carbono del a n il lo  bencénico, un a n il lo  a l ic íc l i c o  
de s e is  miembros y Ry re p re se n ta  un átomo de hidrogeno o un 
grupo a lq u ílic o  de poso m olecular in f e r io r .

8. Procedim iento seg ín  la s  re iv in d icac io n es  1  y 2 , 
c a rac te rizad o  porque se  obtienen  compuestos de azo l, que co­
rresponden a l a  fárm ula

-CH=CH .-C

RN 8
Rr

o

en l a  que Rg y Rg son ig u a le s  o d ife re n te s  y s ig n if ic a n  
cada uno un átomo de hidrogeno, un átomo de halógeno, un 
grupo a lq u í lic o  de cadena r e c ta  o ram ificad a  con 1  a 12  

átomos de carbono, un grupo c ic lo a lq u íl ic o ,  un grupo f o n i l a l -  
q u ílic o , un grupo fo n íl ic o , un grupo a lco x i con 1  a 6 átomos 
do carbono, un grupo c a rb - Ic o x ia lq u í l ic o , un grupo carbona- 
m id a lq u ílico  o un grupo do ácido su lfo n ico , y Rg junto con 
Rg y dos átomos vecinos do carbono dol a n il lo  bonccnico, 
pueden form ar un a n il lo  a l ic íc l i c o  de so is  miembros.
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9. Procedim iento según la s  re iv in d ic a c io n e s  1 y 2, 

c a rac te rizad o  porque se ob tiene  e l  compuesto de l a  form ula

5.
N

^-.-CH=CH-. % -C\ . .  ' ' !; .i'  o ^  =

10. Procedim iento seg ín  la s  re iv in d ic a c io n e s  1 y 2, 
10 . c a rac te rizad o  porque se ob tiene  e l  compuesto de l a  form ula

N

15. 0 ^  ^

CH,! 3
C -C H , tCH^

11. Procedim iento seg ín  l a s  re iv in d ic a c io n e s  1 y 2,
ca rac te rizad o  porque se ob tiene  e l  compuesto de l a  fomnula

20. -CH=CH.
N

\\ -C !t
' 0
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12. Procedim iento sogún la s  re iv in d ic ac io n es  1 y 2, 
c a rac te rizad o  porque se  ob tiene  e l  compuesto de l a  formula

5.
-CH=CH.

13. Procedim iento según la s  re iv in d ic ac io n es  1 y 2, 
10. c a rac te rizad o  porque so ob tiene  e l  compuesto de l a  formula

.CH=OH

1 5 . 14. Procedim iento según la s  re iv in d ic ac io n es  1 y 2
ca rac te rizad o  porque se ob tiene  e l compuesto de l a  formula

N
!' ^ .-C H = C H -. t ¡

' ' - V

O "20
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lo . Procedim iento p a ra  l a  p reparac ión  de compuestos

de azo l.

Según se desc rib e  y re iv in d ic a  en l a  p re sen te  memo­
r i a  d e sc rip tiv a , que consta  de 44 h o jas  fo lia d a s  y e s c r i ta s  a 
máquina por una so la  ca ra .

H adrid, a 14 de fe b re ro  de 1966.
p.a. gA!ME!SERN% P*

-firmado. LUIS REY PADILLA
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