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INVENCION

por "PROCEIDIMIENTO PARA LA SINTESIS DE ACLARADORES OPTICOS
DE LA SERIE ESTITBENICA", & favor de la firme suiza
J.R., GEIGY A.G.,, domiciliada en BASILEA (Suiza),

MEMORTA DESCRIPTIVA

Egte invento atafie a nuevos aclaradores dpti-
cos de la serie estilbénica, 2 un procedimiento pare su
sintesis, a su empleo pare la aclaracidén Sptica de materia-
les celuldsicos y poliamf{dicos y asimismo, como productos

5. industriales, a los materiales celuldsicos y poliamfdicos,

mejorados en el aspecto, que presentan un contenido de los
nuevos aclaradores dpticos.

Se ha descubierto que se obtlenen valiosos

aclaradores Spticos de la serie estilbdnica si se hacen
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reaccionar 2 moles de 2,4,6-trihalogen-~1,3,5-triazina (en
particular, 2,4,6-tricloro-1,3,5-triazina), por el orden
de sucesidn que se quiere, con 1 mol de 4cido 4,4'-diamino-
egtilben~-2,2'-disulfdnico 0 de une sal soluble de éste, 2
5, moles de 2,6-dimetil-morofolina y, eventuslmente, 2 moles de
un alcanol inferior, eventualmente substituido, de un mercap-

tano alifdtico inferior o de una amina primaria o secundaria
de la férmula I

7R

10 . H-N N\
Ry

(1)

R, significa hidrdgeno o un grupo alquilo inferior
15. eventualmente substituido, y
R2 gignifica un grupo alquilo inferior, eventual-
mente substitufdo, o un radical arilo (en par-
ticuler, fenilo) substitufdo por grupos écidos
formadores de sales;

20, 0 bien

Ry ¥ Bps junto con el nitrégeno, forman un anillo,

o con amoniaco, para former un compuesto de la férmule IT
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N ,N-C{ MoH, - CH/
' i/  C-NH~- ~CH=CH- ~NH-0( N '
X

(IT)

en le que
X represente cloro, un grupo alcoxi inferior o
alquiltio inferior, eventualmente substituido,
el grupo emiho o un grupo amino substitufdo de
la férmula
R
\Rz

donde R, y R2 tienen el significado expuesto

1
en la férmula I.
Cuando R, o R, significan en la férmula I un

grupo alguilo inferior, éste presenta con ventsja de 1 a 4
dtomos de carbono. Si este grupo alquilo estd substituldo,
como subsgtituyentes entran en consideracidn sobre todo los
no cromdforos que son usuales en los aclaradores, princi-
palmente el grupo hidroxilo, los grupos alcoxi (ventajosa-
mente con 1 a 4 dtomos de carbono), los grupos de decido

sulfénico, dcido carboxilico, amida de 4cido sulfdénico o
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amida de decido carboxilico o los grupos aromdticos, en par-
ticular el grupo fenilo. Si Rp constituye un redicel arilo
substitufdo por srupos dcidos formadores de sales, como
tales grupos écidos formedores de sales entran en consgidera-
cidn los grupos de dcido sulfénico, en primer término,

pero también los grupos de &cido carbox{lico o un grupo
disulfimido. Al mismo tiempo, el grupo arilo pueds estar
ulteriormente substituido por substituyentes no croméforos
usuales en los aclaradores Spticos, como grupos de alguilo
o @lcoxi inferior o haldgeno, Si Ry ¥ R, junto con el ni-
trégeno formen un anilb, se trata aqui, por ejemplo, de

un anillo pentagonal, como el anillo pirrolidinico, o de
un anillo hexagonal, como el anillo piperidinico, morfoli-
nico o 2,6-dimetilforfolinico.

Cuando X significa un grupo alcoxi o alquiltio
inferior, éste presente con ventaja de 1 a2 4 4tomos de car-
bono. Si estos grupos estén substituidos, en calidad de
substituyentes entran en consideracidn, sobre todo, el
grupo hidroxilo o los grupos alcoxi inferiores.

La reacclidén del dcido 4,4'~diemino-estilben—
2,2'~disulfénico, 0 de una sal soluble de éste, con el com~
puesto triazinico se efectia con ventaja en la primera o
le segunda etapas, En este caso se condensa en la primera
etapa a temperatura de O a 102 ¢, de preferencia; en la
segunda etapa, a temperatura de O a 602 C; y en la fercera
etapa, a {tomperatura de 60 a 959'0. Se actia ventajosamente
en solucidn acuosa u orgénicoaouosa, én cuyo caso la por-
cidén orgénica de la solucidn consta de cetonas alifdticas

inferiores, como acetons o metil-etil-cetona, o de éteres
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ciclicos solubles en agua, como dioxano, y en presencis

de un agente aceptor de dcido, como los carbonatos alca-
linos y bicarbonatos alcalinos o los hidréxidos elealinos,
S1 se hace reaccionar la 2,6-dimetilmorfolina o una amina
no aromética de la férmula I en la Ultime etapa, es con-
veniente emplear un exceso de ella; el exceso sirve de a-
gente aceptor de dcido. Siempre que en la ultima etepa la
reaccidn se hage con un compuesto de la férmula I en el

que R, signifique un grupo arilo substituido por grupos

écidoz formadores de sales, se actiia con ventaja en la game
dcida del pH, por ejemplo éon pH de 2 a 5,

Se obtienen compuestos de la férmula IT par-
ticularmente favorables mediante reaccidén de 2 moles de
2,4,6-trihalogen~-1,3,5-trlazina con 1 mol de dcido 4,4'-
diemino-estilben-2,2'~disulfénico, o de una sal soluble de
éste, y 2 moles de 2,6-dimetilformolina, sin ulterior trans-
formacidn; o mediante ulterior reaccidn con 2 moles de un
alcanol inferior o 2 moles de un &dcido aminobencensulfdnico,
eventualmente substituido por cloro, grupos de alquilo in~
ferior o grupos de alcoxi inferior.

Los nuevos compuestos estilbénicos de la fér-
mula II pertenecientes a este invento se alslan convenien-
temente de la mezcla reaccional en forma de sales alcali-
nas.

Los nuevos aclaradores de la serie estilbé-
nica son aptos para la aclaracidn dptica de material ce-
lulésico y poliamidico en solucidn acuosa. En concepto de
material celuldsico entran en cuenta tanto el natural (como

algoddén, cdiiamo, yute o ramio) como el regenerado (como la~
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na celuldsica, celulosa o papel); y en concepto de material
poliam{dico, igualmente el natural (como lana o seda) o el
sintético (como nildén, perlédn, etc.)

El contenido de los bafios acuosos de trata-
miento textil en emblanquecedores de la férmula II es ven—
tajosamente de 0,01 a 1,0 % respecto al peso del material
que se ha de aclarar., EL material celuldsico o poliamidico
tratado con una solucidn acuosa que contenge tales aclars-
dores adquiers un aspecto atractivo, de un blanco puro con
fluorescencia azul-violada,

Propledades sumemente ventajosas de los com-
puestos estilbénicos de este invento son, segin la compo-
sicidn, su gren substantividad, su buena resistencia a los
4cidos (por ejemplo, el écido acdtico) y a las sales que
se usan en el acabado de los géneros textiles o la fabri-
cacidn de papel (como el cloruro magndsico, el cloruro de
zinc, el nitrato de zinec, el tetrafluoruro bérico de zine
o el sulfato de asluminio). Esto atafie particularmente a
los aclaradores de la férmula IT en que X significa un
grupo alcoxi o un grupo amino orgénico provisto de grupos
sulfénicos, Gracias a estas propiedades, los nuevos acla-
radores de la férmula II pueden emplearse en bafios que con=-
tengan precondensador aptos para el apresio con resinas
sintéticas de materiales celuldsicos (por ejemplo, deriva-
dos metildlicos, solubles en agua, de urea o de otros com-
puestos nitrogenados organicos), asi como catalizadores
necesarios para la policondensacién de dichos precondensa-
dos (como cloruro de zinc o cloruro de magnesio). A causa

de su buena compatibilidad con las sales dcidas (por ejem-
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plo, el sulfeto de aluminio), los nuevos compuestos estil-
bénicos sirven también para aclarar el papel encolado en
la pasta de papel. Esta propiedad constituye gobre todo
une ventajs cuando para la fabricacién del papel se emplean
las llamadas "segundas aguas', que contienen un porcentaje
relativamente alto de sal de aluminio dcida.

Otra propiedad favirable de los aclaradores
de este invento consiste en que, ain con una dosificacidn
elevada, no confieren ningin ftinte verdoso al material a-
clarado con ellos. Esto vale sobre btodo para los compues-
tos eatilbénicos de la férmula II en que X significa un
grupo alcoxi,

Los ejemplos que siguen ilustran el invento.
En estos ejemplos, las temperaturas estdn indicadas en
grados centigrados, y las partes significan, en tanto no
se exprese otra cosa, partes en peso. ILas partes en peso
se refieren & los volumenes como el gramo al mililitro o

centimetro cdbico.
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CHy
N 79\ :
CH-CH,) 0 = Ny
" 2 .
l\l\ Uit =
0H3 ¢ - N
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Ot ,=CH

/ ‘CHQ-GH'

=0~/ ) ~NH-C’ e “x (I}H
J— M=/ 3

\
S0,H HO,S NH-@-S%I:

Se disuelven en 700 voliumenes de acetona 75

partes de 2,4,6-tricloro~1,3,5-triezina y se vierte la so-

lucién, agitando, en 1800 partes de una mezcla de hielo y

agua. A la solucién asi obtenida de dicha triazina se he-

ce afluir, agitando bien y en el curso de un2a hora, una

solucidn de 82,8 partes de decido 4,4'~diaminoestilben-2,2'~

disulfdénico sbdico y 21,5 partes de carbonato sddico en

950 partes de agua a 0-5¢,

A la solucidn amarillenta ori-

ginade de sal disddice de dcido 4,4'-bis-/4",6"-dicloro-
11,30, 5u.triazinil~(2")-amino/-estilben~2, 2! ~disulfénico

ge afiade a temperatura de 5 a 252 y en el curso de 30 mi-

nutos una solucidn de 69,2 partes de 4-sulfofenilemina y

16 partes de hidrdxidos sédico en 400 voliumenes de agua,

mientras se neutraliza mediante adicidn simultdénea de uns

solucidn acuosa de 22 partes de carbonato sédico el 4cido que

se va desprendiendo. A continuacidén se prosigue la agitaciédn

de la mezcla reaccional a temperatura de 30 & 402 hasta

que la 4~sulfofenilamina ha desaparecido por completo., A
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la mezcla obitenida se incorporan, a temperatura de 50 a 609,

120 pertes de 2,6-dimetilmorfolina, en el curso de 15 mi-

nutos. A continuacién se eleva hasta 902 la temperatura

de la mezcla reaccional y se destila la acetona en el re-
frigerador descendente. Luego se agita & temperatura de

90 a 1002 la solucidén obtenida, durante una hora, y se a~
justa el pH de la solucibn, mediante adicidn de hidrdxido
sédico, a 8,5-9., Después se trata la solucidn, a 302, con
cloruro sédico al 25 % (respecto 8l volumen de la solu~
cidn) y se prosigue agitando a dicha temperatura durante
una hora todavia, Ello hace que se precipite la sal disddi-
ca del compuesto de la férmule eanterior.

Después del enfriamiento, se separa este pro-
ducto por filtracidén, se le lava con solucién fria de clo-
ruro sédico, al 20 %, y se le seca a 802,

Se obtiene un polvo amarillento, soluble en
agua y cuya solucidén dilufda da a la luz del dia fluores-
cencia azulina, El preparado obtenido puede emplearsge de
la manera ordinaria para la aclaracidn dptica de fibras
de celulosa y de poliamida,

Si, en lugar de la 4-sulfofenilamina, se em~
plea una de las arilaminas que se citan a continvacién y
ge procede en lo demds bal como se ha indicado en el ejem~

plo, se obiienen aclaradores dpticos de propiedades seme-

jantes.

2. 2-metil-4~sulfofenilamina
3e 3~metil-4-sulfofenilamina
4, 4~petil-3=-sul fofenilamine

5. 2,5-dimetil~4~sulfofenilamina
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6. 3-sulfofenilamina

7. 3-metoxi-4~sulfofenilamina

8. 3-etoxi-4-sulfofenilamina

9. 3~cloro-4-sulfofenilamina

10, 2-cloro~S-metil~4~sulfofenilamina
11. 2y 5=-dicloro~4~sulfofenilamina

12, 4=-carboxifenilamina

13. 3-carboxifenilamina,

EJEMPLO 14.

3
~CH
s g2 )
CH-CH ' / “CH,,~CH
o/ 2 0=l N=C 2
\ L/ /2R W i W .
CH-CH.&S I C-NH~ -CH=CH. NH G\ N CH
2 N/ —_ N-G’ 3
Oty -~ s \ CH_CH,OCH
OCH 50H,00H 3 5058 03H OCH, CH,0CH,

Se disuelven en T00 volUmenes de acetona 75
partes de 2,4,6-tricloro-1,3,5-triazina y, agitando, se
vierte la solucidn en 1800 partes de una mezcla de hielo
¥y agua, A la suspensidn asgi obtenida de dicha triazina se
hace afluir en el curso de una hora, agitando bien, una
solucidn de 82,1 partes de écido 4,4'-diaminoestilben~
2,2'~disulfénico sddaico y 21,5 partes de carbonato sbdico
en 950 partes de aguna a 0-52. A la suspensidn amarillenta
originada de sal disddica de dcido 4,4'-bis-/7",6"-dicloro-

1M, 30, 5u_tpiazinil-(2")-amino/~estilben~2, 2! ~disulfénico
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se agregen 300 partes de cloruro sédico y se separa por

filtracidn dicha gel disddica, Se suspende éstap a tempe-
ratura de 0 a 52, en 400 partes de éter monometflico de
etilenglicol y se trate la suspensidn, en el curso de 1 1/2
horas, con una solucidn de 16,8 partes de hidrdxido sbdico,
40 volumenes de agua y 50 voldmenes de éter monometilico

de etilenglicol. Ss aglita entonces el conjunto durante 12
horas & temperatura de 0 a 109, se le mezcla & continua-
¢idn con 110 pertes de 2,6-dimetilmorfolina y se calienta
durante 1 1/2 horas a temperatura de 85 a 90¢. Se clarifice
en caliente la solucidn amarillenta obtenida, se la con-
centrs en vacio hasta 300~350 partes, se la disuelve con
1000 partes de agua y se la trata con 200 partes de cloruro
sédico, lo que hace que se precipite, durante el enfria-
miento, la sal disd@ica del compuesto de la férmula indi-
cada al principio. Se aisla el producto obtenido y se le
seca a 80¢,

Se obtiene un polvo amarillento de buena so-
lubilidad en sgua y cuya solucidn dilufde de fluorescen—
cia azul-violada & la luz del dfa. Este producto tiene
buena afinidad para las fibras de celulosa y, gracias a
su buena compatibilided con las sales 4cidas de aluminio,
puede emplearse para la aclaracidn dptica del papel enco-
lado en la pagta,

51, en lugar del éter monomet{lico de etilen-
glicol, se emplea uno de los aleoholes que se citan & con-
tinuacidén y se procede en lo demds tal como se ha indicado
en este ejemplo, se obtienen aclaradores Spticos de propie-

dades semejantes,
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15. Eier monoetilico de etilenglicol
16. Bter monopropilico de etilenglicol
17. EBter monometilico de 1,2-propilenglicol
18. Bter monoetilico de 1,2-propilenglicol
5. 19, Eter monopropilice de 1,2-propilenglicol
20, Eter monomet{lico de 1,4-butilenglicol
21. Btilenglicol
22, 1, 2~propilenglicol
10. 23. 1,3=-propillenglicol.

EJEMPL O 24,

15. 9H3 | ?H3
. /OB-CEN N,CHZ—CH\O
“eE-CHS \ / “CH_-CH/
o2 oy N=C 2
7N am= 7\ ~CH=CH- -me-¢/ % o
CH3 N‘C:N’ . =g’/ 3
/ \ ‘
GH30 SO3H SO3H OCH3
20.

Se disuelven en 1000,yeltmenes de acetona
18,9 partes de 2,4~-dicloro-b6-metoxi-1,3,5-triazina (pre-
parada & base de metanol y 2,4,6~tricloro~1,3,5~triazina,
25, seglin J.Am,Chem, Soc. 79, 2989 -1951-) y se vierte la solu-
cidn en una mezecla de 200 partes de hielo y 30 partes de
agua, Le suspensidn asi obtenida se trata, a temperatura

de 0 a 52, con una solucidn de 20,7 partes de dcido 4,4'~
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dlaminoestilben-2,2'-disulfénico sédico y 5,5 partes de

carbonato sddico en 225 voldmenes de agua, en el curso de
una hora, Se agita esta mezcla 12 horas a 202 y luego se
la trata, a 462, con 50 partes de cloruro sddico. Se se-
5. para por filtracién la sal disddica precipitada de dcido
4y 4'~bis-/Z"~cloro~6"-metoxi-1",3",5~triazinil~(2")-amino/-
estilben-2,2'~disulfénico y se la lave por una vez con S0~
lucidn al 10 % de cloruro sédico. Se suspende en 500 vold-
menes de agua la sal disdédica himede asi obtenida y se
10, trata la suspensidén con 30 partes de 2,6~dimetilmorfolina.
Tuego se calienta 1@ mezcla durente 1 1/2 hores a temperatura
de 85 a 902, se la clarifica a 852, se precipitae el pro-
ducto de la reaccidn por salificacidn con 15 % (respecto
al volumen de la mezcla) de cloruro sédico, se filtra y
15, se seca. _
La sal disddica asi obtenida del compuesto
de la férmula indicada al principio constituye un polvo
de color amarillento pdlido, soluble en agua y que, gra-
clas a su buena afinidad para la celulosa y su buena esta-
20, bilidad frente & los dcidos, puede emplearse para la acle-
racién dptica de los tejidos de algodén en un bafio de a-
presto de resina sintética.
8i, en lugar de 2,4-dicloro-6-metoxi-1,3,5-
triazina, se emplean cantidades equivalentes de 2,4~
25. dicloro~6-etoxi-1,3,5~triazina, se obtiene, procediendo
en 1o demds de la misma manera, la sel disddica del deido
4y4'~big=/I"-(2,6~dimetilmorfoline)~6"~etoxi~1",3", 5"~

triazinil-(2")-amino/-estilben-2,2'~disulfénico,
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EJEMPLO 25,

CH
t
CHy /CH=CHy,
/CH=CH / N CH ~CHY
of N -, 0Ny P ;
CH~CHy' NY  O-NH- ~CH=CH~- -NH-C] N CH
! o=l / =0/ 3
3 s 50.H HO,S \s CH
Ch3-S 3 3 ~ n3

A base de T5 partes de 2,4,6-tricloro-1,3,5«
triazina, 82,2 pertes de dcido 4,4'-diemincestilben-2,2'~
disulfénico sddico y 21,5 partes de carbonato sédico se
prepara, tal como se ha descrito en el Ejemplo 1, una sus-—
pensién de sal disddica de deido 4,4'-bis-/Z%,6"-dicloro-
11,31, 5=triazinil-(2")-emino/~estilben~2, 2'~disulfénico
en una mezeclae de agua y acetona., A temperatura de 5 2 108
¥ en el curso de 20 minutos, se agrega una solucidn de 20
partes de metilmercapto y 16 partes de hidréxido sddico
en 200 partes de agua y se prosigue agitando durante 12
horas a 20-259, Después de afiadir 300 partes de cloruro
sédico, se separa por filtracién la sal disédica, amari-
llenta, del 4cido 4,4'-bis-/Z'~cloro-6"-metiltio=14,3",5"~
triazinil-(2")-amino/-estilben~2,2'-disulfénico formado,
se la suspende en 2000 partes de agua, se trata la sus-
pensidn con 100 partes de 2,6-dimetilmorfolina y se calien-
ta durante 2 horas a 90-952, Se clarifica la solucidén ama-

rillenta obtenida y, mediante adicidn de 200 partes de
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cloruro sddico, se precipita el producto de la reaccidn,
Después de secar, se obtiene la sal disddica del 4cido
disulfénico cuya férmula se encabeza, en forma de un pol-
vo amarillento, soluble en agua, cuya solucidén acuosa
puede emplearse para la aclaracidn del material de celu-
losa,

S5i, en lugar del metilmercapto, se emplean
cantidades equivalentes de etil-, propil- o 2-hidroxietil-
mercapteno, se obtienen, procediendo en lo demds de la
nigme manera, producto finales correspondientes que es-

tén dotados de propiledades semejantes.

EJEMPLO 26,

ot
| ]
?H3 N,an CHy
JCH-CH N / YoH -ou’
NS s M CH=CH " -
O K A ~Q- B -Q T Nag/ O,
CH, / S04 /
¢l 50, e o1

A base de 75 partes de 2,4,6-tricloro~-1,3,5~
triazine, 82,2 partes de dcido 4,4'-diaminoestilben~
2,2'-disulfénico sbdico y 21,5 partes de carbonato sddico
se prepara, tal como se ha descrito en el Ejemplo 1, una
suspensidén de la gal disddica del doido 4,4'~bis-/4",6"-
dicloro-1",3", 5"=triazinil-(2")~amino/~estilben-2,2"'~di-

sulfénico en una mezcla de agua y acetona, ILuego se hacen
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afluir, a 5-102 y en el curso de 10 minutos, 50,5 partes

de 2,6-dimetilmorfolina. A continuacidn se afiade a la mez~
cla reaccional, a 152, una solucién acuosa 2l 15 % de 55
partes de carbonato sédico, de tal modo gue esta mezcla
presente un pi de 8 a 9, Se obtiene una solucidn amari-
llenta, limpida, Despuds de afiadir 100 partes de cloruro
sédico, se prosigue agitando el conjunto durante 12 horas
a 20-302, ILa sal disddice formede del compuesto cuya fér-
mvla encabeza este ejemplo se precipita en forme de un
depdeito de color amarillento pdlido, féeil de filtrar,
Degpués de secar a 65-702, se obtiene el producto en forma
de polvo amarillento, de solubilidad relativamente buena
en agua,

ILa solucidn acuosa diluida muestra a la luz
del dfa fluorescencia azul-violada. El producto es apto
para la aclaracién Optica de substratos de poliamida en
batio dcido oaliente. Dado que posee cierta afinidad para
lag fibras de celulosa, también se le puede emplear para
egtas fibras en bafio que contenga resina sintética, gra-
cias a la buena resistencia del producto frente & los 4-

cidos.

BJEWPLO 27,

CH; GHy
,Cn-Cné\N ,CH2~cH\o
‘oH-ong \ / NCH =0/

' //C"NQ . /N=C \ !
g N C-NH- ~OH=CH-~ -NH~C, N
O3 0=’ Q Vg2 O3
HOGH ,CH H \
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87 pertes de sal disddica del dcido 4,4'~
big-/F"~cloro-6"~(2,6-dimetilmorfolino)-1%,3", §r~triazi-
nil-(2")-amino/-estilben~2,2'~disulfénico, preparada se-
glin el Ejemplo 26, seccalientan durante dos horas a 85-95¢
en 1800 partes de agua con 30 partes de beta-hidroxietil-
amina y luego se precipita el producto de la reaccidén me-~
diante adicidn de 200 partes de cloruro sédico.

Después del enfriamiento, se separa por fil-
tracidn la sal disddica obienida del compuesto cuya f£ér-
mule encabeza este ejemplo y se la seca a 808%.

Dicha sal disédica congtituye un polvo dé-
bilmente amarillento y soluble en agua, que puede emplear-
se para la aclaracidn dptica de material celuldsico en so-
lucién acuosa.

51, en lugar de beta~hidroxietilaminaz, se
emplean centidades equivalentes de uno de los compuestos
que se resefian a continuacidn, se obtienen, procediendo
en lo demés de la misma mamera, productos finsles corres-

pondientes dotados de propiedades semejantes,

28.  Amonfaco

29. wetilamina

30. Dimetilamina

31, Etilamina

32, Dietilamina

33, Beta-metoxi~etilamina

34. Beta-etoxi-etilamina

35. Bis~(beta-hidroxietil)-amina
36, Bis-(beta-~metoxietil)-amina

37. 2-(beta-hidroxietoxi)-etil-amina
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38. 2-(beta-metoxietoxli)-etil-amina

39. Beta-hidroxipropilamina

40, Bis~(beta-hidroxipropil)-amina

41, Gamma-hidroxipropilamina

42, Gemma-metoxipropilamina

43, N-metil-f-beta-hidroxietilamina

44, N-etil-fN~beta~hidroxietilamina

45, Pirrolidina

46, Piperidina

47. Norfolina

48, 2,6-dimetilmorfolina

49, Hexemetilenimina

50. Acido metilaminoacético (sal sddica)
51, Acido N-metil-beta~aminoetsnsulfénico (sal sédica)
52, Acido aminoacdtico (sal sddica)

53. 2-metilmorfolina,

BEJEMPLO 54,

Una suspensién acuosa de 100 partes de celu~-

losa en 4000 partes de agua se mezcla en 12 pila holandesa
con una solucién acuosa de 0,1 partes del aclarador del
Ejemplo 14, durante 15 minutos, se trata con 2 partes de
lechade de resina y 3 partes de sulfato de &luminio, se
@iluye con 20.000 partes de segundas aguas que contienen
por litro 1 g de sulfato de aluminio y se elabora de la
manera ordinaria pare formar hojas de papel. Las hojas de

papel obtenidas estén manifiestemente aclaradas,
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EJEMWPTL O 55,

Pare preparar un papel cargado con pigmento
blanco, una suspensidn acuosa que contiene 85 partes de
celulosa y 15 partes de un pigmento blanco de sllicato de
aluminio que se expende con la designacidén "China~Clay" se
trata con 0,10>partes del aclarador obtenible segin el L~
jemplo 1 y se elabora de la manera ordinaria con 2 partes
de lechada de resiha y 4 partes de sulfato de aluminio para
former una textura de papel.

Se obtiene asl un papel cargado de aspecto

blénoo.

EJEM PTL O 56,

En un bafio de fulardeo constituido por 535
partes de agua, 150 partes de un preparado al 50 % de di-
metilol-urea, que se expende con la denominaéién comercial
"Zeset §" (E.J., Du Pont de Nemours, Wilmington, Del., Esta-
dos Unidos), 15 partes de cloruro de magnesio y 2 partes
del aclarador segin el Ejemplo 24 se fulardea a la tempe-
ratura ambiente un tejido de popelin de algoddn, que luego
se exprime hasta el 65 %, se somete a un secado previo a
702 y se condensa durante 5 minutos a 1409¢.

Se obtiene un tejido de algodén con apresto

inerrugable y de aspecto blanco brillante,
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EJEMPTL O 57,

En un befio tintéreo con la proporcidn de li~
quido 1:40 que contiene 0,5 parites del aclarador prepa-
rado segin el Ejemplo 26 y 3 partes ds 4cido acético, se
tifien durante 40 minutos a 702 100 partes de hilo de Per-
1én con blangueo quimico previo.

Después de enjuager y secar, se obtienen un

hilo blanco brillante.

EJEMPL O 58,

120 partes de un condensado previo en forma
de pasta al 50 %, de los corrientes en el comercio, que
se compone de 80 partes de dimetilolurea y 20 partes de
hexametilol-melamina, 10 partes de cloruro de zinc y 2
partes del aclarador indicado en el Ejemplo 14 se disuel-
Yen en 1000 partes de egua y se ajusta la solucidn a pH
5,0 con dcido acético,

Con esta solucidn se impregne en el fular un
tejido de celulosa regenerads (viscosa) previamente blan-
queado, se le exprime hasta el 90%, se le seca y se le
condensa durante 4 minutos a btemperatura dé 130 a 140¢,

El tejido inarrugable que se obtiene presenta
un atractivo aspecto blanco,

Se obtienen efectos semejantes empleando te-~

jidos de mezclas de algoddén con polidster en lugsr de te-

jidos de algodén.
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NOTA

Hecha la descripcidn del invento, se declaran nueves

¥ de propia invencidn, las siguientes reivindicaciones:

1. Procedimiento para la sintesis de aclaradores
dpticos de la serie estilbénica, caracterizado por hacerse
reaccionar 2 moles de 2,4,6-trihalogen-1,3,5-triezina, por
el orden de sucesidn que se quiera, con 1 mol de dcido 4,4'~
diamino~estilben-2,2'~disulfénico (o de una sal soluble de
éste), 2 moles de 2,6-dimetil-morfoline y eventualmente 2
moles de un alcanol inferior (eventuaslmente, substituido),
un mercapteno alifdtico inferior o una amina primaria o

secundaria de la férmula T

H=N (1)

enn la que
R1 significa hidrégeno o un grupo alquilo inferior,
eventualmente substituido, y
R, significa un grupo alquilo inferior (eventual-

mente, subgtituido) o un radical arilo substi-
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tituido por grupos dcidos formadores de sales,
o bien

R, ¥ Rg, junto con el nitrégeno, forman un anillo,

1

o con un emoniaco, para formar un compuesto de la férmula II

(x1)

CH, Cit3
CH~-CH s\ CH~CH\,
TRy w2
‘CH—-OHz’ /\cH -CH
' 40-Tx -Gy 2
CH N C-l\‘lH-—Q—GH — CH- swm-f W om

3 NG=i/ N 3
/
X ©S0,H HO,S X
en la que

X représenta cloro, un grupo alcoxi inferior o
alquiltio inferior (eventualmente, substituido),
el grupo amino o un grupo amino substitulido, de
la férmula



e

10.

15.

20.

25-

donde R 1Y R2 tienen el significado expuesto

en la férmula I.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado por hacerse reaccionar 2 moles de 2,4,6-tri-
halogen-1,3,5~triazina, por el orden de sucesidn que se
quiera, con 1 mol de dcido 4,4'~diamino-estilben-2,2'=
disulfénico (o de una sal soluble de dste) y 2 moles de

2,6-dimetilmorfolina,

3. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-

“racterizado por hacerse resccionar 2 moles de 2,4,6-tri~

halogen-1,3,5-triazina, por el orden de sucesidn que se
quiera, con 1 mol de 4cido 4,4'-diamino-estilben-2,2'-
disulfénico (o de una sal soluble de éste), 2 moles de
2,6-dimetilmorfolin§ ¥y 2 moles de uyn alcanol inferior.

4, Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado por hacerse reaccionar 2 moles de 2,4,6~tri-
halogen~1,3,5-triazina, por el orden de sucesidn que se
quiera, con 1 mol de dcido 4,4'-diamino-estilben-2,2'-
disulfdnico (o de una sal soluble de éste), 2 moles de
2,6~dimetilmorfolina y 2 moles de un dcido aminobence-
sulfénico (eventualmente, substituldo por cloro, grupos de

alquilo inferior o grupos de alcoxi inferior).

5. Procedimiento para la sintesis de aclaradores

dpticos de la serie estilbdnica,

Segin se describe y reivindica en la presente memo-



ria que consta de 24 hojas, foliades y escritas a miquina

por una sola de sus caras,

Madrid, = 28 FEB 966
J,R. GEIGY A.G.

D. &,

JAIME ISERM

Firmados JOSE RODRIGUEZ
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