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MEMOR2T A TESCRIPTIVA

Este invento se“refigre a un procedimiento para
la aclaracién éptica de materiales orgénicos con ayuda de
compuestos heterociclicos especiales gque contienen enlaces
dobles etilénicos, Tal procedimiento se caracteriza por in-
5. corporarse a los nateriales que se han dc aclarar 6pticamen-
te, o aplicarse superficialmente a ellos, compuestos de la

férmula
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en la que

a representa un atcmo de hidrbgeno, un grupo al-
quilico o un &tome de hallgeno;
13 1 significa un radical de la serie de fenilo, di-
fenilo, l-naftilo o 2-naftilo; ¥y
/3 o representa un radical de la serie de fenilo, .
difenilo, estirile, estilbenilo, p-fenil-estil-
benilo, l-naftilo o Zénaftilog
en tanto que los radicales terminales fenilicos o nafti-
licos puq@en contener todavia 1 a 3 grupos alquilicos,

1 o 2 4tomos de halbdgeno o un grupo alcoxilico,

Los derivados benzoxazbélicos utilizables segin
el invento pueden constituir, por ejemplo, compuestos de la

f£6rmula
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2 A, =CH=Cl~- Yy
(2) £ CH=(T r.['\I \C_AZ
AA 1,\;’/
< 3
5
en la que L o
Ay significa un radical fenilico, & feniliiico o
10 naft{licos
Ay significa un radical fenilico, difenililico,
naft{lico o cstilvenilico; y
X5 representa hidrdgenoc,; metilo o halbgemnc,
5 Preferentemente se emplean por el procedimiento
aqui expuesto derivados benzoxazélicos de la férmula
. 0
(3) ha=CH=CH- Y N\ s
20, 8 W O~ S-dy
74

'
ST
%
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en la que

X, representa hidrbgeno o un grupo metilico;

i A8 significa un grupo feniliceo, un grupo difenili-

5, co o un grupc l— o 2-naftilico; y

Ag representa hidrégeno, halbdgeno, un grupo alqui-

lico con 1 a 4 &tomos de carbono, un grupo esti-
rilico o un grupo p-fenilestirilicos

en tanto que los grupos terminales fenilicos y naf-

tilicos pueden contener todavia 1 2 3 grupos alqui-

licos, 1 o 2 ‘4tomos de halbgeno, un grupo alcoxi-

= lico o un grupo sulfonemidico, eventualmente subs-—

titui do .

15, .. Otra variante de imserés espedfico consiste

en el emplec de derivados hengzoxazbdlicos de la foérmula

0
A=CT=CH= N N\ ea o '
20, 3 \\L ,_ C"‘{::_.>‘ ~CH=CH~4, (4)
. “//
I¢] _

en la que

AB representa un grupo fenflico, un grupo difeni-
lico o un grupc 1- o 2~-naftilico; y



grupo fenflico o difenflico.

representa un
férmulas

‘ﬁ
»

A
En estos compuestos resefiados con las

(1) a (4) son posibles también en principic, comc grupos

alquilicos, los grupos alquilicos de cadena largaj; pero
por lo general entran prédcticemente en consideracién los

5e
grupos alquilicos que contienen hasta unos 8 dtomos de car-—
bono, de preferencia los que ccontienen de 1 a 4 dtomos de

4

carbonc y en especial los de cadena ramificada,
funque también en los grupos alcoxilicos son
¥ més &tomos

i

10, '
posi bles miembros més altos (es decir, con
de carbono), asi como grupos polialquilenoxilicos, tienen

importancia préctica predopinante los grupos alcoxilicos
de carbono. Entre los haldge-

1 a 4 atomos
particular interés el cloxro,

que conticnen de
resgenta
Los compuestos que se han caracterizado aqui

15 nos citados pr

5, 3.
com¢ utilizables seghn el invento para ¢l procedimiento de
Prepararse en principio segin di-

~aclaracibn 6ptica pueden
versos procedimicntos, . .
particularmente ventajoso con-—

Un proccdimiento
siste, por ejemplo, en hacer reaccionar compuestos de la

20 .

fé6rmula

(5)
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o compuestos de la fbrmula

O.
(6) OH,= A N\ s _om
‘ - {f} Y =Ny 3
AN
S N
a

don de
B oV & tienecn el significado expucsto en la férmula
. (1), )
en presencia de un compuesto alcalino fuertvemente bésico,
con une base Schiff, para lo cual se¢ ha de emplear como me—
dio de reaccibn un disclvente orgénico fuertemente polar,

neuwtro hasta bésicc, que
?

I) carezca de 4tomos (en particular, dtomos dc hidroé-
genc) que scan reemplazsbles por metal alcaline y
Ii) sea précticamentc anhidro,
v, en el caso de emplearsc como compucsto 2 lcalino fuerte-
mente bAsico hidréxidos alcalinos, estos hidrdxidos alca-
linos deben presentar un contenido de agua del 25% a 1o

SUmo e
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. Como materiales dec partida conformes & las

férmulas anteriores (5) y (0)9 pueden utiligarse, por

plo, los compuestos siguientes:

0
| Ne—CH,
(7) \“_:>~c \ J
N/‘?

(9) & T8¢ -0 |3

~ / o\f\—c}%
(10) & ~0H= OH~C /\u

ejem—
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Regpecto a las férpulas anteriores, los radi-

cales ferilicos termineles pueden ademds contencr todavia
otros substituyentes dc le serie ®e alquile (en particular,
con 1 & 4 4tomos de carbono), hal6égeno (en particuler, cloro)
o alcoxilo (en particular, con 1 a 4 &dtomos de carbono).

La base Schiff wtilizables comd segundo compo-
nente de la reaccidn en ceste nrocedimiento preparatorio
debe cerccer (come sc comprende l6gicamente) de grupos ne-
tilicos reactivos; por ejemplo, de los quc se hallan en po- .
sicién para respecto a la agrupaciodn azometinica, TLas ba-
ges Shiff que entran en comsideracibén estén constituidas,
per su partc, por los (coneccidos) productos de condensaciodn
dc oldehidos de caré¢ter eromdtico con aminas primarias (de
naturaleze alifética, aromética o heterociclica) cuyo grupo
amfnico cstd ligedo & un &tomno de carbono terciario. LoOS
compuestos de cste tipo pueden por lc tanto describirse
como_compucstos azometinicos de la férmula (l2a) Ar-CH=E-C(tcr-

- K3 / 3 3 - - -
ciario) <= conde Ar significa un radical aromético. En este



caso, tanto uno de los componentes peccgarios para 12 c3-
tructuracién de las basces Schiff como ambos componentes
(aldchido y emina) pucden contener todavia otros substitu-
yentes (con la limitacidn antes sefialada). Dado que el ra-
5. dical aminico, y ¢n particular el radical anilinico, se
disocia durantc la rcacecidn y ya no esté presente cn cl
producto final, la prescencia de substituyentes no cstéd a-
quf, por lo gencral, indicada ni cs intercsaonte, No obstan-
te,vtambién en ceste 2anillo pucden hallarsc substituyentes
-~ 10, Qque no cstorben ni impidan la rcaccidbén: por c¢jemplo, &tomos
de cloro, Interés preferentc ticnen las bascs Sehiff de al-
dehidos arométicos con 2nilina, o sea log anil.os de alde-
hidos arométiccs. Tales anilns  corrcsponde, por ¢jemplo

a la férmula

15,
(12) A S —('f._i--}
20, 1

en la que
k v 1 pueden ser iguales o difcrentes y significan

4tonos de hidrbgeno, &tomos de cloro o grupos

metoxdlicos, micntras que
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h | represcnta c¢loro ¢, preferentementc, hidrdgeno,
k y l, vecinos, pueden también formar juntos un grupo

—O~CH2~05

Otra variantc importante de los anilos aromé-

ticos corresponde a la férmula

h

(13) .{j[_:}-mz CH-fr

n (igual que antes) representa un dtomo de hidréd-
geno o cloro; y

O .
Art significa wn radical naftilico o difenilico,

L titulo de mono~-aldenidos apntos vara la es-
tructuracidn de eghas bases Shiff cabe citar, por ejemplo:
aldehidos de la seric bencénica, com¢ el benzaldehido, o
sus andlogos halogenados, comc los anfdlogos monocloro y
dicloros; alcoxibenzaldehidos, como el p-metoxibenzladehidog

benzladehidos alquilados, siempre gque no contengan ningin
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grupo p-metilice, como el toluilaldehido, el xilaldehido o
el cumcilaldehido; el metilendicxzi-benz~aldehido (pipero-
nal), el 4-dimetilamino-benzladehido, el 4~dietilanino-ben-
zaldehido, el difenil-aldehido; y los aldehidos de la serie’
naftalinica, cono el alfe-naftoaldehido y el beta-naftoal-
dehi do. -

En conceptec de aminas apropiadas cabe citar a
titulo de ejemplos las anilinas, las naftilaminas o, comoO
representante alifético, la butilamina terciaria.

Los compuestos de las f£érmulas (5) o (6) se
hacen reaccionar con los anilos de aldehido en presencia
de un disolvente orghnico fucertemente polar, neutro hasta
alcalinec, que carezca de Atomos (en particular, dtomos de
hidrégeno) que geon reemplazables por metales alcalinos,
Los disolventes de esta indole estén representados parti-
de preferencia

cularmente por las zcilapides dialguilades,

las del tipc

(14) (alquilo)2 i - ——acilo

w
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donde
"alquilo" significa un grupo alquilico inferior (piro-

visto de 1 a 4 &tomos de carbono), en parti-
cular un grupo netilico; .

"acilo" significa el radical de un 4cido carboxflico
inferior (p¥nvisto de 1 a 4 &tomos de carbono),
en particular el &cido ffrmico o el &cido acé-
tico, 0 del acido fosfbrico; ¥y

w indica la basicidad del dcido.

Conmo representante principal de tales disol-

ventes cabe citar la dinetilforpanmida, y asinismo entran

en comnsideracifn la dictilfcrmanida, la dimetilacctonide y

‘la triamida de Acido hexanetil-fosférico. Tanbién

pueden emplearse nmezclas de 1osldisolventgs.

Pare la rcaccibn se necesita ademés un con-
puesto alcalino fuertementc Pédsico., Por coppucstos clcali-
ncs fuertement e bésicos deben entendersc en el cuadro de
este invento los conpuestos de los natales alcalinos (in-
clufdo el amonio) que presentan . una basic dad igual par 10
rmenos a 12 del hidréxido 1liticc, Puedc itratarse, por lo tan-
to, de compuestos dc litio, sodio; potasio, rubidio, .ecsio
0 ancnio del tipc, por ejomplo, de los alcoholatos, 1los hi-

dré&xidos, las anidas, los hidruros, los sulfuros o canbia-
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dores fuertemente bésicos de iones. Se enplean con ventaja

compuestos potésicos de la composicibn

o

(15) X0 cm—lHZm—l

n representa un mimero entero por vglor de 1 a 6,

como por cjemplo el hidréxido potésico o el butilato poté-
sico terciario, En el caso de los alcoholatos alcalinos,
las apidas alcalinas (y los hidruros alcalinos) hay que
actuar aqui en_ﬂn;_edio précticamente anhidro, nientras gue
con lcs hidroxidos clealinos cstén permitidos contenidos
de_aguc hasta el 254 (por ejcmplo, contenidos de agua de
or_istgdizacién). En el caso del hidrbtxido potdsico se ha
0. dénloé'ﬁraudo conveniente un contenido de agua hasta cl 10%
aproxinadamente, Como ejemplos de otros compuest s alcali-
nos utilizables cabe citar el metilato sbédico, el hidréxido
s6dico, la amida s6dica, el hidrbxido Rftico, el hidréxido
de rubidio, el hidréxido de cesio, etc., Naturalmente, tam—

bién cs posible actuar con mezclas de tales bases.
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De conveniencia, ios compuestos de las férmulas
(5) o (6) se hacen recaccionar con los anilos dc aldehido
en cantidades equivalentes, de modo que no exista ningdn
cxceso inmportante de ningin componentc, Del compuesto alca-
D¢ 1lino sc emplea con ventaja por 1o menos la cantidad equiva-
lente, es decir, por 1o menos 1 mol de un compuesto con un
grupo KO (por ejemplo) por 1 mol de amile de aldehido., Si
ge emples hidr@iido potéasico, se utiliza de preferencia
una cantidad 4 a 8 veces mayor. Ia reaccibén puecde en general
0. llevarse a cabo & temperaturas del orden de unos 10 a 1500
C. Cuando en la reaccién se emplean, como compuesto pota—
sico, alsoholatos, no se necesita de ordinario ninguna a-—
portacién de calor. Se procede, por ejemplo, ajfiadiendo @1
anilh de aldehido & la mezcla del compuesto de la férmula
D= (5) o (6), el disolvente y el alcoholato potdsico, a tem-
peratura de 15 a 30°C, ‘de conveniencia agitando y con ex-
clusitn del aire, después de lo cual la reaccién se des-
arrolla sin més,éon ligero aumento de lao temperatura. Cuan-—
do se emplea hidréxidoupotasioolguele ser necesaric actuar
70, a temperatura més alta, Por ejemplo, se calienta la mezcla
reaccional, despacio, a temperatura de 30 a 100°C y luego
se la mantiene a este nivel durante algin tiempe (por ejem-
plo, 1/2 hora a 2 horad. A partir de 1la mezcla reaccional,
las materias finales pucden elaborarse por métodos usuales,

ya de si conocidos,
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Los nuevos aclaradores &pticos de la composi-
cibén expuesta al principio +tienen, en estado de disolucién
0 de divisidén fina, una fluorescencia més © menos marcada,
Pueden utilizarse para la aclaracibn Optica de los més di-
versog moteriales orgdnicos de peso molecular alto o bajo
o de meicriales que contengan substancias orglnicas.

Aqui cabe citar a titulo de ejemplos, sin que
la enumeracibn que sigue implique ninguna limitacién al res-
pecto, los siguientes grupos de materiales orgénicos, en

cuanto son pasibles de uwna ~aclaracibdn Opticas

L. Mgterialeé orgénicos sintéticos de peso molecular
altos o ‘

a) Pro quetos de polimerizacidén a base de compuestos
orgénicos provistos por lo menos de un enlace do-
ble de carbono-czrbono polimerizable, es decir,
sus homopolimerizados o copolimerizados, asi como
sus produgtos de tratamiento ulterior, por cjemplo
productos de reticulacidn, de injerto o de . desin-
tegracién, cortes de polimerizado, etc., a titulo
de los cuales cabe mencicnars: polimerizados a base
de 4cidos carboxflicos alfa,beta~insaturados, en
particular de compuestos acrilicos (oomo, por e¢jemplo,

ésteres acrilicos, 4cidos acrilicos, acrilonitrile,
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apidas acrilicas y sus derivados o sus andlogos
metacrilicos), de hidrocarburos olefinicos (como,
por ¢jemplo; etileno, propileno, isobutilenc, es-
tirenos, dienos como en particular cl butadieno,
el isoprenc, es decir, también cauchos y polimeri-

zados cauchosos, lo mismo que los llamados {“polime-

rizados ABS", polimerizados a hasec de compuestos

de vinilo_y de vinilideno (como, por e jemplo, és-
teres vinilicos, cloruro #e vinilo, &cido vinil-
sulfénico, éter vinilico, alcohol vinilico, clo-
ruro de vinilideno, vinilecarbazol), de hidrocarburos
halogenados (eloroprenc, etilenos muy halogenados),
de aldehidos y cetonas insaturados (por ejenplo,
acroleina, etc,), de compuestos alflicos, etc.;
productos de polimerizacidén de injerto (por ejem-
plo, mediante injerto de mondnmeros vinilicos),
productos de reticulacién (por ejemplo, mediante
reticuladores bifuncionales o pelifuncionales,

como el divinilbenceno), conmpuestos alilicos po-
1lifuncionales o compuestos bis-acriliccs, ¢ com-
puestos ..obtenibles por desintegracibn parcial (hi-
drélisis, despolimerizacién) o ncodificacidén de
agrupaciones reactivas (por ejemplo, esterifica-
cién, eterificacidén, halogenacibn, autorreticu-

lacién),



S

- 17 ~

b) otros productos de polimerizacibn, como por ejem-
plo los obtenibles por apertura del anillo, como
las poliamidas del tipo del policaprolactamo; los
polinerizados de fornaldehido o los polfmeros ob-

5e tenibles 1o mismo por medio de poliadicidn que

por medio de policondensacibén, como poliéteres,

politioéteres, poliacetales y ticplastos,

¢) productos de _policondensacién o precondensados

10. a hase de compuestos bifuncionales o polifuncio-
nales con grupos condensables, sus productos de
homocondensacibn y condensacibén mixta y los pro-
auctos delhratamiente ulterior, para los cuales
cabe citar, a titulo de ejemPIQ§:

15, Poliésteres, saturados (por ejemplo, tereftalato
de polietileno) o insaturadoes (por ejemplo, poli-
condensados de dcido maleico/dialcohol, asi como
sus productos de reticulacién con nonbémeros vi-
nflicos yuxtapolimerisables), no ramificados o

20. ramificados (también a base de alcoholes superio=
res, comoO por ejemplo las resinas alquidicas);
ppiiamidﬁs (por ejemplo, adipato dc he xame-
tilendiamina), resinas de maleinato, resinas de
melamina, resinas de fenol (nrovolacas), resinas

de anilina, resinas de furano, resinas de carba-
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mida, o0 respectivamente también sus precondensa-
dos y productos de estructura anédloga, policar-
bonatos, resinas de silicona y otras,

productos de poliadicién, como poliuretanos (re-
ticulados v sin reticular), resinas epéxidas.
Meteriales orgénicos semisimtéticos, como por
ejemplo ésteres o 6steres mixtos (acetato, pro-
pionato) de celulosa, nitrocelulosa, ¢ter celu-
l6sico, celulosa rczenerada (viscosa, celulosa
cuproamoniacal) o sus productos_de tratamiento

ulterior, sintéticos de caseina,

Materiales orgdniccs naturales de arigen anmimal

o vegetal, por ejemplo a base de celulosa o pro-
tefnas, como la lana, ¢l algodén, la seda, la
rafiz, el yute, el céfiamc, las pieles y los pe-
los, cuero, pastas de madera en divisién fina,
rcsinas naturales (como la colofonia y, en espe-
ecial, resinas para lacas), caucho, gutapercha,
bédlata y asimismo sus productos de tratamiento
ultericor y de moﬁificaciép (por cjemplo, mediante
endurecimiento, recticulacién o injerto), praiuc-

tos de desintegraciétm (por cjemplo, mecdiante
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hidrélisis o despolimerizacibn) y productos obte-
nibles por degradacién de grupos reactivos (por-
ejemplo, mediante acilacién, halogenacidén, reti-

culagibn, etc,).

. Los materiales orgéniccs que entran en consi-
deracién pucden hallarse cn los cstados de elaboracibén (ma-
terias primas, scmifabricados o articulos acabados) y de
agregacién més diversos. Por una partc, pueden hallarse en
forma de las més diversas cstructuras moldeadas; asf, por

cjemplo, on cuerpos extendidos predominantemente en tres

dime nsiones, como bloques, placas, perfi les, tubos, piczas
de fundieidn inycctada o las mAs diversas piezas de trabajo,
mados predominantemente en dos direccicnes, como peliculas,
laminas, lacas, cinbtas rocubrimientos, impregnaciones y
estratvificaciones; o cnéugrpos forma dos prcdominantemente
en una sola direccidén, como hilos, fibras, copos, cerdas

y alambres, Por otra partc, dichos matcriales pueden hallar-
se, aun en e stados no configurados, en las més di-

versas formas de diwvisibn, homogéneas y no homogéneas, y

en los més diversos estados de agregacién; por c¢jemplo,

en forma de polves, solucioncs, cmulsiones, dispersiones,

latices (gjemplos: @ lucioncs para lacas, dispersioncs dc
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polimerizadg),'soles, geles, masillas, pastas, ccras, pas-
tas para pegar, pastas para espatular, etc.

Los materiales de fibra pueden hallarse, por
¢jemplo, cn forma dc hilos sin fin, fibras cortadas, copes,
veta de extrusidén, hilos textiles, fi lamentos, hilos torci-
dos, vell6n dec fibra, fieltros, guatas, cstructuras de flo=-
culacidén o de_teifidos textiles o vendajes textiles, géneros
de punto .y asimismo papeles y cartoncs o pastas para papcl,
etcétera, .

Los compucstos utilizables seglin cste invento
tienen también importancia para el tratamiento de materia-
les orgénicos textiles, en particular tejidos textiles., Siem-
pre que hayan de aclararse Opticamente conforme a este in-
vento fibras (que pueden hallarse en forma de fibras cortadas
o fibras sin fin, de madejas, tejidos, géneros de punto,
vellones, substratos flocula dos o vendajes), ellc se rea-
liza con ventaja en medio acuoso en el gue 1los compuestos
respectivos se hallen en forma .finamente dividida (suspen-
siones; eventualmente‘soluciones).

L Eventualmente pueden agregarse durante el tra-
tamiento agentes_ﬁiépersantes, como por ejemplo jabones,
éteres poliglicélicos de alcoholes grasos, apminas grasas
o alquilfenoles, lejia residual sulfitica de cdlulosa o

productos de condensacién de Acidcs naftalimsulfbnicos,
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eventualmente alguilados, con formaldehido., Resulta suma-
mente apropiado actuar en bafio neutro, débilmente alcalino

0 dcido, Asimismo es ventajoso que el tratamiento se realice
a temperaturas elevadas, de unos 50 a 100°C, por ejemplo

a la temperatura de ebullicibn del bafic o alrededor de ella
(unos 90°C). Para la refinacién segin este invento entran
también -en consideracién las solucioncs en disolventes
orgénicos,

Los muevos aclaradores 6pticos utilizables
conforme a egte invento pueden ademés afiadirse o incorpo-—
rarge a los pateriales an'ss de la deformacién de éstos o
dqurante clla. Asf, por ejemplo, en la preparacibébm de peli-
culas, léminas, cintas o cucrpos moldeados se los pucde a-
fladir a la masa de premsa o a la pmasa Ge extrusién o, antes
de la hilatura, disolver o dispersar en la masa para hilar
© progurar su distribucién fina y homogénea de cualquicr
otro modo. Los aclaradorcs %pticos pue den afiadirsc tambidn
a las substancias de partida, 2 las mezclas de fcacgién 0
a los productos intermediocs para la preparacién de¢ materia-
les orgénicos totalmente sintéticos o semisintéticos, o sea
también antes de la reaccibdn gquimica 0 durante ella, por
cjemplo cn una policondensacidén (o sea, también a precon-
densados), en una polimerizacién (o sea, tembién a prepo-

limeros) o en una poliadicibn.
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_ Los muevos aclaraderes 6pticos pueden, como
es 16gico, aplicarse también er todos los casos en que se
combinan en cualquicr forma materialecs orgénicos del tipo _
antes indicadc con materiales inorgdnicos (ejemplos tipicos:

detergentes, pigmenitos bilancos en substancias orginicas).

t-

 Lasg nuevas gubstancias de aclaracibn bptica
se distinguen por muy buena resistencio al calor, solidesz
a la luz y resistencia a la migracibn.

ILa cantidad de los nuevos acloradores 6pticos
utilizables seghn este invento, referida al material que
se ha de aclarar épuicamenﬁe, pucde variar en amplios  1i-
mites. Ya con cantidades muy pequefias, en ciertos casos,
por e¢jempio, del orden de 0,001 % en peso, puede lograrsc
un cefecto claro y duradero, Pcro también puedon utilizarse
cantidades hasta 0,5% en peso, aproximodamente, y més, Para
la mayoria dc 1osAfines précticos intercsan de preifercncia
cantidades entre 0,01 y 0,2% cn peso. _

Los nuevos compuestos utilizables como aclara-
dores Opticos pueden emplearse tembidén, por ejemplo, de la
maners siguiente:

a) En nezcla con Qolorantos o pigmentos, 0 como adi-—
tivo a hafios tintdreos, pastas de estempar, pastas
de mordentar o pastas de reserva. Asimismo, para
el sratamiento ulterior de tinturas, cstampados o

mordentados .
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Tn-mezclas con los llamados "earriers", antioxi-
dentes, agentes antiactinicos, estabilizadores
térmicos, blanquecadores quimicos o como aditivo

o baflos de blangueo.

Enu@ezcla con reticuladores, aprostgnteg como el
&lmidén o aprestos asequibles por via sintética.
Los productos conformes & esﬁo‘invonto pueden tom-
bién afiadirsce ventajosamente a 1los batios ut 1liza—
dos para lograr un acabado inarrugable,

En combinacién con detergentes. Tos detergentes
y los aclaradorcs ﬁued@n afiadirse por separado &
los bafios de lavadce que se utilicen, Tombién es
véntajoso emplear detergentes que contengan. el
aclerador ya mezclado. Como detergente son aptos,
por c¢jemplo, los jabones, las sales de detergentes
de sulfonato (como, par c¢jemplo, de bencimidazoles
sulfonados, substituidos cn ¢l &tomo de carbono 2
por radicales alguilicos superiores), las sales de
éstercs monocarboxilicos del Gcido 4-sulfoftélico
con alcoholes grasos superiores, las sales de sul-
fonatos de alcohcl graso, los &cidos alguilaril—
sulfénicos o los productos de. condensacibén de &=

cidos grasos supcriorcs con 4cidos oxisulfénicos
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o aminosulfénicos aliféticos, Asimismo puede re-
currirsc a detergentes no ionbdgenos, por cjemplc
étercs poliglicélicos que sc derivén de 6xido de
etileno y alcohcles grasos supcriores, aldquilfe-

noles o aminas grasas,

En combinacibén con materiales de soporte polimeros
(productos de pelimcrizacibn, de policondensacién
o de poliadicién) en los que los aclaradores, a
veces junto con otras substancias, esté&n deposi-
tados ¢n forma disuelta ¢ dispersa; por cjemplo,
en agentcs de estratificacidn, de impregnacidn o
de adhesién (soluciones, dispersiones y cmulsio-
nes) para géneros toxtiles,‘vcllén, papcl y cuerc.
Cmo aditivos a 1los mas divérsos productos indus-
triales, con el fin de hacerlecs aptos para el mer-
cadc o de evitar inconvenientes en la capacidad de
usc; por ejemplo, como adicibén a colas, adhesivos,

pastas dentales, materias de pintura, etc.

Los compuestos de la férmule indicada al prin-

cipio pueden emplearse come destelladores para diversos fi-

nes del arte fotogr&fico, como para la reproduccibdn elec-

25+ trofotogréfica o para la supersensibilizaciébn,
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$i el procedimiento de aclaracitn se combina
con otros métodos de tratamientc o de refinacién, el trata-
miento combinados se efectuz ventajosamente con ayuda de pre-
parados estables correspondientes. Estos mreparados se ca-
5« racterizan por conbtener compuestos de aclaracién 6ptica de
la férmula general indicada al principio, asfi como disper-
- santes, detergentes, carriers, colorantes, pigmentos o a-

prestantes.

. Para el tratamiento dc una serie de substratos
10. de fibra (por ejemplo, de fibras de poliéster) con los ¢
aclaradores de este invento se procede convenientemente im-

pregnando estas fibras con las dispersiones acuosas de los

aclaradores a temperaturas inferiores a 75°C (por ¢ jemplo,
_ a la temperatura ambiente) y sometiéndolas a un tratamicnto
Yo+ de calor secg} a temperaturas superiores a 100°C, en cuyo
easo se recomienda on general secar previamente cl material
de fibra a temperatura moderadamcnte clevada, por ejomplo
de unos 60°C, por lo menos, hasta alrededor de 100°C. El
- tratamicnto térmico en cstado scco sc cfecetia entonces ven-
2Ce  tajosamentc a temperaturas entre 120 y 2250C, por cjemplo
mediante calentamicnto en una cémara secadora, mcdiante
planchado en el intervalo. de toemperatura guec se ha indicado
o aln mcdiante tratemicnto con vapor de agua recalentado y
gseco. E1 secado y el tratamiento de calor seco pueden efce-

25« tuarsc también uno inmediatamente tras otro o bien combinar-
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En las tablas que aparccen mé&s adelantc sc in-

dica en:
5e Columna I
Columna IT
Columna III
Columne IV

It

Mimero dec la fbérmula

Elementos cstructurales

Pendimiento bruto en %

Medio de recristalizacidén; los medios sc

designan con las cifras siguicntes:

= agua

= e¢tanol
= dioxano —
dime tilformamida
= tetracloroccetileno
= clorobecnecno

= o~=diclorobenceno

W ~N N9 P~ W N
[}

= Tricdl nrobencenc

= tcluceno

o
|

20,

= e
H O
noon

Columna V Color del

1=-1eXano

xileno

producto de rcaccién purifica-

3

do; el chlor sc designa con las cifras

siguicntoes:
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1 = incoloro
2 = casi incoloro
3 = wvorde palido
4 = verde claro
5 5 = amarillo pédlidec
6 = amarillo claro
7 = amarilloc
3 = amarilloc verdoso pélido
9 = aparillo verdosc claro
10. : 10 = amarillo verdoso
Columna VI = Punto de fusién (sin corrcgir) en °C.
Columna VII = PFérpulo aditiva y datos analiticos
- (linea supcrior: calculado;
15. ‘1inca inferior: hallado).

Receta de preparaciém i ) -
7,13 g de 2-difenilil-(4')~6-metilbenzoxazol,
de la férmula
204

0
N -CH
(16) Yo ST T \{tl 3

"y 4,53 g de bengzalanilina sc agitan en 200 cc dec dimetil-
25 .
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9

formemida anhidr, con cxclusién del airec, y sc tratan de
una vez con 7,45 g de bvutilato poﬁasioo terciario, E1 color
de la solucidn rcaccional vira inmcdiatementc del amarillo
pdlido al pardo oscurc_y la tempoeratura sube de 5 a 100C

5. en ¢l transcurso dec 4 minutos. Sc agita durante 35 minutos
todavia, sin calentamientc externc, lo gue hacc que la tem—
peratura deccaiga cn algunos 5fados cent{grados, Luego sc
instilan 350 cc dc agua a temperatura dec 5 a 15°C, sc
separz per succidn el productc dec reagcidén precipitado:y

10« sc 1c laga con agua hasta ncutralided.

. El material del filtro dec succidn, himcdo, se
disuelve en caliente en 200 cc de dimeti lformamida, se trata
con 25 cc de &cido clorhidrice al 104 y al cabo de una
hora con 200 cc de agua y sc onfria haste unos 10°C. Des-

L. pués de filtrar por suceidn, lavar con agua y con metanol
y @ continuacidén sccar, sc obticnen alrcdedor dec 6,3 g
A(corrospogdientos al 57,5 #de 1la tecorfa) del compucsto

de lz f6rmula

20. : O ‘ _ - -
- DA e e R
: A7) B¢ A {=>
. =T NV

en forma de un pclvo amarillo pardusco, Tres recristalize—
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ciones en tetracloroctilene, con ayude de tierra dccoloran-
te, dan agujctas brillantcs, de color verde pdlido y punto

Ge fusién de 203 a 203,5¢0C,

4pdlisis: G, H, ON (373,43) ‘ '
Calculado: C 86,84 H 5,13 N 3,75
Hallado: ¢ 86,72 H 5,01 W 3,67

De manera semejantc_pucden prepararsc 1c6s do-

derivados bengoxazélicos dx la férmulsa

0
(3) Ao—=CH=CH= /A
) | P
Ny
e \N ”‘J/{
X5

resciiados en la tanla que sigue, para lc cual sc¢ prclonga

hasta 60 minutcs ¢l tiempo de¢ reaccidn,
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Receta de preparacién B

. =4-mctil-benceno, de la férmulc
5s

. (33) | )v”\ >c-{;{>-01{3

. 10, H,C~

(punto de ~fusibn: 207 a 207,5°C) y 9,066 gz dc benzalanilina

- s¢c agitan cn 250 cc de dimetilformemida anhidra, con exclu-
15 8i6n del aire, y sc_tratan dc una vez con 16,8 g de butila-
to potdsico terciario., ILa mezcla reaccional, de color beige
cloro, vira inmediatamente al pardo violado y la temperatura
ascicnde cn 6 grodos Qontigradog. Sc prosiguc la agitacién
durante 90 minutos, sin colentamicento cxterno, y a conti-
20. nmiacibn sc instilan primcraomentc 300 cc de agua y luego 100

cc de &cido clorhidrico acuoso 2l 104, Sc scpara por suc-
cién cl preducto de reaccién preccipitado, sc le lava con agua y
metancl y se lc scca, Sc obticnen alrcdedor de 4,5 g (co-
: rrcspondicntes al 43,5% de la tcorfa) del compuesto de la
25, i

f6rmula



i O ~CH= _g.f/‘\ - .-
(34) (__pO=CH O- & - CH=CH- o2
[ 7R Seend NeT¢
/o\ ¥ /, /

S0

Se

en forma de un polvo pardo. Después de cromatografiar en
tetracloroctileno con 6xido de cluminio activado y de Tre-
0. cristalizar cn diozﬁno/etanol, sc obtiencen agujetas finas,
cleras, de color emarillo verdoso y punto de fusidén de 222

a 223¢C,

T anélisis: Oy, 0N (413,49) N
Caleulado: € 87,14 H 5,61 N 3,39
Hallado: ¢ 87,12 H 5,62 N 3,49

De mencra andloga pucden prepararse 1los deri-

. vados benzoxazdlicos siguicntes:
20,
0

(35) u.;/}*‘"“"\,’\;- —X, ~CH=CH- ¢ AN —a
R AP aag s
N

H3C
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e
“
Rendimicnto: alrcdedor de 12,8 g, correspondicntes al 90,5
% del tedrico.
Agujetas finas, dc color aperillo verdosc, cén o-dicloroben-
5« C€CNO, . ' '
Punto_de fusién: 296,5 a 298,5°C.
Andlisis: 01AH310N (565,68)
Calculado s ¢ 89,17 H 5,52 N 2,48
allados ¢ 88,96 H 5,70 W 2,64,
10. |
(36) <2 —CH—CH~¢*V/ \\C—4§“W§>—CH=CH-<€::§>
-~ L/
i
L.
Rendimiento: 22% del tedricce. Agujetas brillantes y finas,
claras, de color amtrillo verdoso, a partir de tetracloro-
20 etileno,
Punto :1de fusibn: 260 a 260,5°C,
Mndlisis: C2q ZlON (3?9547)

25,

Calculado: C 87,19 H 5?30 ¥ 3,51

Hallados ¢ 87,04 H 5,32 K 3,71
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EJEMPTLO 1.

Se fulardea a la temperatura ambiente (alrede-

dor de 20°C) un tejido de poliéster (por ejemplo, "Dacron")
con una dispersibén acucsa que contiene por litro 2 g de uno
-(32) o (34),

asi como 1 g de un mwoducto de adicibén de unos 8 moles de

0

de los compuestos de las férmulas (17), (20)
6xido de etilenc o 1 mol de p-tercioctilfenol, y se

seca a unos 1:00°C, E1l material seco se somete a continua-
cibn a un tratamiento térmico o temperatura de 150 a 220°C,
el cual dura de 2 minutos & algunos segundos segin la tem-—
peratura. El material asi tratado tiene un aspecto notable-

mente més blanco que el del material no tratado.

EJEMPLO 2,
7 100 partes de gramulado de poliéster a base
de poli¢gter etilenglicOlico de 4cido tereftdlico se mez-
clan fntimamente con 0,05 partes de unc de los derivados
estilbénicos de las férmulaé (17), (20) o (32) o (34) y se
funde la mezela a 2850 ¢ y agitando. Después de hilor la
masa para hilatura en las hileras usualcs, se obtienen fi-
bras de poliéster intensamente aclaradas.

_Los compucstos mencionados antes pueden afla-
dirse tombién o las materias de partide antes de la poli-

condensacibn para formar cl poliéster o durante ella.
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EJEMPIO 3.

10,000 partes de una poliamida en recortes,

hpqu de mancra conocida @ partir de adipato de hexometi len-
diemina, se mezclan-en un tembor giratorio, durante 12 ho-
ras, con 30 partes de didxido de titanic (modificacién de
rutilo) y 2 partes del compuesto de las f6érmulas (17), (20)
a (32) o (34). Los recortes as{ tratados se funden en un |
caldero caldeado a temperatura de 300 o 310°C con acédite

o vapor de difenilo, después de haber cxpulsado el cxigeno
del airc por medio de vapor de ggua recalentado, y se agi-
ta la fusibn durante mecdia hora, ITuege sc¢ la exprime por
una hilera, bajo presibédn de nitrégeno de 5 atmbsferas, y
¢l filamento asi hilado, enfriado, se¢ arrolla on una deva-

nadéera. Tos hilos obtenidos manifiestan un excelente efecto

de aclaraciébdn.

EJEMPIO 4.

100 g de polipropileno "Fibre-Grade" sc me z-

clan fintimamente con 0,02 g cada vez del compucsto de la
férmula (24) o (28) y sc funden a temperatura de 280 a 290°¢
C y agitando. Después de la hilatura cn las hileras usuales
y el estiramiento, sc¢ obtiencn fibras dec polipropileno de

excelente efecto de aclaracibn, sblido 2 la luz,
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NOTa&

Descrito el invento se declaran nuevas y de.propia
invencidén las siguientes reivindicaciones, con prioridad de
las demandas de patentes suizas No 14902/65 del 28 de 6ctubre
de 1965, n® 9649/66 del 4 de julio de 1966 y n°13,744/66 del
23 de septiembre de 1966, existiendo en todas ellas'uﬁidad de

invencibn,

1. Procedimiento para la aclaracion 6ptica de
materiales orgédnicos, caracterizado por incorporarse a es-—
tos materiales orgénicos, o aplicarse a su superficie, com-

puestos de la fbérmula

0

/3 ,~CH= CH-F /T{ \ B ’

V. 2

N

en la que )
a rebresenta un atomo de hidrégeno, un grupo al-
gquilico o un &tomo de halbgeno;

ﬁg l_significa uwn redicel de la serie de fenilo, di-
fenile, l-naftilo o 2-naftilo; y
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"

10

>

P

It

5.

20,

en la que

il

I

2o

representa un radical de la serie de fenilo, -
difenilo, estirilo, estilbenilo, p-fenil—estil-
benilo, l-naftilo o 2-naftilos

en tanto que los radicales terminales fenilicos

o naftflicos pueden contener todavia 1 a 3 grupos
algquilicos, 1 o 2 &tomos de haldgeno o un grupo
alcoxilico,

Procedimiento seghn la reivindicacibn 1, carac-

terizado por emplearse compuestos de la f£6rmula

0

T_ - &
-Al—CJ"L— CH d/.;\( \

significa un radical fenilico, difenilflico o
naftilico; ~
significa un radical fenilico, difenililico,
natftilico o estilvenflico; y

representa hidrégeno, metilo o halbgeno,
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3, Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado por emplearse derivados benzoxagzblicos de la

férmula

Se
b4
10.
en la que

X6 representa hidrfgeno o un grupo metilico;

15 A8 significa un grupo fenilico, difenilico o 1~ o
. v
2-nafti{lico; ¥y ‘

Ag representa hidrbgeno, halbégeno, un grupo alqui-
lico provisto de 1 a 4 atomos de carbono, un
grupo estirfilico o un grupo p-Ffenilestirilicog

ZQ. en tanto que

los grupos terminales fernfilicos o naftilicos
pueden contener todavia 1 a 2 grupos alguilicos,
1 a 2 4tomos de hal6geno, un grupo alcoxilico o
un grupo sulfonamidico, eventualmente substi-~

25. _buid.oo
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4, Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

terizado por emplearse derivados benzoxazbdlicos de la f6r-
mula
5
0.
Ay=CR=CH- N N\ 7 |
i Ol 0 ~CH=CH=A
> 4
- . 4?
Yy
10,
en la que :
15, A3 representa un grupo fenflico, difenflico o 1-
L ]
o Z=naftilico; v ;
g4 representa un grupo fenilico o difenilico,
. 5. Procedimiento segiin una de las reivindica-
20 'giones 1l a 4, caracterizado en que los conmpuestos que se han

mencionado en estas reivindicaciones se incorporan a los
materiales que se hayan de aclarar épticamente antes de su

conformacibn definitiva,.
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6. Procedimiento para la aclaracién éptiea de materia-

les orgénicos,

A  Begin se describe y reivindica en la presente memoria
5e

descriptiva que consta de 42 péginas foliadas y escritas a
méquina por una sola de sus caras,

Madrid, a je octubre de 19606,

Pe S

Firmade: JOSE RODRIGVEL
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