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"PROCEDIMIENTO PARA EL TRATANMIENTO DE BLANQUEADORES

OPTICOS DE DIFICIL SOLUBILIDAD EN AGUAY,

Todlcilante: ¢ pREENFRBRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT , enbidad alemana ,

rasidente en Leverkusen-Bayerwsrk , Alemania .

El objeto de la presente invencidn es un pro
cedimisnto para el tratamiento de blangusadores Opticos =
de dificil solubilidad sn el agua , qus se presentan con
caracteristicas de fluidez sn estado acuoso=himedo ; el =

5. procedimiento se caracteriza porque los blanqueadores se
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pulverizan a cuerpos huecos ,

Para este finalidad se pueden utilizar los
dispositivos pulverlizadores usuales , y los procesos de
traba jo mediante los cuales una masa ocon caracteristicas
de fluidsz en estado acuoso~hdmedo , se puede pulverizar
a cuerpos huecos . Sobre sste particular se hace referasn
cia , por ejemplo , a la disertacifn de 5. Amlacher , w=
que se ha publicado en Seife~Dle~Fette-Wachse (Jabones =
aceites~grasas-ceras) 1961 paq, 750 = 752 y 794 - 795 o
bién en "Soap and Chemical Specialties® (Jab8n y especia
lidades guimicas) 1962 , Febrerc , pag. 147 = 149 y 157.

Bajo blanqueadores épticos de dificil solu=
bilidad en agua se entisnden en el praesente caso , los -
blanqueadores 8pticos que , come tales , o en forma de -
dcidos libres , o en forma de salss alcalinas‘o amfnia=
cas 5, en 1 litro de agua a 209C se disuelven. con menos =
de 20 gm. Pueden pertenacer a los mis distintos tipos ,
por ejemplo , a la serie pirazolfnica , a la serie cuma
rfnica , a la serie carboestirflica y especialmente a la
serie estilbénica (vease enciclopedia de Ullmann de la -
quimica industrial 32 edicidn , tomo 13, pag. 690 -696) .
Como representantes de esta clase de compuestos sean man
cionados: la l~p=sulfonamidof'enil=3=p=clorofenil=-pirazo=
lina , la 3~fenil~7-benzotriazolil~cumarina y el l-ebtil-
3-fenil~7-dinetilamino~carboestirilo, Representantes ss~
pecialmente preferentes son los compusstos estilbénicos
de ffrmula general ,

v, g:/" ‘c-m-an cn-@w
" " Sox b0
2 3



Se

10,

15.

20.

25,

30.

en las que X , Y

’ Y2 ’ Y3 ’ Y4 tienen los significados

1
indicados en la tabla sioguiente @
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Resultados igual de buenos se obtienen si,
sn lugar de las sales sédicas , se emplean las sales pg
tdsicas & laos sales dwanicas . Para dotar a los hlanquea
dores dpticos de dificil soluecidn en agua con caracterig
ticas de fluidez , acuoso~hlmedo , se puede proceder so=
metiendo a una solicitud mecdnica al residuo de filtra--
tidn gue s8 obtiene en la preparscidén usual de los blan-
queadores 8nticos , en caso dado bajo adicidén de agua 4~
por ejemplo , mediante amasamiento 4§ agitacidn .

Los blanqueadores dpticos pulverizados segdn
la presentes invencién a cuerpos hugcos , posesn un peso
egpecifico aparente practicamente sonstante , presentan
caracteristicas de fluidez y se puaden elaborar sin qus
se produzda polvo , Pueden aplicarse en la forma usual -
en medio acuoso y se pueden incorporar también en los de
tergentes . De los agentes blanqueadores dpticos corres-
pondientes , que se transformaron en la forma usual en -
forma ds polvo , se destacan estos sorprondentemente por
que dan un mayor grado de blancura . Esto se desprends -
de los slguientes ensayos comparativos .

Ensayoc comparativo I

Pruevas de retor de algoddn se movieron , en
proporcién da flota 1 ¢ 40 , sn un bafo acuoso fque por =
litro contenia como agente blanqueador dptice 0,03 g. de
4y 4*~bis~ (2,4~dianiline - 1, 3, S-~triazinil -6-amino) -
estilben-2, 2-disulfenato sfdica , cada vez durante 30 mi
nutos a B802C y a continuacidn se secaron . En el ensayo
Ia se empled el agents blanqueador &pticc en forma de un
polvo obtenido en la forma tradicional mediante secado ,

en el ensayo Ib por el contrario en forma de cuerpos hus
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cos tales como se obtienen seglin el ejemplo . El grado
de blancura - calculado seglin la fdrmula U = Ry + 3 Rz+
+ 3 Rx segin A. Berger , Die Farbe 8 , 196 (1959) - as-
cendid en el ensayo segln Ia a 124 y en el ensayo segin
Ib a 131 .,

Ensayo comparativo Tl

Pruevas de retor de algodén se lavaron en
proporcién de flota 1 ¢ 40 en un bafio acuoso que por 1i
tro contenia 5g, de una mezcla de 100 partes en psso -
del detsrgente descrito a continuacidn y 0,6 partes en
peso del agente blangueador Sptico empleado en los ensa
yos comparatives I , cada vez durante 15 mindtos a 40¢9C,
despues se secaron , seguidamente se volvieron a lavar
en un nuevo bafio de igual composicidn y nuevamente se se
caran . En el snsayo Ila se empled el agente blanqueador
dptico en forma de un polvo obtenido en la forma tradi-
cional mediante secado , 8n 8l ensayo IIb por el contra
rio en forma de cuerpos huecos tal y como se obtisnen =
segin sl ejemplo . E1 grado de blancura - calculado en
la foriia indicada en los ensayos comparatives I - ascen
did entonces en el ensayo Ila a 124 y en el ensayo I1Ib
a 131 .

El detergente empleado se componia de 100
partes en peso de un alquilbencenosulfonato activo para
el lavado , usual en el mercado , 200 partes en pesuc de
polifosfato sbdico , GO partes en peso de perborato sé-
dico , 50 partes en peso de agua cristalizada y 20 par-
tes en paeso de carboximetil celulosa .

Ensavo caiparative IIT

liuestras de rotor de algoddén blanqueado se
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movieron en pronoreidn de flota 1 s 40 en un bafio acuoso
que por litro contenia 0,02 g. de 4,4"- bis~ (2~anilino=
~lemorfolino-1, 3, S=triazinil-(G)- amino) -estiben=2,2‘-
~disulfonato sddico como blanqueadeor , cada vez durante
15 minGtos a 959C , a continuacidn s= secaron y finalmen
te se trataron nusvamente bajo las mismas condiriones en
un nusvo bafio iqual de composicidn y se secaron de nueva,
En el ensayo IIla se empled =l blangueador en forma de =
un nolvo chtenido en la forma tradicional por secado , sn
el ensayo IIIb por el contrarioc en forma de "heads" (per
las) tal y como se obtienen segin el ejemplo 2 . El gra-
do de blanqueo en el ensayo II1Ia es aqui considerablemen
te mds débil qus en el ensayo IIIb .

Ensayo comparativo IV

Prusvas de rstor de algoeddn blanquseado se -
lavaron an proporecidn de flota 1 ¢ 4D en un bafio acuoso
qus por litro contenfa 5n. del detergente descrite a con
tinuacidén y 0,02 g. del blanqueador dptico empleado en -
los ensayos comparativos III , cada vez durante 15 mind-
tos a 409C , despuds se sccaron , despuds nuevamente ss
lavaron bajo las wmiswmas condiciones en un nuevo bafio de
ingual composicidn y nusvamente se secaron . En el ensayo
IVa se emplsd el blanqueador en forma de un polvo obtani
do en forma tradicicnal mediante secado , en sl ensayo -
IVb , por el contrario , en forma de cuerpos huscos, tal
y como se obtienen saegdin el ejemplo 2 . El grado de blan
cura en el ensayo IVa es aqui considerablemente mds débil
que en el ensayo segdn IVb .

100 partes en pesu del deterpsnte smpleado

contania en mezcla homogénea de 20 partes en peso de al



quilbencengsulfaonate , 32 partes en pesc de polifosfato
sfdigco , 20 partes en peso de polifosfato sfdico , 20 =
partes en peso de perborato sddica y los aditives usua-
les de silicato sédico , carboximetil celulosa , adi co
mo material de carga .

5.
Ensayo comparativa V

Testigos de tejido de superpoliamida se tra
taron en proporeidn de flota 1 : 20 en @n bafio acuoso gque
por litro contenia 5 g, del detergente descrito en sl an
10, sayo comparativa IV y 0,1 g. de l-p-sulfonamidofenil-3-

-n-clorofenil-pirazelina , durante 20 mindtos a 408C y -

seguidamsnte se secaron ., En al snsayo Va se empled el -

blangueador en forma de polvo obtenido en la forma tradi

cional mediante secado y ulterior molturacidén , en el en
15, sayo Vo , por el contrariov , en forma de perlas tal y co
mo se obtienen seqdn el ejemplo 3 . En el ensayorvb 80 -
observa un efecto blanqueador considerablemente mejor que
en el ensayo Va .

Ejemplo 1
20, £l residuo de filtraecidn qus ss obtiene en
la preparacifn usual del 4,4"~bis- (2,4~dianilino-l1, 3,
S-triazinil-G-amino) -estilben~2,2 ~disulfonato sbdico -
conocido como blangueador Gptico , y un contenido en agua
de un 65% en peso se dota con caracteristicas de fluidez
25, en un sinfin amasader y sn un molino coloidal y después

se pulveriza a través de una tobsra (sistema Hubilosa) -
en un secador de pulverizacidn a una presifn de 6 ~ 12 atm,
a cuerpos huecos , ascendiendo la temperatuta del aire -

entrante a 200 ~ 2209C y la temperatura del aire saliente

30 a 65 - 702C , Los cuerpos obtenidos (asi llamadas "per~
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las") se evacuan de la torre de pulverizado por separaw
do del aire secador . El rendimiento en cuerpos huecos
asciende'éi éﬁ% referido al material seco .

En lupar del residuo de filtracién del blan
gueador éptico arriba mencionado se puedes emplear &n igual
forma tambien el residuo de filtracidn de cualquiera de =
los agentes blangueadpres dpticos mencionados en la tabla;
se obtienen los blanqueadores asmismos en forma de cuer=
pos huecos .,

Ejemplo 2

El residuo de filtracidn del 4,4"-bis~ (2-
=aniling=4=-morfoling - 1,3,5-triazinil-(6)=aming) « as-
tilben-2,2"=disolfonato sfdico , conocide como blanquea
dor dptico , y que muestra un contenidu en agua del 60-
65% en peso se dota can caracteristiéas de fluidez en -
un sinfin amasador § en una caldera de agitacién « Para
8llo se dehen ajgregar por cada 100 kg. de sustancia ac-
tiva 1,6 kg. de un fenclpoliglicoléter sulfonade y 1,25
kg. de un producto de condensacidn de 4cido difeniléter-
stlfdénico y formaldehido , as{ como 10 kg. de sal comdin,
flediante adicidon se sosa caustica se ajusta sl valor pH
de la suspensidn a 9-10 . La suspensidn del producto asi
obtenido tiene desﬁuas de la homogenizacifin en un'mclino'
coloidal , un a viscosidad de 10~12 op y.sa pdede pulve-
rizar a una presidm de 15 - 25 atm. con ayuda de una tobe
ra en un secador pulverizador a un productc en fdrma de
gsferas , La temperatura del aire entrante asciends a 200
-~ 220¢C , la temperatura del aure saliente a B5 -~ 908C .
£l producto seco , que se obtiene sn forma de esferas hug

cas , se extrae de la torre de pulverizado por separado
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del aire seco .

Ejemplo 3
£l residuo de filtracién del compugsto lep-

sulfonamidofenil~3=p=clorafenil-pirazolina , comocido co
mo blanqueador dptico , con un contenide en agua del 50=
~55% en peso se dota con caracteristicas de fluidez en -
un sinfin amasador § en una caldera con mecanismo ds agl
tacidn . Para ello se agregan por cada 100 kg. de materia
sblida 3 kg. de un producto de cendensacidn de deido di-
10, feniletersulfdnico y formaldehido . La suspensidn asi ab
tanida se pueds pulverizar a una presifn de 15 -~ 25 atm,
cen ayuda de una tobera en una torre de pulverizado a -
un producto de aesferas huecas {(perlas) . La temperatura
del aire entrante asclende a 200 - 2202C , la temperaty
ra del aire saliente a 85 - 802C , E1 producto scco que
se obtiene en ferma de esferas huecas ss extrae de la -
torre de pulverizado por separado del aire secado , £l
rendimiento en perlas asciende a un 90% , referido al =
matarial secc .
NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento , asi como la manara de realizarlo en la practi
ca , debe hacerse gonstar que las disposiciones anteriop
mente indicadas son susceptibles de modificaciones de dg
talls en cuanto no alteren su principio fundamental . =
Tambien se hace constar que el invento corrssponde a una
solicitud de patente presentada en Alemania con fecha y
nimero siguientes 3 2 de diciembre des 1,966 , n® F 50 -
823 IVc/8i , acongiendose por lo tanto a los beneficios

10, que conceden los Convenios Internacicnales en vigor y sien
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do lo que constituye la esencia del referido invente y
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios
gn Espafia scbre : "Procedimiento para el tratamiento de
blanqueaderes &pticos de dificil solubilidad en agua" ;
caracterizdndose por lo siguiente :

l¢—- Procediniento para el tratamiento de -
blanqueadores Apticos de difiecil sclubilidad en agua ,~
que se presentan con caracteristicas de fluidez en esta
do acuose - himeds , caracterizado porqus los citados -
blanqueadores se pulverizan a cuerpos huesos .

2.~ Procedimiento segln la reivindicacién
1 caracterizado porque como blanqueadores Spticos se =

pmplean compuaestos de estilbeno de formula general :

-E/N\\C- QCH—CH@N-—C/ N\\f-
/N H H ‘\c A

X
2 3
en la gue X significa hidrdgeno , un metal alcalino 4

un resto aménico , Yl un radical amino & un resto de -
anilina en caso dado sustituido por un radical 4cido
sulfénico , Y4 significa Yl 6 un resto morfolino e Y2 e
YS independientemente entre si , un radical amino , un
radical alquilaminc , en caso dado sustituido , el radi
cal dialguilamine , el radical anilino § un resto morfg
lino .

3.~ Procedimiento segdin las reivindicacio-
nes 1 y 2 caracterizade porque como blangueador Aptico
se amplea 4,4 =bis-(2,4=dianilino~l, 3, S-iriazinil-G6-
~aming) =estilben-2,2 =disulfonato sédico .

4,~ Procedimiento seqdn laa reivindicaciones

1 y 2 caracterizado porqus como blangueador Sptico se ame
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plea al 4,4 -pis=(~2-anilino~4~morfolino-l, 3%, S5-triazie-
nil=(6)-amino) -astilben-2,2’-disulfonato sédico .

5,~ Procedimiento para el tratamiento de ~"-

blangueadores Gpticos de dificil solubilidad en agua ,-

5, tal y como queda descrito sustancialmente en la presenw
te Memoria .
consta de 1) hojas escritas a
mAqiina por u
40
10, AYER KTIEBSQJN.QSC

J. GOMEZ ACEBO Y ;
e Flrmade; 2, I-iarnéndm(igf’ r
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