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Sotbcitants. FAREINFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad

Mod, 113

alemena, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

Ta presente invencidn se refiere a un procedi-
miento para la obtencidén de blagueadores de la serie bls-
triacinilaminoestilbenc mediante condensacidén de dcido 4,4'-
diaminocestilben-2,2'-disulfdénico o sus sales con compuestos

aminodiclorotriazinicos de férmula
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en la que Ry ¥ Rz independientes entre si, significan
hidrdgeno o radicales alquilo, hidroxialquilo, cerboxial-
quilo o alcoxicarbonil alquilo conteniendo de 1 hasta
5 dtomos de ocarbono o junto con el &tomo de nitrdgeno
forman un sistema de anillo de 5 & 6 miembros, en propor-
cidén molar de 1 : 2 y en caso dado bajo ulbterior reac-
oldén de los productos de condensacidn obtenidos con amo-
niaco o eminas; el procedimiento se caracteriza porque
la condensacidn del dcido 4,4'-dieminoestilben-2,2'-di-
sulfénico o sus sales con los compuestos aminodiclo-
rotriazinico se efectiia en un medio acuoso, que estd
libre de disolventes orgdnicos.

Como compuestos aminodielorotriazinicos,
de la férmula indicade, entran en consideracidn para
el procedimiento de la presente invencidn por ej. los
compuestos que se obtienen cuando el cloruro cianGrico
se hace reaccionar con amoniaco, metilemina, etilamina o
butilamina, dimetilamina, dietilamina o dipropilamina,
mono- o dietanolamina, N-metiletanolamina, dcido ami-
noacético, dcido aminobutirico o decido aminoecaprdico,
aminoacetato de etilo o ?-aminopropionato de etilo o
bien ciclohexilamina, pirrolidina, piperidina o morfo-

lina en proporcidn molaxr de 1l:1, en forma en si conocida,

.
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en medio acuoso en presencia ¢ bajo ausencia de disol-
ventes orgdnicos para el cloruro cianirico y el pro-
ducto de reaccidn se aisla entonces de la suspensidn.

Bajo las sales del dcido 4,4'-diaminoes-
tilben-2,2'-disulfdénico se entienden ante todo las
gsales alcalinag,

La condensacidn segin la presente invencidn
del dcido 4,4'-diaminoestilben-2,2t-disulfénico o de
sus sales con los compuestos aminodiclorotriazinicos en
el medio acuoso, que estd libre de disolventes orgédnicos,
se efectia convenientemente en presencia de agentes acep-
tores de decido, tales como carbonato sédieco o bicarbonato
sbédico, a temperaturas entre 70 y 802C. En los casos en
los que se emplean compuestos aminodiclorotriazinicos,
que se han obtenido por reaceidn de cloruro ciandrico
con amonisco o lag aminas en medio acuoso bajo ausencia
de disolventes orgdnicos para el cloruro clantrico, se
puede emplear directamente para la condensacidén la sus-
pensidn que aqui se obtiene. En muchos casos ha demostrado
ser ventajoso realizer la condensacidn segin la presente
invencidén en presencia de un humectador. Humectadores ade-
cuados son por ej. los produetos de reaccidn de 5 - 8 mo-
les de éxido etilénico sobre un mol de alcohol graso asi
como les sales alcalinas o amdnicas del sulfato decido de
tales productos de reaccidn. Como aminas, que en caso dado
entran en consideracidn para una reaccidn & continuacidn
de los productos de condensacidn, obtenidos de acuerdo
con la presente invencidn, sean mencionados por ej. la
metilamina, dimetllamina, etilemina, dietilemina, monoe-
tanolamina, dletanolamina, N-metilebanolamina, morfolina,
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piperidina, plrrolidina, anilina, cloroanilinas, to-

luidinas, doido sulfanilico, decido metanilico, dcido
aminobenzdéico, taurina y N-metiltaurina.

Los agentes blanqueadores de la serie big-
triazinilaminoestilbénica, que se obtiene segln el pro-
cedimiento de la presente invencidn, son mds eficaces
que los agentes blangueadores de la serie bistriazinil-
aminoestilbénica que se obtienen bajo condensacidn del
dcido 4,4'-diaminoestilben-2,2'-disulfdnico o de sus
sales con los correspondientes compuestos aminodiclo-
rotriazinicos de la férmula arriba indicada, en la for-
me hasta ahora usual en un medio acuoso que contiene di-
solvente orgdnico. Esto sucede especialmente cuando los
compuestos aminodiclorotriazinicos, que se emplean para
la condensacidn segin la presente invencidn, estén puri-
ficados por ej. por lavado o recristalizacilén.

Las partes indicadas en los ejemplos si-
gulentes son partes en peso.
Ejemplo 1

18,6 partes de sal dlsddica del dcido 4,4'-
diaminoestilben-2,2'~disulfénico, 85,3 partes de 2-die-
tanolamino-4, 6-dicloro-1,3,5-trlazina y 7,6 partes de
hidrogenocarbonato sdédico se vierten agitando en 150
partes de agua que contiene 0,5 partes de un humectador
obtenido por reaccidn de 5 moles de dxido etilénico so-
bre 1 mol de alcohol dodecilico. La mezcla se agita du-
rante 90 minutos a 759C; después se filtra en caliente
la solucidén formada y después se enfria. Cristaliza asi

la sal disddica del dcido 4,4'-bis/ 2-dietanolamino-4-

cloro-1,3,5-triazinil-(6)~amino F-estilbeno-2,2'~disulfénico.
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Rendimlenté“ﬁs 5 %;Eiegs estas

teoria, calculado sobre la sal disdédica del dcido

36% de la

4,4'-diaminoestilben-2, 8'-disulfénico empleada.

La 2-dietanolamino-4,6-dicloro-1l,3,5~
triazina empleada se habila obtenido de la manera si-~
guiente:

37 partes de ocloruro cianirico se introdujeron
a temperatura ambiente en 200 partes de agua a las
cuales se le habia agregado y mezelado Ll partes del
producto de reaccidn de 5 moles de dxido etilénico por
1 mol de alcohol dodecilico como agente humectador. A
esta suspensidn ge agregd, bajo agitacidén, en el trans-
curso de 30 minutos una solucidn de 46 partes de die-
tanolamina en 155 partes de agua. La temperatura subid
asl a 352C, A continuacidn se calentd la mezcla de reac-
cidén durante 30 minutos a 402C, con lo que el valor pH
retrocedid a 7. Despuds se separd por filtracidén la 2-
dietanolamina-4,6-dicloro-1,3,5-triazina formada, se
lavd con cetone metiletilica y se recristalizé en ceto-
ne metiletilica. Se obtuvieron 45 partes del punto de
fusion 1399C,
Ejemplo 2

18,6 partes de sal disodica del dcido 4,4'-die-
minoestilben-2,2'~-disulfénico, 22,5 partes de 2-/ N-
metiletanolamino /-4, 6-dicloro~l,3,5~-triazina y 7,6
partes de hidrogenocarbonato sddico se agltaron entre
g en 200 partes de agua, que contenian 0,5 partes del
hunmectador mencionado en el ejemplo 1, a 802C, hasta
que la reaccidn sobre amina diazotable era negativa.

La solucidn ahora clara se enfrid. Cristalizd asi la
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amino-4-cloro-1,3,5-triazinil-(6)-amino_/-estilbeno-

2,2'-disulfénico. E1l rendimiento asciende a 33,6 par-
tes, estas son el 95% de la teoria, calculado sobre
la sal disddica del 4cido 4,4'-diaminoestilben-2,2t-
disulfénico, empleada. La 2~/ N-metiletanolamino 7-
4,6-dicloro-l,3,5-triazina empleada se habia preparado
de la siguiente manera:
37 partes de cloruro cianirioco se agitaron en
200 partes de agua de 159, a las que Se les habia
agregado 1 partes del producto de reaccidn de 5 moles
de 6xido etilénico por 1L mol de alecohol dodecilico co-
mQ agente humectador. A esta suspensidn se agregd, ba-
jo agitacidn, en el plazo de 40 minutos una solucidn de
40,6 partes de W-metiletanolamino en 180 partes de agua,
la mezcla se agitd ain durante 35 minutos a 152C, des~-
pués se calentd a 602C y se siguié agitando durante otros
35 minutos a esta temperatura. Seguideamente se aspird la
2~/ N-metiletanolamina /-4,6-dicloro-l,3,5-triazina for-
mada y se lavé con agua. Se obtuvieron 42,4 pertes del
punto de fusidn 88°C,
Ejemplo 3
18,6 partes de sal disbddica del dcido 4,4'~-diami-
noestilben-2,3t'~disulfénico, 21,9 partes de 2-pirrolidino-
4,6-dicloro-l,3,5~triazina y 7,6 partes de hidrogenocar-
bonato sédico se agitaron entre si en 200 partes de agua
que contenian 0,5 partes del agente humectador menciom do
en el ejemplo 1, a 80°C, haste que la reaceidn sobre amina
diazotable era negativa. La mezcla de reaccidn se enfrid

entonces, la sal disédica del Acido 4,4'-bis-/2-pirroli-
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dino-4-cloro-1,3,5-triazinil- (8 amlnq;7~estilben~2 2t

disulfénico precipitada, se separd por filtracidn. El
rendimiento asciende a 35 partes, estas son el 99% de

la teoria caleculado sobre la sal disdédice del dcido 4,4'-
diaminoestilben-2,2'-disulfénico empleada.

La 2-pirrolidino-4,6-dicloro-l,3,5~triazina
empleada se habia obtenido de la siguje nte manera:

37 partes de cloruro ciandrico se introdu-
jeron a temperatura ambiente en 150 partes de ague, a la
que se le habla agregado 1 partes del producto de reac-
cibén de 5 moles de Oxido etilénico en 1 mol de alcohol
dodecilico como agente humectador. A la suspensidn se
agregaron 14,2 partes de plrrolidina en l0C partes de
agua y la mezela de reaccidn se mezeld a 309C, en el
trangscurso de 1 hora, con pequeilas partes de ll partes
de carbonato sédico. Bl producto de reaccidn se asypird
se secd al aire y se recristalizd en éter de petrdleo.

Se obtuvieron 38 partes de 2—pirrolidino-4,G-dicloro-
1,3,5-triazina del punto de fusidn 111 - 1ll2°C.
Bjemplo 4

18,5 partes de cloruro cianirico se introdujeron
a temperatura ambiente en 100 partes de agua, que con-
tenian 0,5 partes del agente humectador mencionado en el
ejemplo 1. Seguidamente se enfrid la suspensién a 10°C
y a esta temperatura se mezcld, agitando, en el transcur-
so de 25 minutos, con una soluecidén de 1l partes de die~
tanolamina en 40 partes de agua. Después se agregd en el
rlazo de 10 minutos, en pequeiias porciones, en total 10,6
partes de sosa. La mezcla de reaccidn se agitd aln durante

35 minutos a 159C y después durante 35 minutos se calentd
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ﬁolamino-4,6-dicloro-l,5,S—triazina se mezecld a conti-
nuacién con una solucidn de 18,6 partes de sal disddica
del dcido 4,4'-diaminocestilben-2,2!-disulfénico en 150
partes de agué ¥ se mantuvo avn unos 60 minutos a 759C.
La solucidén formada se separd por filtracidn y se enfrid.
Cristalizé asi la sal disédica del deido 4,4'-bis-/ 2-
dietanolamino-4-cloro-1,3,5-triazinil-(6)-amino_/-estil-
ben-2,2"-disulfdénico. Rendimiento: 56,5 partes.
Ejemplo 5

18,5 partes de cloruro cianirico se introducen
a temperatura ambiente en 100 partes de agua que contienen
0,5 partes del agente humectador mencionado en el ejemplo
1. La suspensidn se mezcla agitando en el transcurso de
40 minutos con una solucidn de 3,57 partes de amoniaco en
150,% partes de agua y se calienta ain durante 30 minutos
a 409C. A la suspensidn acuosa asi obtenida de 2-amino-
4, 6-dicloro=-l,3,5-triazina se agregan a continuacidn 18,5
partes de la sal disddica del dcido 4,4'-diaminoestilben-
2,2'-disulfénico y una solucidn de 7,6 partes de hidro-
genocarbonato sddico en 150 partes de agua. La mezcla se
calienta a continuacidn durante 30 minutos a 752C y des-
pués se mezela con 13 partes de ebtanolamina y se caliente
durante otros 45 minutos a 100¢C, De la mezcla de reac-
¢idn se aisla, mediante precipitacidn con sal comfn, la
sal disdédica formada del écido 4,4'-bis-/ 2-amino-4-
etanolamino-1,3,5-triazinil=(6)-amino /-estilben-2,2t~
disulfénico.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
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asi{ como la manera de realizﬁéao en la

préctica,

debe hacerse congtar que lag disposiciones anterior-
mente indicadas son susceptibles de modificaciones

de detalle en cuanto no alteren su principio fundemen-
tal. También se hace constar que el ilnvento corres-
ponde & ura golicitud de Patente presentade en Ale-
menia con fecha y nimero siguientes: 25 de marzo de
1967, n? F 51 939 IVd/l2 p; acogiéndose por lo tanto
a los beneflecios que conceden los Convenios Interna-
clonales en vigor y siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se soliclita Patente
de Invencidn por 20 sfios en Espafia sobre: Procedimien-
to para la obtencidn de agentes blangueadores; carac-
terizédndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento para la obtencidn de
agentes blanqueadores de la serie bis-triazinilamino-
estilbénica mediante condensacién de dcido 4,4!-dia-
minoestilben -2,2'-disulfdnico o de sus sales con com-

puestos aminodiclorotriazinicos de férmula
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en la que Ry y Rz independientes entre si, significan
hidrdgeno o radicales alquilo, hidroxialguilo, carbo-
xialoullo o alcoxicarbonilalouilo contenlendo 1 = 5
dtomos de carbono o junto con el dtomo de nitrdgeno

forman un sistema anular de 5 6 6 miembros, en pro-

poreidn molar 1 : 2 y en caso dado bajo ulterior reaccidn
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de los productos de condensacldn formados con amo-

niaco o aminag, caracterizado porque la condensacidn
del dcido 4,4'diaminoestilben-2,2f-disulfdnico, o de
sus sales, con los compuestos aminodiclorotriazinicos
e realiza en un medio acuoso que estd libre de disol-
ventes orgénicos.
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién l,'
caracterizado porque como compuesto aminodiclorotria-
zinico se emplea la 2-dietanolamino-4,6-diclorotriazina.
3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizada porque como compuesto aminodiclorotriazi-
nico se emplea la 2-N-metiletanolamino-4,6-dicloro-
triazina,
4.~ Procedimiento segin reivindicaeidn 1, ca-
racterizado porque como compuesto aminodiclorotriazinico
ge emplea la 2-pirrolidino-4,6-diclorotriazina.
5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como compuesto aminodiclorotriazi-
nico se emplea la 2-amino-4,6-diclorotriazina.
6.~ Procedimiento seglin reivindicaciones
1l = 5, caracterizado porque los compuestos aminodi-
clorotriazinicos que se utilizan se emplean en forma
purificada,
7.~ Procedimiento para la obtencidn de agen-
tes blanqueadores; tal y como queda descrito sustancial-
mente en la presente Memoria,

Egta llemoria consta de diez hojas escritas

a miquina por una sola cara. -8
Madrid, . AGO m

FARBENFABRIKEN BAYER AKTTENG:

JouiL. .. ,
Pe - Firmacion e Gigois
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