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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACLARADORES DE LA 
SERIE DE LA 3-FENIL-7-E4'-CLORO-PIRAZOLlL-(l')J-CUMARÎ A", 
a favor de la firma suiza J.R. OEIGY A.&. residente en BASI- 
LESA (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a nuevas 3-fenil- 

7-E4'-cloro-pirazolil-(l^)¡]-cumarina, procedimiento para 

su preparación y la utilización de las 3-fenil-7-E4'-olo- 

ro-pirazolil-(l')3-cumarinas como aclaradores ópticos.

Se ha encontrado q.ue los aclaradores de la serie 

de la 3-fenil-7-*E4'-olorc-pirazolil-í 1' )3-*oumarina me jo- 

ran el tono de color cuando se clora 3-fenil-7-Cpirazo- 
lil-(l')j-cumarinas con posición 4 libre en el radical 

pirazolílico para formar un compuesto de la fórmula I,
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en la que
R^ y Rg significan) cada una, hidrógeno, alquilo con 

1-4 átomos de carbono, un radical aromático 
eventualmente substituido*, halógeno hasta el 

número atómico 35 o el grupo trifluormetílioo 

y

significa un grupo fenílico eventualmente 

substituido.

Son en especial ventajosos los compuestos de la 

fórmula I anterior, en los que

R^ Significa hidrógeno o el radical metílico,

Rg significa hidrógeno y
*3 significa si radical fenilic.
Las 3-fenil-7-Epirazolil-(l')3-oumarinas utiliza- 

bles como material de partida como también las nuevas 3- 
fenil-7-E4'-eloro-pirazolil-(1') j-oumarinas pueden estar 

substituidas todavía una o varias veces mediante substitu­
yante s que no ceden color en el radical 3-fenílico así 

oomo en R^ y en Rg, cuando éstas significan radicales aro-
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máticos substituidos. Como tales substituyentes pueden 

entrar en oonsideraoión por ejemplo: grupos alquílicos, 

oomo grupos metílico, etílico, propílico, isopropílico, 

n-butílico, halógenos como flúor, pero ai especial oloro,!" 

grupos alooxi, como grupos metoxi, etoxi, propoxi, butoxi,* 

además el grupo sulfamídico y los grupos de sulfamida subs­

tituidos en el nitrógeno, como grupos N,N-dialquilsulf amoi- 
lo, grupos alquilsulfonílicos, como grupos metilsulfonili- 

co, etilsulfonilico, butilsulfonílico.

La preparación de las 3-fenil-7**C4' -cloro-pirazo- 
lil-(1')¡3-oumarina según la invención se efectúa en rendi­

miento y*pureza sorprendentemente elevados mediante clora­

ción de las 3-fenil-7-ípirasolil-(l')j-cumarinas libres en 

posición 4 del radical pirazolílico, de preferencia con 
cloruro sulfurílico en disolventes no polares, como por 
ejemplo en tetracloroetano. Asimismo se puede realizar 

la cloración de las 3-fenil-7-tIpirazolil-(l')3-ctunarinas 
con hipoclorlto/ácido acético glaoial o pentacloruro de 

fósforo para formar las 3-f enil-7-C¡4' -oloro-pirazolil-( 1') 3 
-oumarinas correspondientes. La cloración de las 3-fenil- 

-7**ÍIpirazolil-(l')3-oumarinas se efectúa análogamente a 
las reacciones de cloración de heterociclos conocidos por 

la literatura (véase por ejemplo R. Fusco "Pyrazoles, py- 

razolines, indazoles and oondensed rings", en "The chemistry 
of heterocyclic compounds" de A. Weissberger, Interscience



Publishers, 1967, página 84 y Th. L. Jacobs, "Pyrazoles and 

related compounds", en "Heterocyclic compounds" de R.C. 

Elderfield, John 'Jiley and Sons, Inc., 1957t página 97)*

Según la invención pneden asimismo prepararse-acla- 

radores mejorados en tonos de color de la serie de la 3"fe- 

nil-7-[4'-oloro-pirazolil-(1')j-omaarina al condensar una - 
3-fenil-7**hidrazino-cumarina, que puede e star todavía subs­

tituida ulteriormente, o un compuesto, que reacciona como 

una 3-fenil-7-hidrazino-cumarina, con un compuesto alfa-clo- 
robeta-dicarbonílico alifático., que puede estar substituido 
ulteriormente en posición extrema, o con un compuesto, que 
contiene una agrupación, que reacciona como un compuesto 

alfa-oloro-beta-dicarbonílico alifático correspondiente, 

para formar una 3-fenil-7-L4'-eloro-pirasolil-(1')3-cunari- 
na eventualmente substituida.

Las 3-fenil-7**hidrasino-o'nnarinas utilizable s como 

materias de partida se obtienen a partir de las 3**fenil- 

-7-amino-cumarinas conocidas fácilmente mediante diazoación 
y reducción de los grupos diazoico a grupos hidrazino para 

lo cual se utilizan para la reducción los agentes usuales, 

por ejemplo sales solubles de ácido sulfuroso, zinc, solu 
ción alcalina o sales estannosas en solución acida. En 

lugar de loa compuestos hidrazino libres pueden utilizarse 

como derivados de reacción de los mismos, por ejemplo sus 

sales estables oon ácidos minerales fuertes, como los olor-



hidratos, los bromhidratos, los sulfates, además ácidos 

hidrazino-N-sulfónices correspondientes y los compuestos 

N-acil-hidrazino correspondientes, que se condensaron bar*.y 

jo condiciones con los compuestos dicarbonílioos, que 

actúan simultáneamente para la liberación del grupo hidra-

2HLHO *

Los compuestos alfa-cloro-beta-dicarbonílicos alifá- 

ticos utilizados según la invención pueden mostrar como 

substituyentes de posición extrema, solamente hidrógeno o 

también radicales orgánicos monovalentes, por ejemplo radi­

cales alquílicos, aralquílicos, como bencílico, cicloal- 

quílico arílico, como fenílico, alquilfenílico, alcoxife- 

nílico, halogenofeníli.co, radicales heterocíclicos, como 

grupos tienílicos, furfurílicos, es decir se puede utilizar 

como materias de partida, beta-dialdehidos, beta-cetoalde- 
hidos y beta-dicetonas o compuestos que reaccionan como 

éstos, en donde las materias de partida citadas están subs­

tituidas en posición alfa por cloro.

Compuestos utilizables según la invención, que 
muestran una agrupación alfa-halógeno-beta-dicarbonílioa 
alifátioa, son las beta-dicetonas como por ejemplo alfa-clo- 
roacetilacetona, alfa-bromo-propionilacetona, alfa-cloro- 
butiroilacetona, alfa-cloro—acetil-isobutiroilmetaño, 

alfadoro-acetilcaproilmetaño, alfa—oloro-dibenzoil-meta— 

no, alfa-cloro—benzoilacetona, alfa—doro-propionilaceto—



fenona alfa-cloro-butiroilacetofenona, alfa-cloro-fenilace- 

tilacetona^ los beta-cetoaldehidos o bien los acétales e 

hidroximetilencetonas que reaccionan como éstos, por ejem­

plo dimetilacetal de alfa-oloro-beta-cetobutiroilaldehido 
alfa-eloroformilacetona o bien alfavcloro-hidroximetilenace- 

tona, 2-hidroximetilendietilcetona, acetaldehido alfa-cloro- 

-dietilacetilico, acetaldehido trimetilacetílico, acetalde­
hido isovalerilico, alfa-oloro-formilacetofenona o bien al- 

fa-cloro-hidroximetilenacetofenonas beta-dialcehidos o bien 
los aoetales y alfa-(aciloximetilen)- y alfa-(alcoximeti- ' 
len)-aldehidoacetales giie reaccionan como éstos, por ejem­

plo alfa-cloro-malonaldehido, tetraetilaoetal de alfa-clo- 
ro-malonaldehido, alfa-oloro-beta-etoxiacroleinacetal. Co­

mo compuestos utilisables según la invención, que contienen 

una agrupación, que reacciona como un compuesto alfa-halóge- 
no-beta-dicarbonilico alifútico, pueden entrar en considera­

ción por ejemplo las alfa-hidroximetilencetonas ya citadas, 

asi como sus éteres, esteres o anilidas, además aldehidoaoe- 
tales o cetaacetales es decir pueden utilizarse derivados de 

los aldehidos, aldehidocetonas y dicetcnas arriba citadas, en 1 
los que solamente está acetalizado un grupo oarbonílico o 
están acetalizados ambos grupos carbonílicos.

Por último puede utilizarse en lugar del compuesto

beta-dicarbo&ilico arriba citado, asimismo sus pro ductps 
de adición con sales acidas alcalinas del ácido sulfuroso



que están substituidas en posición alfa mediante cloro en 
donde las condiciones de condensación se eligen convenien­

temente de forma que reaccione el grupo oarbonílico. Todqp 
los radicales orgánicos pueden contener en estos compuestos" 

eventualmente todavía substituyentes inertes. ^

La condensación de la 7-hidrazino-3-fenilcumarina * 

o bien de un derivado que reacciona como tal con el com­

puesto alfa-cloro-beta-dicarbonílico o un acetal corres- 
pondiente se realiza convenientemente en un disolvente or­

gánico polar en presencia de aceleradores de reaooión áoi- ' 
dos. Un disolvente apropiado es el ácido acético glacial, 
que puede utilizarse eventualmente en mésela con otros di­
solventes.

El aclarador óptico, según la invención, de la fór­

mula I se caracteriza frente a los aclaradores ópticos, que 
no están substituidos en posición 4 del radical pirazolílico 
por cloro, porque el índice de fluorescencia y el grado de 

blancura por ejemplo sobre poliáster en los compuestos de 

3-fenil-7-E4'-cloro-pirazolil-(l')3-cumarina según la in­
vención es esencialmente más favorable. Además los acla­
radores ópticos de la fórmula I se caracterizan por una so­

lidez al cloro mejorada y cambian de color en el blanqueo por 

clorito menos que las 3-fenil-7-tpirazolil-(l')3-cumarinas 

correspondientes, exentas de doro en posición 4 del radical 
pirazolílico. Érente a los compuestos exentos de cloro, los
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aclaradores ópticos según la invención muestran en la prác­

tica un matiz rojizo deseado sobre el material polímero 

aclarado ópticamente, tratado con ellos, en especial sobre 

material de poliéster. Asimismo, los aclaradores ópticos 

5. según la invención son apropiados para utilizar sobre por

ejemplo propileno, polietileno y poliamida. Los agentes ., 

adoradores pueden incorporarse asimismo sobre masas de co­
lada o masas de hilatura de cloruro polivinílioo, polipro­

pileno, poliéster, poliamida, cloruro de polivinilideno, po- 

10, liestireno, aorilonitrilo polímero y copolímero que se uti­
lizan para la preparación de cuerpos de materia sintética 
como láminas, fibras, filamentos, cerdas o similares. Asi­
mismo, a los aolaradores según la invención de la fórmula I 
se les puede adicionar o incorporar en ellos, detergentes,

15, ablandadores y materias similares como aprestantes.

La utilización de los compuestos de 3-fenil-7-C4'- 

cloro-pirazolil-(l')3-cumarina según la invención como acla­
rad ores ópticos puede efectuarse en forma usual, o en for­

ma de soluciones en disolventes orgánicos o en forma de solu­
go, ciones o dispersiones en agua.

Los ejemplos siguientes aclaran la invención. En 

ellos, mientras no se indique lo contrario, las partes sig­

nifican partes en peso. Las temperaturas se indican en gra­
dos Celsius. Las partes en peso se corresponden a las partes



en volumen en proporción igual que el gramo al cm^.

EJEMPLO 1 -" ̂

30,2 partes de 3-íenil-7-E3'-metil-pirazolil-(l')*j^* 

amarina se disuelven bajo agitación en 300 partes en volu­

men de tetracloroetano y a la solución obtenida se adiciona, 
a gotas en el término de 1 hora bajo agitación a 25-303,

16,8 partes de cloruro sulfurílioo, disueltas en 15 partes' 

en volumen de tetracloroetano. Durante la adición del clo*- 
ruro sulfurílico precipita la pirazolilcumarina dorada.. . 
Tras finalizar la adición del cloruro sulfurílico se oalienta

la suspensión obtenida durante 2 horas a 60-703, se enfría a 

temperatura ambiente y se destila por vapor de agua. El pro­

ducto precipitado se filtra, se seca y mediante recristaliza­
ción en tolueno-clorobenoeno (7:1) se purifica. Se obtiene 

la 3-fenil-7-E3'-*metil-4'-cloro-pirazolil-(l')3-oumarina como 
cristales teñidos débilmente de color amarillo de punto de 

fusión 220-2213.

Análisis: C-^H^ClNgOg (336,75)

Calculado: C 67,77/", H 3*39/",01 10,53%, N 8,31%, 0 9,50% 

Hallado: C 67,49%, H 3,88%,C1 10,82%, N 8,34%, 0 9,50%

El producto se disuelve en acetona con fluorescen­

cia violeta azulada. El nuevo oompuesto es ópticamente apro-



piado para aclarar materias polímeras orgánicas diferentes, 
en especial fibras textiles sintéticas y resinas polímeras.

EJEMPLO 2

30,2 partes de 3-fenil-7-E3'-metil-pirasolil-(l')3- 

cumarina se disuelven bajo agitación en 200 partes en vo­

lumen de tetracloroetano a 703 y se trata en el término de 
1 1/2 horas con 16,8 partes de cloruro sulfurílico en 15 

partes en volumen de tetracloroetano. La suspensión blanca 

obtenida se calienta bajo agitación durante 1 hora a 703 y 
luego se enfria a OS, El precipitado blanco separado se 

filtra, se lava a fondo con n-hexano y recristaliza en tolue 
no-clorobenoeno (7 : l). Así se obtiene 3-fenil-7**í3' -metil- 
-4*-cloropirazolil-(l')j-cumarina con las propiedades des­

critas en el ejemplo 1.

Si se utiliza en este ejemplo en lugar de 3**fenil- 

7-Ü3'-metil-pirasolil-(1')]-cumarina,

31,6 partes de 3-f enil-7**E3' ,5'-dimetil-pirazolil-( 1')3- 
oumarina, o

36,4 partes de 3**f enil-7**E3'-fenil-pirazolil-( 1')3-cumarina, 

o
37,8 partes de 3-fenil-7**D'-p-tolil-pirasolil-(l')3-cumari- 

na, o
37,0 partes de 3-f enil-7*-E3'-metil-5*-trifluormetil-pirazo- 

lil-(l^)3-oumarina, o



5 .

37:0 partes áe 3-f cnil-7***L3'-trifluormetil-5'-metil-pirazo- 

lil-(l')3-cumarina, o ' - ^

33.6 partes de 3"fenil-7*-E3'-metil-5'-cloro-pirazolil-(l' )'3-' 

cumarina, o

39.8 partes de 3-f enil-7"*C3'-fenil-5'*"doro-pirazolil-(l') j- 
cu marina, .,^

se obtiene los compuestos siguientes: .

Cl' ''CĤ

Punto de fusión 
215 - 216a

\
! !í Punto de fusión 

221 - 2233

Cl

cí

15.
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Estos compuestos son productos valiosos para acla­
rar fibras de poliester.

EJEMPLO 3
a) 2,3 partes de 3*fenil*7*Epiraaolil-(l')j-cumarina 
se disuelven bajo agitación en 150 partes en volumen de 

tetracloroetano y a la soluoión obtenida se adiciona bajo 
agitación a 25*303, 1,6 partes de cloruro sulfurílico, di-* 
suelta en 5 partes en volumen de tetracloroetano. La sus­

pensión originada se calienta durante 2 horas a 25*303 y . 

durante 1 hora a 503. Se enfría a temperatura ambiente y  . 

se destila por vapor de agua. El producto precipitado se 
filtra, se seoa y se purifica mediante recristalización en 

clorobenceno. La 3-fenil*7*E4'*cloro-pirazolil-(l')3-
aimarina que funde a 2343 da fluorescencia violeta en solu­
ción orgánica y es óptimamente apropiada para aclarar mate­

rias orgánicas en especial de fibras textiles sintéticas y 

resinas de polímeros.

Análisis: ^18^11^*2^2 (322,74)

Calculado: C 66,98%, 113,43%, 0110,99^, N8,68%

Hallado: C 66,80%, H3,43P, 0110,91%, N8,76%

b) Se obtiene asimismo el mismo producto cuando se di 

suelve 15,9 partes de dialdehido 2-cloro-malónico y 25,2 

partes de 3-fenil-7*hidrazino-cumarina en 250 partes en



volumen de éter monometílioo de etilenglicol y 50 partes 
en volumen de ácido acético.glacial„y la solución origina­
da se calienta durante 12 horas bajo agitación a 70-803.

Al enfriar se separa de la solución pardo-oscura un precia 

pitado pardo claro, que se filtra, se lava con ácido acé­

tico glacial y agua y se purifica mediante recristalización 

en clorobenceno.

EJEMPLO 4

15,8 partes de 3-fenil-7-C3',5'-dimetil-pirazolil- 
(l')j-cumarina se disuelven bajo agitaoión en 350 partes 
en volumen de tetracloroetano; a la solucí ón obtenida se 

adiciona a gotas en el término de 1 hora bajo agitación a 
15-17-, 8,7 partes de cloruro sulfurílico disueltas en 10 
partes en volumen de tetracloroetano. Durante la adición 

del cloruro sulfurílico precipita la pirazolilcumarina clo­

rada. Tras finalizar la adición del cloruro sulfurílico, 
la suspensión obtenida se agita durante 15 horas a 203.

El producto precipitado se filtra, se seca y se purifica 

mediante recristalización en tolueno. Se obtiene la 3-fe- 

nil-7-Í3',5'-dimetil-4'-oloro-pirazolil-(1')3-cumarina en 

forma de cristales blancos de punto de fusión 215-2163.

Análisis: C g ^ C B ^ O g  (350,70)

Calculado: C 68,47^ H 4,30^, 01 10,11%, N 7,99%, 0 %¡3%
Hallado: C 68,42/', H 4,35/-*, C1 10,38%, N 8,02%, 0 gjl-*
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EJEMPLO 5

Á 100 oo de agua se adiciona 0,2 gramos de tridos - 

robencano. Se prepara una solución generatriz de aclarador. * 

óptico al disolver 1 gramos de 3-fenil-7-^3'-metil-4'-cloro- 

5, pirazolil-(l')j-cumarina en 1000 cc de éter monoetílico de; . 
etilenglicol. De esta solución generatriz se adiciona 3 oc 

a la solución acuosa arriba descrita. Esta solución acuosa 

que contiene el aclarador se oalienta a 603, luego se adicio­

na un tejido de poliáster de 3 ¿gramos de peso en la soin 

10. ción. La temperatura se asciende en el támino de 10-15 

minutos a 95-983 y la totalidad se deja durante 1 hora a 

esta temperatura. El tejido se enjuaga y seca.

El tejido así tratado muestra frente al material 

de partida no tratado, un aspecto más brillante, y ciara­

is mente más blanco.

EJEMPLO 6

A 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de clorito 

sódico, 0,2 gramos de nitrato sódico y 0,2 gramos de ácido 

oxálico y 3 cc de la solución generatriz descrita en el 
20. ejemplo 4 del aclarador de 3-fenil-7-E3'-metil-4'-cloro-pi- 

razolil-(l')3-cumarina. Adicionalmente se adiciona a esta 

solución acuosa 0,2 gramos de triclorobenceno.

La solución se calienta a 603, luego se adiciona en



la solución mi tejido de poliáster de 3 gramos de peso,
Se eleva la temperatura en el término de 10 a 15 minutos a 

65s y la totalidad se deja durante 30 minutos a esta tempe­

ratura. Luego se eleva la temperatura a 98-100s y se trata 
durante otros 30 minutos a esta temperatura. El tejido se 

enjuaga en seco.

El tejido así tratado muestra frente el material 

de partida un aspecto más brillante y claramente más blanco.

EJEMPLO 7

A 285 ce de agua se adiciona 0,3 gramos de áster 
alquilpoliglicol y 0,15 gramos de triclorobenceno. Del 

aclarador óptico, que se preparó según el ejemplo 1, se 

prepara una solución, en la que se disuelve un gramo del 
mismo en 1000 cc de éter monoetílioo deetilenglicol. De 

esta solución generatriz se adiciona 15 cc a la solución 
arriba descrita.

Esta solución acuosa que oontiene el aclarador se 
calienta a 20-302, inego se adiciona a la solución un teji­

do de poliáster de 15 gramos de peso. La temperatura se 

eleva en el termino de 30 minutos a 1602 y la totalidad se 
deja durante 30 minutos a esta temperatura. Luego se en­
fría en el término de 15-20 minutos a 602. El tejido se 
enjuaga y seca.



El tejido así tratado maestra frente al material de 

partida no tratado, un aspeoto más brillante y claramente' 

más blanco.

EJEMPLO 8

A 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de la sal 

sódica del ésterdel ácido dioctilsulfosuccínico. Del acla­

rad or óptico, según el ejemplo 1, se prepara una molienda 

de arena al 10î . De esta molienda de arena se adiciona 3 

gramos a la solución acuosa arriba descrita. Con esta so­

lución se fulardea (efecto de exprimido 50-60^) a 203 un te- 

jido de polióster (presión de los rodillos 30 kg/cm , velo­
cidad 3 metros/minutos). El tejido se seca a unos 603 y el 
tejido seco se fija durante 30 segundos a 2003.

El tejido así tratado muestra frente al material 

de partida sin tratar, un aspecto más brillante y claramen­

te más blanco.

EJEMPLO 9

A 100 cc de agua se adiciona 0,12 cc de ácido fór­

mico al 85 y 0,06 gramos de un éter de alquilpoligLicol. 

Del aclarador óptico, que se preparó según el ejemplo 1, se 
prepara una solución, en la que se disuelve 1 gramo en 1000



cc de éter nonoetílico de etilenglicol, De esta solu­
ción generatriz se adioiona 1,5 cc a la solución acuosa

arriba descrita.

Esta solución aouosa que contiene el aclarador oa- 

5. líente a 603, luego se adiciona en la solución un tejido de 
fibra cortada de nilón de 3 gramos de peso. La temperatura 

se eleva en el término de 10-15 minutos a 90-923 y se deja 
a esta temperatura durante 30 minutos. El tejido se enjua­

ga y seca.

0, El tejido así tratado muestra frente al material

de partida sin tratar, un aspecto más brillante y clara­

mente más blanco.

EJEMPLO 10

15

20

A 100 cc de agua se adiciona 0,4 gramos de un 

detergente de la composición siguiente:

sulfonato dodecilbencénico 16 %

sulfonato de alcohol graso 4 %

tripolifosfato de sodio 35 %

pirofosfato tetrasódico 7 %

silicato de Mg (Nag(SiO^)g) 2

disilicato sódico (KgSiO^) 7 /j.

celulosa carboximetílica 1 %

ácido etilendianintetraacético 0,!5 %

sulfato sódico aprox. 25 p/p

agua25. 2,5 /-*



Del aclarador óptico, seg^m el ejemplo 1, se pre­

para una solución, en la que se disuelve 1 gramo en 1000 ce 
de éter monoetílico de etilenglicol. De esta solución ge­

neratriz se adiciona 1 cc a la solución acuosa arriba des-*., 

crita. . '

Esta solución acuosa que contiene el aclarador ae 

calienta a 55-603, luego se adiciona en la solución un tejido 
de poliamida de 3 gramos de peso. Se deja a esta tempera-,.' 

tura durante 20 minutos. El tejido se enjuaga y seca.

El tejido así tratado muestra frente al material 
de partida sin tratar, un aspecto claramente mas blanco.

EJEMPLO 11

1.000 partes de granulado de poliéster de etilen­
glicol del ácido politereftálico se mezclan íntimamente con 
0,2 partes de 3-fenil-7-U'-metil-4'-cloro-piraolil-(l')j- 
cumarina y luego se hila bajo nitrógeno en un aparato ex- 

trusor a una temperatura de 260-2353 en forma conocida 
mediante una tobera de hilatura. Las fibras de poliéster 

así obtenidas muestran un grado de blancura bueno de soli­
dez a la luz y al lavado sobresalientes.

Un efecto similar se obtiene cuando en el ejemplo 
anterior se substituye el aclarador utilizado por 0,2 partes

de 3-fenil-7-C3',5'-dimetil-4'-cloro-pirazolil-(l'^-cuma- 
riña o 3-fenil-7-E4'-cloro-pirazolil-(1')j-oumarina.



EJEMPLO 12

1000 partes de etilengliool de ácido politereftá- 

lioo granulado se Mezclan durante 3 horas en un recipiente 

rotativo con una parte de 3-fenil-7-E3'-metil-4'-cloro-pira 
zolil-(l' )]-dumarina finatnente pulverizada. El granulado 

se prensa a continuación mediante una prensa de extrusión a 

una temperatura de la masa de 2503 como barra sin sin de 

2' mm de diámetro y a continuación se granula.

El material obtenido de tal forma muestra frente 

al granulado de partida un color mejorado, es decir un gra­
do de blancura elevado, puede hilarse en las máquinas usua­
les para formar filamentos, que muestran un grado de blan­

cura brillante.

EJEMPLO 13

En la amasadora se homogeinizan 100 partes de poli­

propileno con 0,5 partes de dióxido de titanio y 0,06 partes 
de 3-fenil-7-E3'-metil-4'-cloro-pirazolil-(l')j-cumarina 

a 2003. La masa fundida se hila bajo gas inerte de 2-3 

atmósferas y a una temperatura de 280-3003, según métodos co­

nocidos, mediante toberas de hilatura. Las fibras de poli­

propileno así obtenidas se caracterizan por un grado de blan-
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cura elevado.

Se obtiene un efecto similar ouando en el ejemplo 

anterior, el aclarador utilizado se substituye por 0)06 par­

tes de 3-fenil-7-E3',5'-dimetil-4'-cloro-pirazolil-(l')j- 
oumarina o 3-fenil-7-C4' -cloro-pirasolil-(l') j-cumarina.

EJEMPLO 14-

0,06 partes de 3-fenil-7-E3'-metil-4'-cloro-pirazo-' 

lil-(l')J-cumarina se gelatinizan con una mezcla que consta 

de 67 partes de polvo de cloruro poliidnílico, 33 partes 

de ftalato dioctílico, 2 partes de dioxiestannato di-n-bu- 

tildilaurílico y 0,3 partes de tripolifosfato pentaoctílico 
de sodio sobre el laminador mezclador a 1603 durante 15 

minutos y a continuación se extiende para formar láminas.

Las láminas de cloruro polivinílico preparadas de 
tal forma muestran a la luz diurna una fluorescencia viole­

ta y un aspecto claramente más blanco que las láminas co­
rrespondientes, que se prepararon sin adición de este agen­
te de aclarado.

EJEMPLO 15

E11 un autoclave de acero fino, que está provisto 

de un agitador, un tubo de entrada de gas, un dispositivo 
de vacío, un refrigerador descendente, una tobera de suelo



obturable, una compuerta de.carga y una oamisa de calefac­
ción, se calientan 388 gramos de áster dina tilico de ácido 

bencen-l,4-dioarboxílico, 300 gramos de 1,2-etandiol y 0,4 
gramos de óxido de antimonio bajo insuflado de nitrógeno 
puro a 2003 de temperatura exterior y se mantiene durante 

3 horas a esta temperatura. Con ello se destila lentamente 

metanol. Bajo exclusión del aire se introducen cautelosamen­

te en el autoclave, 0,4 gramos de 3-*fenll-7**U'-metil-4'-cío- 

ropirazolil-(l')3-cimarina, disuelta en 40 gramos de 1,2-ctan 

diol después de lo cual se deja descender la temperatura a 
1903. Tras finalizar la adición la temperatura se eleva 
en el tóxmino de 1 hora a 285- de temperatura exterior,.con 
lo cual se destila 1,2-etandiol. Luego se produce vacío
en el autoclave, la presión se reduce lentamente a 0,2 Torr 

y la condensación se realiza hasta el final bajo estas con­
diciones durante 3 horas. Durante estas operaciones se agi­

ta a fondo. El polímero de condensación fluido se prensa 

luego con nitrógeno por la tobera del piso. A partir del p^ 

limero así preparado puede obtenerse monofilanentos,. que 

muestran un aspecto blanco brillante.



M O T A

5.

10.

15.

20 .

Descrito el objeto del presente invento, se decla­

ran como no divulgadas ni practicadas en Espaiia, las si­
guientes reivindicaciones, con prioridad de la demanda de : . 

patente suiza n^ 9232/68 del 26 de Junio de 1968 :

1. Procedimiento para la preparación de aclarado- 

res de la serie de la 3-fenil-7-E4'-cloro-pirazolil-(l')3- 

cumarina mejorados en el tono de color caracterizado por­
que 3-fenil-7-8pirazolil-(l')3-cumarinas con posición 4 1 

bre en el radical pirazolílico se cloran para formar un com­

puesto de la fórmula I,

(I)

en la que
R^ y Rg significan, cada una, hidrógeno, alquilo con 

1-4 átomos de carbono, un radical aromático 

eventualmente substituido, halógeno hasta el 

numero atómico 35 o el grupo trifluormetilico 

y
R-, significa un grupo fenílico eventualmente subs'

tituido

<
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5

2. Procedimiento, según la reivindicación 1, carac­

terizado porque en la fórmula I, Rg significa hidrogeno y 

R^ significa fenilo.

3. Procedimiento, según las reivindicaciones 1 y 2, 

caracterizado porque en la fórmula I R^ significa metilo.

4. Procedimiento, según las reivindicaciones 1-3 

caracterizado porque la cloraoión se realiza oon cloruro 

sulfurílico oon pentacloruro de fósforo o oon hipoolorito./ 

ácido acátioo glacial.

10. 5- Procedimiento según la reivindicación 1,
que en una alternativa de realización se caracteriza porque - 

una 3-fenil-7-hidrazino-ciMiarina que puede e star substituida 

todavía ulteriormente, o un compuesto, que reacciona como 

una 3-fenil-7**hidrazino-oumarina, se condensa con un com- 

15. puesto alfa-cloro-beta-dicarbonílico alifático, que puede es­

tar substituido en posición extrema o con un compuesto, que 

contiene una agrupación, que reacciona como uno de tales com­

puestos alfa-cloro-beta-dicarbonílicos alifáticos, para for­
mar una 3-fenil-7-E4'-cloropirazolil-(1')3-cumarina eventual- 

20. mente substituida, de la fórmula I.

6. Procedimiento para la preparación de aclaradores 
de la serie de la 3-fenil-7-i4'-cloro-pirazolil-(l') j-c'ima- 
Pina.
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Según se describe y reivindica en la presente memo­
ria descriptiva, que consta de 25 páginas foliadas y escri­
tas a máquina por una sola de sus caras. " *

Madrid, a 25 de Junio de l.%9 

p.a. jAMEtSERM

mg
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