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( a l -  ^ PATÉÍTE DE INVENCION 

Le A 10 658-Sn.

"PROCEDmiR-TTO PARA LA OBTENCION DE AGENTES BLANQUEADORES".-

FAREENFABRIKEN BAYER AKTIBIGESELLSCHAFT, entidad 

alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La presente invención se refiere a un procedi­

miento para la obtención de blaqueadores de la serie bis- 

triacinilaminoestilbeno mediante condensación de ácido 4,4'- 

diaminoestilben-2,2'-disulfónico o sus sales con compuestos 

5. aminodiclorotriazinioos de fórmula
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en la que Rj_ y Rg independientes entre si, significan 

hidrógeno o radicales alquilo, hidroxialquilo, carboxial- 

quilo o alcoxicarbonil alquilo conteniendo de 1 hasta 

5 átomos de oarbono o junto con el átomo de nitrógeno 

forman un sistema de anillo de 5 ó 6 miembros, en propor­

ción molar de 1 : 2 y en caso dado bajo ulterior reac- 

oión de los productos de condensación obtenidos con amo­

níaco o aminas; el procedimiento se caracteriza porque 

la condensación del ácido 4,4'-diaminoestilben-2,2'-di- 

sulfónico o sus sales con los compuestos aminodiclo- 

rotriazinico se efectúa en un medio acuoso, que está 

libre de disolventes orgánicos.

Como compuestos aminodiclorotriazínicos, 

de la fórmula indicada, entran en consideración para 

el procedimiento de la presente invención por ej. los 

compuestos que se obtienen cuando el cloruro cianúrico 

se hace reaccionar con amoníaco, metilamina, etilamina o 

butilamina, dimetilamina, dietilamina o dipropilamina, 

mono- o dietanolamina, N-metiletanolamina, ácido ami- 

noacétioo, ácido aminobutirico o ácido aminooapróioo, 

aminoacetato de etilo o ^-aminopropionato de etilo o 

bien ciclohexilamina, pirrolidina, piperidina o morfo- 

lina en proporción molar de 1:1, en forma en sí conocida,
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en medio acuoso en presencia d bajo ausencia de disol­

ventes orgánicos para el cloruro cianúrico y el pro­

ducto de reacción se aísla entonces de la suspensión.

Bajo las sales del ácido 4,4'-diaminoes- 

tilben-2,2'-disulfónico se entienden ante todo las 

sales alcalinas.

La condensación según la presente invención 

del ácido 4,4'-diaminoestilben-2,2'-disulfónico o de 

sus sales con los compuestos aminodiclorotriazinicos en 

el medio acuoso, que está libre de disolventes orgánicos, 

se efectúa convenientemente en presencia de agentes acep- 

tores de ácido, tales como carbonato sódico o bicarbonato 

sódico, a temperaturas entre 70 y 80SC. En los casos en 

los que se emplean compuestos aminodiclorotriazinicos, 

que se han obtenido por reacción de oloruro cianúrico 

con amoniaco o las aminas en medio acuoso bajo ausencia 

de disolventes orgánicos para el cloruro cianúrico, se 

puede emplear directamente para la condensación la sus­

pensión que aqui se obtiene. En muchos casos ha demostrado 

ser ventajoso realizar la condensación según la presente 

invención en presencia de un humeotador. Humectadores ade­

cuados son por ej. los productos de reacción de 5 - 8 mo­

les de óxido etilénioo sobre un mol de alcohol graso así 

como las sales alcalinas o amónicas del sulfato ácido de 

tales productos de reacción. Como aminas, que en caso dado 

entran en consideración para una reacción a continuación 

de los productos de condensación, obtenidos de acuerdo 

con la presente invención, sean mencionados por ej. la 

metllamina, dimetilamina, etilamina, dietilamina, monoe- 

tanolamlna, dietanolamlna, N-metlletanolamina, morfolina,



piperidina, pirrolidina, anilina, cloroanilinas, to- 

luidinas, ácido sulfanílico, ácido metanílico, ácido 

aminobenzóico, taurina y N-metiltaurina.

Los agentes blanqueadores de la serie bis- 

triazinilaminoestilbánica, que se obtiene según el pro­

cedimiento de la presente invención, son más eficaces 

que los agentes blanqueadores de la serie bistriazinil- 

aminoestilbénica que se obtienen bajo condensación del 

ácido 4,4'-diaminoestilben-3,3'-disulfónico o de sus 

sales con los correspondientes compuestos aminodiclo- 

rotriazínicos de la fórmula arriba indicada, en la for­

ma hasta ahora usual en un medio acuoso que contiene di­

solvente orgánico. Esto sucede especialmente cuando los 

compuestos aminodiclorotriazínicos, que se emplean para 

la condensación según la presente invención, están puri­

ficados por ej. por lavado o recristalización.

Las partes indicadas en los ejemplos si­

guientes son partes en peso.

Ejemplo 1

18,6 partes de sal disódica del ácido 4,4'- 

diaminoestilben-S,3'-disulfónico, 35,3 partes de 3-die- 

tanolamino-4,6-dicloro-l,3,5-triazina y 7,6 partes de 

hidrogenocarbonato sódico se vierten agitando en 150 

partes de agua que contiene 0,5 partes de un humectador 

obtenido por reacción de 5 moles de óxido etilénico so­

bre 1 mol de alcohol dodecílico. La mezcla se agita du­

rante 90 minutos a 759C; después se filtra en caliente 

la solución formada y después se enfría. Cristaliza así 

la sal disódica del ácido 4,4'-bis/"2-dietanolamino-4- 

cloro-1,3,5-triazinil-(6)-amino_J7-estilbeno-3,3'-disulfónico.
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teoría, calculado sobre la sal dj^ódica del ácido

4,4'-diaminoestilben-2,2'-disulfónico empleada.

La 2-dietanolamino-4,6-dicloro-l,3,5- 

triazina empleada se había obtenido de la manera si­

guiente :

37 partes de cloruro cianúrioo se introdujeron 

a temperatura ambiente en 200 partes de agua a las 

cuales se le había agregado y mezclado 1 partes del 

producto de reacción de 5 moles de óxido etilénico por 

1 mol de alcohol dodecílico como agente humectador. A 

esta suspensión se agregó, bajo agitación, en el trans­

curso de 30 minutos una solución de 46 partes de die- 

tanolamina en 155 partes de agua. La temperatura subió 

asi a 559C. A continuación se calentó la mezcla de reac­

ción durante 30 minutos a 40se, con lo que el valor pH 

retrocedió a 7. Después se separó por filtración la 2- 

dietanolamina-4,6-dicloro-l,3,5-triazina formada, se 

lavó con cetona metiletilica y se recristalizó en coto­

na metiletilica. Se obtuvieron 45 partes del punto de 

fusión 139SC.

Ejemplo 2

18,6 partes de sal disódica del ácido 4,4'-dia­

minoestilben-2,2' -disulfónico, 22,3 partes de 2-¿*N-

metiletanolaminoJ7-4,6-dicloro-l,5,5-triazina y 7*6
partes de hidrogenocarbonato sódico se agitaron entre 

si en 200 partes de agua, que contenían 0,5 partes del 

humectador mencionado en el ejemplo 1, a SO^c, hasta 

que la reacción sobre amina diazotable era negativa.

La solución ahora clara se enfrió. Cristalizó así la30.



5.

10.

15.

30 #

25.

343769
sal disódica del ácido 4,4'-bis-^"2-^!ii etanol-

amino-4-cloro-l,3,5-triazini1-(6)-amino_/-e stiIb eno- 

2,2'-disulfónico. El rendimiento asciende a 53,6 par­

tes, estas son el 95% de la teoría, calculado sobre 

la sal disódica del ácido 4,4'-diaminoestilben-2,2'- 

disulfónico, empleada. La 2-/*N-metiletanolamino_7-

4.6- dicloro-l,3,5-triazina empleada se había preparado 

de la siguiente manera:

37 partes de cloruro cianúrioo se agitaron en 

200 partes de agua de 15SC, a las que se les había 

agregado 1 partes del producto de reacción de 5 moles 

de óxido etilénico por 1 mol de alcohol dodecilico co- 

m<? agente humectador. A esta suspensión se agregó, ba­

jo agitación, en el plazo de 40 minutos una solución de 

40,6 partes de N-metiletanolamino en 180 partes de agua, 

la mezcla se agitó aún durante 35 minutos a 15SC, des­

pués se calentó a 603C y se siguió agitando durante otros 

35 minutos a esta temperatura. Seguidamente se aspiró la 

2-/"lJ-metiletanolamina__/'-4,6-dicloro-l,5,5-triazina for­

mada y se lavó con agua. Se obtuvieron 42,4 partes del 

punto de fusión 88BC.

Ejemplo 5

18,6 partes de sal disódica del ácido 4,4'-diami- 

noestilben-2,2'-disulfónico, 31,9 partes de 2-pirrolidino-

4.6- dicloro-l,5,5-trlazina y 7,6 partes de hidrogenooar- 

bonato sódico se agitaron entre si en 200 partes de agua 

que contenían 0,5 partes del agente humectador menciorado 

en el ejemplo 1, a 80SC, hasta que la reacción sobre amina

diazotable era negativa. La mezcla de reacción se enfrió 

entonces, la sal disódica del ácido 4,4'-bis-/"*2-pirroli-30.
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dino-4-cloro-l, 3,5-triazinil- (é*P-àmino_]7-éstilben-2, 2 ' - 

disulfónico precipitada, se separo por filtración. El 

rendimiento asciende a 35 partes, estas son el 99% de 

la teoría calculado sobre la sal disódica del ácido 4,4'- 

diaminoestilben-2,2'-disulfónico empleada.

La 2-pirrolidino-4,6-dicloro-l,3,5-triazina 

empleada se había obtenido de la siguiente manera:

37 partes de cloruro cianúrico se introdu­

jeron a temperatura ambiente en 150 partes de agua, a la 

que se le había agregado 1 partes del producto de reac­

ción de 5 moles de óxido etilenico en 1 mol de alcohol 

dodecílico como agente humectador. A la suspensión se 

agregaron 14,2 partes de pirrolidina en 100 partes de 

agua y la mezcla de reacción se mezcló a 30SC, en el 

transcurso de 1 hora, con pequeñas partes de 11 partes 

de carbonato sódico. El producto de reacción se aspiró 

se secó al aire y se recristalizó en éter de petróleo.

Se obtuvieron 38 partes de 2-pirrolidino-4,6-dicloro- 

1,3,5-triazina del punto de fusión 111 - 1126c.

Ejemplo 4

18,5 partes de cloruro cianúrico se introdujeron 

a temperatura ambiente en 100 partes de agua, que con­

tenían 0,5 partes del agente humectador mencionado en el 

ejemplo 1. Seguidamente se enfrió la suspensión a 10se 

y a esta temperatura se mezcló, agitando, en el transcur­

so de 25 minutos, con una solución de 11 partes de die- 

tanolamina en 40 partes de agua. Después se agregó en el 

plazo de 10 minutos, en pequeñas porciones, en total 10,6 

partes de sosa. La mezcla de reacción se agitó aún dorante 

35 minutos a 15se y después durante 35 minutos se calentó30



a 60se. La suspensión acuosa así obtenida de 2-dieta- 

nolamino-4,6-dicloro-l,5,5-triazina se mezcló a conti­

nuación con una solución de 18,6 partes de sal disódica 

del ácido 4,4'-diaminoestilben-2,2'-disulfónico en 150

5. partes de agua y se mantuvo aún unos 60 minutos a 753C.

La solución formada se separó por filtración y se enfrió. 

Cristalizó asi la sal disódica del ácido 4,4'-bís-/"2- 

dietanolamino-4-cloro-l,3,5-triazinil-(6)-amino_/-estil- 

ben-2,2'-disulfónico. Rendimiento: 36,5 partes.

10. Ejemplo 5

18,5 partes de cloruro cianúrico se introducen 

a temperatura ambiente en 100 partes de agua que contienen

0. 5 partes del agente humectador mencionado en el ejemplo

1. La suspensión se mezcla agitando en el transcurso de

15. 40 minutos con una solución de 5,57 partes de amoníaco en

150,5 partes de agua y se calienta aún durante 50 minutos 

a 40^0. A la suspensión acuosa así obtenida de 2-amino-r 

4,6-dicloro-l,3,5-triazina se agregan a continuación 18,6 

partes de la sal disódica del ácido 4,4'-diaminoestilben- 

20. 2,2'-disulfónico y una solución de 7,6 partes de hidro- 

genocarbonato sódico en 150 partes de agua. La mezcla se 

calienta a continuación durante 30 minutos a 75SC y des­

pués se mezcla con 13 partes de etanolamina y se calienta 

durante otros 45 minutos a lOOSC. De la mezcla de reac- 

25. ción se aísla, mediante precipitación con sal común, la

sal disódica formada del ácido 4,4'-bis-/**2-amino-4- 

etanolamino-l,3,5-triazinil-(6)-amlno_7-*estilben-2,2'- 

disulfónico.

N O T A

30. Descrita suficientemente la naturaleza del invento,



debe hacerse constar que las disposiciones anterior­

mente indicadas son susceptibles de modificaciones 

de detalle en cuanto no alteren su principio fundamen­

tal. También se hace constar que el invento corres­

ponde a una solicitud de Patente presentada en Ale­

mania con fecha y número siguientes: 25 de marzo de 

1967, n9 F 51 959 IVd/12 p; acogiéndose por lo tanto 

a los beneficios que conceden los Convenios Interna­

cionales en vigor y siendo lo que constituye la esencia 

del referido invento y por lo que se solicita Patente 

de Invención por 20 aKos en EspaKa sobre: Procedimien­

to para la obtención de agentes blanqueadores; carac­

terizándose por lo siguiente:

agentes blanqueadores de la serle bis-triazinilamino- 

estilbénioa mediante condensación de ácido 4,4'-dia- 

minoestdlben-2,2'-disulfónico o de sus sales con com­

puestos aminodiclorotriazinicos de fórmula

en la que Ri y R. independientes entre si, significan 

hidrógeno o radicales alquilo, hidroxialquilo, carbo- 

xialquilo o alcoxicarbonilalquilo conteniendo 1 - 5  

átomos de carbono o junto con el átomo de nitrógeno 

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

porción molar 1 : 2 y en caso dado bajo ulterior reacción

1.- Procedimiento para la obtención de

C1
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de los productos de condensación formados con amo­

níaco o aminas, caracterizado porque la condensación 

del ácido 4,4'diaminoestilben-2,2t-disulfónlco, o de 

sus sales, con los compuestos aminodiclorotriazínicos 

se realiza en un medio acuoso que está libre de disol­

ventes orgánicos.

2.- Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizado porque como compuesto aminodiclorotria- 

zínico se emplea la 3-dietanolamino-4,6-diclorotriazina.

5.- Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizada porque como compuesto aminodiclorotriazí- 

nico se emplea la 2-N-metiletanolamino-4,6-dicloro­

triazina .
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4.- Procedimiento según reivindicación 1, ca­

racterizado porque como compuesto aminodiclorotriazínico 

se emplea la 2-pirrolidino-4,6-diclorotriazina.

5. - Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizado porque como compuesto aminodiclorotriazi- 

nico se emplea la 2-amino-4,6-diclorotriazina.

6. - Procedimiento según reivindicaciones 

1 - 5 ,  caracterizado porque los compuestos aminodi­

clorotriazínicos que se utilizan se emplean en forma 

purificada.

7. - Procedimiento para la obtención de agen­

tes blanqueadores; tal y como queda descrito sustancial­

mente en la presente Memoria.
Esta Memoria consta de diez hojas escritas 

a máquina por una sola cara. .
Madrid,

EAHBENFABRIKEN BAY

j. o 
p- p-
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