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Case 3-3083

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION DE BENZOFURANOS's &

favor de la firma suiza J.R. GEIGY, A.G. regidente en
BASILEA (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

La pregente invencién ge refiere a nuevos compues-

tos de benzofurano y su utilizacidn para el aclarado 5ptico

’
de materisles organicos.

" Se ha encontrado, que los COmp@estos de la formula

. ’ [}
I siguiente pueden aclerar opticamente materisles organicos.
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R, significa nidrbgeno, un grupo alquflico inferior
o junto con R, un redical bencénico anilledo,

R, significa nidrégeno, un grupe algquflico o alcoxi
inferior, haldgeno, un grupo carboxi, carbalcoxi,

10. aminocarbonflico, mono= o dialquilaminocerboni-

1ico, de 4eido sulfdnicos alquiloxisulfonilico,
eminosulfoni{lico o mono~ o dialquilaminosulfoni-
lico o junto con Ry un radicel bencénico anillado,

R3 gignificea hidrogeno 0 un Zrupo alqu{lico o alcoxi

15. inferior o junto con R, un radical bencénico anilla
dos
n significs hidrdgeno, u grupo alquilico inferior
: o haldgeno o junto con Ry un radicel beneénico
anillado,
20. Ry significe hidrégenos un grupo alquilico inferior

o wn grupo fenflico eventualmente substituido

Y significa el grupo fenilico,



7 significa el grupo metilico o 7
Y v 5 significen junto con los &tomos de carbono del
anillo de triazol, un grupo fenilénico, qﬁé
puede estar subsbituido en posicidn 4 & 5 por
5, un grupo alqu{lico o alcoxi inferior; o un
grupo de naftileno~(1,2), que puede estar

S Lo 7 .. ’
substituido por un grupo de acido sulfonico

0 dialquilaminosulfon{lico.

En especial pueden entrar en consideracion los benzo-

10. fursnos de la formula I, en lz que

R, significe hidrdgeno o alquilo con de 1 & 4

&tomos de carbono,
2 significa hidrbgeno, un grupo alquilico con
1-6 atomos de carbono, un grupo alcoxi con 1~4
15. Atomos de carbono, cloro, el grupo carboxi, un
grupo carbalcoxi con 2-5 dtomos de carbono,
un grupo dialquilamino—sulfonilico con 1~4
&tomos de carbono en cada grupo alquflico o}

. fenilo,

20. Ry significe hidrbgeno, un grupo alquilico con
1-4 atomos de cerbono o un grupo alcoxi con

1-4 dtomos de carbono;

R, significe hidrogeno o cloro,
By significa hidrogeno, un grupo alguilico con

o5, 1~4 &tomos de carbono o el grupo fenilico,
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Y significa el grupo fenilico,

%  significa el grupo metilico o

RN

Yy % significan junto con los &tomos de cerbono,
del anillo de triazol, un grupo fenilénico,

5. que puede estar substituido en posicidn 4 y/o

5 por un grupo alquilico c;n 1-4 atomos Eé“éar-
bono o un grupo 2lcoxi con 1~4 &tomos dei@g&~
bono, o un grupo de naftileno-(1,2), que‘pﬁe—
de estar substituido por un grupo de &cido

10. sulfénico o dialquilaminp-sulfénico con 1-4

4tomos de carbono en cada grupo alquilico.

Son ventajosos los compuestos; en los que los radica-
les Ry & Ry siénifican hidrogeno. En caso de que esté subs-
tituido el nficles de furano, se trata en los substituyentes

15. de preferencia de un grupo alquilico o alcoxi inferior, es
decir en especial de grupos con 1l-4 étomos de carbonoy por
e jemplo el grupo metflico o metoxi. Asimismo son aclarado-
res ventajosos los compuestos con R2 y R4 en lg significa-

cidn de halégeno, en especial cloro.

20. En parte, los nuevos compuestos actuan aclarando
opticamente varias veces mas fuertemente que los compuestos
de benzofurano ya conocidos. Ademds tienen un campo de
eplicacidn més amplio. Sobre todo se utilizan pars tonos
de blancura de materiales textiles de clases diferentes,

25, como lana, algoddn y fibras sintéticas o semisintétices,



por ejemplo en especial las de poli€steres, como ésteres
glicolicos de dcido de politereftalico, luego tambiénviés
de poliolefinas, como polipropileno y polietileno, poirami-
das como nildn 6 ¥ nildn 66, poliacrilonitrilo, clorurd'

5. polivin{lico y ésteres de celulosa,; como 2 1/2 acetato de
celulosa y iriacetato de celulosa. El material organico
puede aclersrse por ejemplo de forma que se incorpora a és-
te dosis egcasas de aclaradoxr 6ptico segﬁn la invencién,
de preferencia de 0,001 a 1% cslculado sobre el material

10. & aclarar, eventualmente junto con otras substancias, como
plastificantes, estabilizadores o pigmentos. El aclarador
puede incorporarse en las materias sintéticas por ejemplo
disuelto en plastificantes, como ftalato dioctilico, o
junto con estabilizadores, como dilaurato dibut{lico de es-

15, tafio o tripolifosfato pentaoct{lico de godio; o junto con
pigmentos, como por ejemplo didxido de titanio. Segim la
clage del meterial & aclarar, sl aclarador puede disolver-
se en un disolvente, en los monomeros antes de la polimeri-
zacion, en la masa de polimeros o junto con los polimeros.

20. El mbteriel as{ tretado previamente se lleva & la forma
definitiva deseada seghn un procedimiento de por si conmocidos
como calandrado, prensado, prensa de extrusionados recubri-
miento por extensidn, colada y sobre todo hilatura y esti-
rado. El aclerador se puede asimisno incorporar en aprestan—

25, teg, por ejemplo en el aprestado para fibras textiles, como

N L .
alcohol polivinilico, o en resinas o bien en precondensados
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ventejosemente una dispersidn acuosa dé benzotriazolés -se~
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de resina, como por ejemplo compuestos de metilol o etilen-

urea, gque se utilizen para el tratamiento textil.

Sin embargo de preferencia se aclara material:inﬂo-
loro orgénico, de alto peso molecular en forma de fibfgé.
Para el aclerado de estos materiales fibrosos se utiiié%'
ghin le invencidn de la fdrmula I. Ia dispersién de éélara—
dor muestre aqui de preferencis un contenido de 0,005 = 0,5
en benzotriezol segin le invencidn, calculado sobre el
material fibroso, Ademds, la dispersidn puede contener ma-
terias auxiliares, como dispersantes; por ejemplo productos
de condensacién de alcoholes grasos que muastran de 10 a
18 atomos de carbono o alquilfenoles con 15 a 25 moles de
oxido de etiléno, o productos de condensacion de alquilmonoa-
minas o poliaminas gue muestran de 16 a 18 &tomos de car-
bono con por lo menos 10 moles de dxido de etileno, Acidos
orgénicos como dcido férmico, dcido oxdlico o Aeido acético,
detergentes, hinchantes, como diclorobenceno o tricloroben—
ceno, retioulantes, como Ssteres alguilicos de acido sulfo-
succinico, blangueantes, clorito sddico, peréxidos o hidro
sulfitos, asf como eventualmente otras clases de agentes de
aclarado, como por ejemplo derivados de estilbeno afines =z

la celulos2.

El aclarsde del materisl fibroso con la dispersién

acuose del aclerador se efectia o en el procedimiento de
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extraccidén, a temperaturas de pref erencia de 30 a 1509 o
o en el procedimiento de fulardeo. 2Zn el d1timo caso 'ge

impregna el género con una dispersion aclaradora por e jem~
plo de 0,2 & 0,54 y se acaba por ejemplo mediante termg-

tratamiento sgeco o hﬁmedo, por ejemplo mediante vaparize~
do a 2 atmbsferas, o tras secado seguido por breve cglenta-
miento seco a 180-220%, con lo que eventuelmente se té?mo-
fije asimismo el tejido. Por Gltimo el meterial fibrugg

tratado de tel forme se enjuage y seca.

Lo - .
El meterial organico, de alto peso molecular, inco-
- (3 .' 3
loro aclareado 5pt10amente segin la invencicn, en agpecial
t

el material fibroso natural o sintético, aclarado segin el

procedimiento de extraccién, muestra un aspecto agradabie,
blanco purc, que fluorece de violeta azulado hasta azulado.

El material de tales tonos de blancura segﬁn la invencion

v tefiido en tonos de color claros se caracterize por un

tono de color puro.

Asimismo tales benzofuranos de la formula I pueden
egtar contenidos en detergentes y se ubtilizan para el acla-

rado de textiles.

Tales detergentes pueden contener las materias de
ralleno y esuxiliares usuales, por ejemplo polifosfatos
¥ polimetafosfatos alegalinos; silicatos alcalinoss; boratos
alecalines, sales alcalinas de las carboximetilcelulosas,

egtabilizaedores de espuma, como alcanclamidas, dcidos gra-
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sos superiores, o complexonas, como sales solubles del aci-
do etilendiamintetrazcético, as{ como blangueantes como ™

perboratos o percarbonatos.

Los nuevos benzofuranos se incorporan en los de-

tergentes o en bafios de lavado convenientemente en forma

"de sus soluciones en disolventes nentros,.organicos, mis-

cibles con agua y/o facilmente volatilizables, como alceno—
les inferiores, alcoxialcenoles inferiores, o cetonas ali-
féticas inferiores. Sin embargo pueden utilizarse en forms

s6lida finamente dividida de bor s{ o0 en mezcla con disper-
santes. 8e puede mezclar; amasar o moler por ejemplo con

las substancias activas gl lavado y luego se mezclan las
materias avxiliares y de relleno usuales. Los agentes de
aclarado se aéitan por ejemplo con las subsgtancias activas
el lavado, materias usuales de guxiliares y de relleno y
ague para formar una pasta v ésta se pulveriza luego en el
gecador por pulverizacién. Los nuevos derivados de benzo-
furano pueden mezclarse asimismo a detergentes sblidos, por
ejemplo mediante pulverizado de una solucion en un disol=~
vente orgénico fhcilmente wlatilizable y/o scuosoluble

sobre el detergente seco mantenido en movimiento.

El contenido de detergente en aclarador 6ptico
de la f£Ormula I asciende ventajosamente de 0,001 a 0,5%
calculado sobre el contenido de materia s¢lida del detergen-—

te. Tales detergentes conteniendo aclarador 6ptico de la
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férmula I tienen frente a los detergentes exentos de acla~

rador a menudo un aspeécto blanco fuertemente mejorado a la

luz diurna.

Los bafios de lavado, que contienen benzofuranos'ﬁe
la férmula I segln la invencidn confieren en el lavado de
las fibras textiles tratadas con ello, por ejemplo algodén
o fibras de poliamida, poliéster, poliolefina y éster de ce-

lulosae sintéticas un aspecto brillante a la luz diurnd.

Los compuestos de la formula I pueden prepararse

como sigue:

Se diazoa un 2-(4'~aminofenil)-benzofurano eventual-
mente substituido y la sal de diazonio obtenida se copula
con una cetona de la férmula 7=CHy=C~Y o 2-C~CH,~Y,

0 0
después de lo cual el compussto azmoico se hace reaccionar
en forma usual con hidroxilamina para formar una oxihidra-
zonay luego se conduce oxidsgtivamenlte por ejemplo con sul-
fato de cobre, a cierre de anillo para formar un l-oxido
de v=triazol y éste ge reduce a continuacidén con hidroégeno
naciente, por ejemplo con zinc y &cido acético glacial,
para formar el compuesto d eseado. Tanbién puede alcanzarse
directamente el cierre de anillo con anhidrido de &cido acé-

tioo e

En caso de que Y y Z en la formule I representen

junto con los &dtomos de caerbono del anillo de triazol, un
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grupo de fenileno o naftileno-(1,2) eventualmente substi-

tuidos condensado, puede copularse la sal de diazonio

vam e

- (3 3 3 ’
previamente citada en posicion orto para formsr el grupo,
amino de una anilina o naftilamine eventualmente substituida

y el compuesto azoico se transforme en presencia de um”

agente de oxidaciln, por ejemplo sulfato de cobre, bajo

~calentamiento, directamente en el compiesto de v=trigzol. o

Los 2-(4"amino-fenil)-benzofuranos se preparan-en
forme conocida, por ejemplo segﬁn el método descrito en

ls patente rusa 166.042.

En los ejemplos signientes, las temperaturas, se
indican en grados Celsius. ILas partes significan partes

en peso.

EJENPLO 1

l.1.

Una suspension de 21,0 gremos de 2-(4'-asminofenil)-
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benzofurano en 50 cc de agua, 30 cc de dcido d.orh{dric?,
concentrado y 50 gramos de arena de silice gruesa se agi-
ta fuertemente durante 16 horas a temperatura ambiente! - Ig
suspension tefiida de color beise del dlorhidrato de a&iha

formado se deslfe con 30 cc de dcido clorhidrico concen—

trado y 200 cc de agua, se f£iltra de la arena de sflice

y se diazoa a 0-52 con 7,2 gramos deé nitrito sodico en v
30 cc de egua. Se origine una suspension amarillenta; que
ge agita durante 2 horas a 0-52., Iuego se descompone 31
dcido nitroso en exceso con 4cido sulfaminico ¥ la suspen-~
cidn de sal de diazonio obtenida se adiciona a gotas en

el t€rmino de 1 hora & 02 a una solucidn de 14,4 gramos de
2-naftilemina en 200 cc de piridina. Ta mezcla reaccional

se agita todavia durante 3 horas a 0-102.

El compuesto azoico rojo oscuro originado se succio-
nay, se lava con ague y se disuelve en 300 cc de piridina a
902. En la solucidn originadz se adiciona luego 65 gramos
de pentehidrato de sulfato de cobre disuelto en 120 cc

de agua celiente. Ia mezcle reaccional se agita todavia

durshte 4 horas a 90-95%, con lo que precipita como polvo
amarillo claro de l-(benzofur—2-il)-4-(nafto=1,;2:4'.5'~
triamol~2'~il)-fenileno. Este se succiona, se lava con
ggue ¥ amoniaco diluido y se seca. TIras recristalizar
cuatro veces en tolueno, se obtiene, eon ayuda de tierras
decolorantes, 27,4 gramoss que corresponden al 765 del va-

lor teérico, de polvo emarille pélﬂio de punto de fusion
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229~2312 no corregido, ¥y la ebsorcion de lamda néxima

364 nm. —_—y

.Yy

. 7 PR N
Este compuesto da tras incorporacion en materias

o o o N . P 4
sintéticas y fibras sintéticas, como cloruro polivinilico,

como también poliésteres del acido tereftdlico, efectos

-de -aclarado fuertes. _ RS

) . R T
Los compuestos citados a continuacion muestran. ..
propiedades similares. Se obtienen andlogamente a la ‘pres-—

cripcién de trabajo arriba indicada.

R
-1
0 t
N
B! 7 |
N\
R R! Punto de fusion  Absorcidn ,
no corregido maximg
1.2 1 H 252 - 2542 365 nm
1.3 1 c1 242 - 243¢. 367 nm
1.4 CH3 H 218 - 219¢ 367 nm
1.5 tercibu~ H 203 - 204¢ 365 nm
tilo
1.6 C6H5 H 254 - 257°¢ 365 nm
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E1l 2-(4'-aminofenil)~benzofurano arriba obtenidb,

pe obltiene como sigue;

Una mezcla de 183 gramos de aldehido salic{liéo,r
258 gramos de cloruro p-nitrobencilico, 320 gramos de car-
bonato sddico exento de agua, 5 gramos de yoduro séd;ép
v 1500 cc de metanol se calienta a reflujo durante 5 horas.
La mezecls reaccional se enfria luego a 109, se succionsa, el
género del nuche se lava con 400 cc de metanol frio §:a?
continuacion se lava con agua a 40-50¢ hasta reaccion neu-
tra de lo filtrado; tras el secado s obtiene 309,2 gra-
mos, que corresponde al 80% del valor tedrico, en 2-(4'-nitro-

benciloxi)~benzeldehido, de punto de fusion 115-1162.

Una mezcla de 309,2 gramos de 2-(4'-nitrobenciloxi)-
benzeldehido y 195 gramos de cerbonato potasico exento de
agua en 1500 c¢ de metanol se deslie durante 5 horas a re-
flujo a punto de ebullicidn. La mezcla reaccional amarilla
se enfris luego a 10%, se succiona y el género del nuche
ge lave con metanol frio v a continuaciép se lava con agua

a 40-50% hasta resceion neutra de lo filtrado.

Tras el secado se obtiene 270 gramoss; que corres—

ponde al 98% del valor tedrico, en 2-(4'-nitrofenil)~ben-

zofurano de punto de fusidn 178-180¢.

.’ Y
Para la prejparacion del compuesto amino se corroen

300 gramos de virutas de hierrc en 300 cc de agua con 60
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cc de doido acético & 902 durante 30 minutos. Luego se,

adiciona 800 oc de ciclohexanona; la mezcla se calienta &
95~1004 y se introduce en el término de 1 hora en peqpe-i
fias porciones 239,22 gremos de 2-(4'-nitrofenil)-benzofu-~
rano. ILa mezcla reaccional se hierve a reflujo duranfé‘-
4 horas, se regula alcalinamente con 60 gramos de caiﬁﬁ;
" nato ‘sddico ¥ se filtra caliente. Lo'fi1trado se deééila e
con vapor de agua y el residuo se seca. El 2-(4'-amihofe~
nil)-benzofurano asi obtenido pesa 203 gramos, que cbiQes-
ponde a 97,2% del valor tedrico y funde a 145-1472 no
corregido. BEn forme similar pueden prepararse los bengzo-

furanos relacionados en la siguiente Tabla.

R
REW

N\ o/-<£;§>ﬂm2
o

R R! Punto de fusion no corregido
x5 ;) 174 - 1762

AN Cl 171 -~ 1728

i, H 160 - 1620
il e

G6H5 H 154 -~ 156
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EJENPIO 2

2.1

OsNa

Una suspension de 24,3 gramos de 2~(4'-sminofenil)-
5-clorobenzofureno en 500 cc de agua, 30 cc de gcido clor-
hidrico concentrado y 50 gramos de arena de silice gruesa
ge agita fuertemente a temperatura ambiente durante 16
horas, la suspension tefiida de color beige del clorhidrato
aminico formado se deslie con 30 cc de acido clorhfdrico
concentrado y 200 cc de aguna, se filtra de la arena de si-~
lice y se diagos & 0-5% con 7,2 gramos de nitrito sodico
en 30 cc de ague. ©Se origina una suspensidn amarillenta,
que se diazoa en el término de 2 horas a 0~5%. E1 acido
nitroso en exceso se descompone con acido sulfaminico y la
suspensién obtenide de sal de diazounio se adicionz a gotas
en el témino de 1 hora a 10-152 & una suspensidn de 22,3
gramos de acido 2-aminc-naftalin~5-sulfénico, en 400 cc de
agua. Mediante adicion de acetato sodico se mantiene el

valor de pH a 3-3,5. La mezcla reaccional se ggita toda-
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vie durenté 3 horas a 10-15%, el compuesto azoico origina-
do se succions; se lava con agua y se disuelve a 85-90¢
en 600 cc de piridina, 250 cc de ague y 50 cc de lej{éndé
sose al 30%4. 4 esta solucidn se adiciona 25 cc de una *°

solucién 1 molar de sulfato de cobre y se hace paser uns-

corriente de aire por la mezcla reaccional. Después as -

eproximademente 6 horas de tiempo reacecional finaliza - 1@
oxidacion y desaparece el colorante azoico. Luego sq“adi“
ciona 50 cc de une golucidn al 15,6 % de sulfuro e8d1cos
la suspension se filtra caliente, y lo filltrado se desti-
la con vapor de agua. Bl 1~(5-cloro-benzofuril-2~il)-4-
nafto-1l.2:4',5'~triazol~2'~il)-fenilen~6' ~sulfonato sodico
bruto se separa por precipitacién como pblvo amarillo cla-
ro. Este se succiona y tras recrigtalizar en una mezecla
de{agua~piridina ge obtienen, con ayuda de carbon activo,
40'gfamos‘de polvo amerillo pélido, que corresponde al 86

del valor tedrico v & la absorcion de lemda méxime 363 mm.

El compuesto ssi obtenido es un agente sobresalien-
te pare el aclaredo de fibras de poliamida, como también

de tejidos de algodon.

En forma anilogas, pueden prepararse, como se ha
descrito en el Ejemplo antgribr, los compuestos relacio-
nado s en lé siguiente Tabla. Muestran propiedades simila-

res que el producto erriba citado.
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EJEMPLO 3

3.1 -

SOBNa

. 7 L
Absorecion lamda maxima

362 nm
366 nm

Una suspensién de 21,0 gramos de 2~(4'-aminofenil)-

benzofurano en 50 cc de agua, 30 cc de acido clorhidrico con-

centrado y 50 gramos de arena de sflice gruesa se agita fuer—

temente a temperatura esmbiente durante 16 horas. La suspen-
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durante 2 horas e 0-52. Iuego se descompone el doido nitro= "
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n -

sion tefilda de color beige del clorhidrato de amina forma-

do se deslie con 30 cc de &cido clorhidrico concentrado. .

-

v 200 cc de agus, se filtra de la arens de silice y se dta-
soa & 0-5¢ con Ts2 gramos de nitrito sddico em 30 cc de
ague. 8¢ origins una suspensién emerillente, que se égiﬁa
so en exceso con acido sulfaminico, y la suspensién dé"sél
de diaszonio obtenida se adiciona a gotas a 02 en el tgfii-
no de 1 hora & une solucidn de 14,8 gramos de bencilmetil-—
cetona en 200 cc de piridina. Ia mezcla reaccional se agi-
ta todav{a durante 20 horas e temperatura ambiente. Tl
compuesto azoico originado se succiona, se lava con agua

y se suspende en 600 cc de etanol hirviente. A la suspen-
gidn hirviente se adiciona 7,7 gramos de clorhidrato de
hidroxilemina, disueltos en 10 cc de agua; y 7,4 gramos de
trihidrato de acetato sddico, disueltos en 10 cc de agua.
La mezcla reaccional se agita luego todavia durante 6 horas
bajo ebullicidn y a reflujo, se filtra por succidn y se la-
ve con sgua. Iras el secado se obtiene 33,2 gramos que co-
rresponde al 90% del valor tedricos de la oxim=-hidrazona de

punto de fusion 257-260¢. E1 producto recristalize en me-

tilcellosolve y luego funde & 257-258¢.

37 gramos de la oxim-hidrazona asi preparada se di-
suelven en 400 cc de piridina a 90-100%. ILuego se adicio-
ne & gotas a la solucidn originada una solucién de 75 gra-

mog de pentehidrato de sulfato de cobre en 60 cc de agua,
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PN 4
.Y se agita durante 4 horas. ILa mezcla reacclonal se deslie

le go con 400 cc de agua, se enfris v se succiona el 1-oxi~
do de 4~fenil-5-metil—-2-(2'~fenilbenzofuril-4')-v~triczel
formado, 35 gramos, que corresponden al 95,5k del valor teo~

rico, de punto de fusion 189-190¢. Tras recristalizar una
.l
vez en clorobenceno el punto de fusion se encuentra a -

192-1942, 10 gramos de 1-(benzofur-2=il)=~4=(4'-metil=5'-
fenil-v-triezol-2'-il-1'-dxido)~fenileno se hierven & re-
flujo durante 8 horas con 2,7 gramos de polvo de zinc y 4 c¢C
de acido acético glacial en 100 cc de clorobenceno. ILa
mezela reaccional se filtra luego caliente y se destila con
vapor de agua. Bl 1~(benzofuril-2-il)-4~(4'-metil-5'-fe-~
nil-v-triazol-2'~il)~fenileno que permanece recristaliza

dos veces en ligroina; funde a 177-1792 no corregid , absor-—

cion lemda méxime 340 nm.

Epte compuesto eg apropiado para aclarar materias
gintéticas y fibras sintéticas diferentes, especialmente
de poliésteres del 4cido tereftalico. 2n igual forma de
trabgjo pueden prepararse, anélogamente'al Ejemplo anterior,
los compuestos relacionados a continuacion. MNuestran pro-

piedades similaves, que el producto arriba citado.



5. R! L
R R' ©Punto de fusidn Absorcidn lamde maxima
no corregido
3.2 Cl H 196 - 1974 341 nm
3.3 €1 CcL 190 - 192¢ 342 nm
10. EJEMPLO 4

(\I‘ oﬂ'®-<\m L

15. Une suspensidn de 12,2 gramos de 2-(4'-aminofenil)-
5-d, orobenzofursno en 50 cc de agua, 25 cc de doido clor=
hidrico concentrado y 40 gramos de arena silfcica gruesa

ge agita durante 16 horas a temperatura ambiente., Ia sus-~
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pension de color beige del clorhidrato de amina formado se

trata con 15 cc de Acido clorhidrico concentrado y 200 2¢

de agua, se filtra de la arens silicea y se diazoa & 0-52
con 36 gramos de nitrito sodico en 20 cc de agua. Se oxi. -
gina une suspension emarillenta, que todavia se agita du-
rante 2 horas a 0-52. Iuego se desmmpone el &cido nitroso
en exceso con 4oido sulfemfnico y la suspension de sal de
diazonio obtenids se adiciona a gotas en el término de 1
hora & 02 a une solucién de 6,8 gramos de 2-metoxi-4-amino-
tolueno en 150 éc de piridina. La mezcla reaccional se
agita todavia durente 3 horas a 0-102. EL compuesto azoi-
co originado (punto de fusidn 230-231¢ tras recristaliza-
cién en clorobenceno) se succiona, serlava con agua y se
disuelve a 902 en 200 cc de piridina. En la solucion ori—
ginade se adiciona luego 33 gramos de pentshidrato de sul-
fato de cobre, disuelto en 60 cc de aguas caliente. La mez-
cla reaccional se agita durante 6 horas a 90-952, con lo
que se separa como polvo amerillo claro el l-(benzofur-2-il)-
~4~(5'-metil~6'-metoxi-benzotriazol-2'-il )-fenileno. Este
se succiona, se lave con agua y amoniaco diluido y se seca.
Tras recristalizar tres veces en clorobenceno se obtiene, con
auxilio de tierras decolorantes, 14,6 gramos del compuesto,
que corresponde a 75% del valor tedrico como polvo amarillo
de punto de fusidn 285-287¢ no corregido, y la absorcion

lamda méxima 361 nm.

El ocompuesto asi obtenido puede utilizarse pars

aclarar fibras sintéticas, especialmente de poliésteres del
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écido tereftdlico.

Un compuesto de igual actividad se puede obtensr -
geghin el Ejemplo anterior, cuendo en lugar de 2~metoxi-4-
amino-to lueno se utiliza una dosis correspondiente de 3,4f

5. dimetoxi-anilina y se procede usualmente en igual forma: .

: N
4.2 i /\OCH3
10, de punto de fusidn > 3002 y la absoreion lamds mixima 363 nm.
EJEMPLO 5
/3
' | l - Ero—
15. 5.1 ; OJ @ T/
N 7NN
\\‘ 7

Una suspensién de 22,3 gremos de 2-(4'-aminofenil)~

20. 3-metilbenzofurano en 50 cc de aguas 30 cc de deido cloxhi-
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drico concentrado y 50 gramos de arena de silice gruesa

ge agita durente 16 horas fuertemente a temperatura am-
biente. L& suspensién gris clars del clorhidreto de ami-
na formado se deslfe con 30 cc de &cido clorhfdrico concen-
traedo y 200 cc de agua, se filtra de la arena de silice y
se diazoa & 0~52 con 7,2 gramos de nitrito sddico en 30

acc de agne. Se origine una suspensign naranja amarillenta,
que se diszoa a 0-5% en el término de 2 horas. Luego: se
descompone el écido'nitroso en exceso con acido sailfamini-
co vy la suspensién de sal de diazonio obtenida se adicio-
ne & gotas a 0% en el término de 1 hora a una solucion de
14,4 gramos de 2-naftilamina en 200 cc de piridina. ILa
mezcle reaccional se agita todavia durante 2 horas a 0-5¢

v luego durante 4 horas & temperatura ambiente. EL compﬁes~
to azoico ro,jo originado se succiona, se lave con agua y

se aisuelve a 909 en 600 cc de piridina. £n la solucidn
rojo oscure se adiciona 65 gramos de pentahidrato de sulfa-
to de cobre, disueltos en 120 cc de aguc caliente. ILa mez-
cla reaccional se agite a 90-395% durante 4 horas, con lo
cual precipite como polvo amarillo claro el 1-(3-metil~ben-
zofur~2-il)-4-(nafto~1:2:4',5'~triazol~2'=il)~fenileno.
Este se filtra, se lave con agna y se seca. Tras recrista-
lizer tres veces en dlorobenceno con auxilio de tierras de-
colorantes se obtiene 28 gremos, que corresponden a T4,5%
del valor teorico, como polvo amerillo pdlido de punto de
fugion 169-1709, no corregido, ¥y una absorcion lamda maxima
364 nm.



5.

10.

15.

20.

5.2
5.3
5.4
545
5.6

5.7
5.8
5.9
5.10
5.11

5.12.

5.13
5.14

- 24 =

Y

381189

it A
W TR
urpiciny t%

!_?— LA

o

En igual forma se preparan bajo utilizacion de benzo-

fursnos substitnidos y 2-naftilaminas substituidas even-

tuslmente, correspondientes, los benzofuranos relacinnados

en la siguiente Tabla, con propiedades similares:

R
Ry
Rl R2
H
Ciiy
H o
3
H oL
H H
H 01
H CL
H 0
oz
H CH3
H CH
3
H  CHy
G, c1
CH Cl

HoE B2 B o= = &5

A
R Gl s e &
rregido xima

H H 170 - 171¢ 370 mm
H SOBNa 368 nm
H 224 - 2252 364 nm
SO3Na 364 nm

H SOBNa 366 nm
Cl H 257 - 259¢ 363 nm
01 S05Na 363 nm
H H 210 — 2118 372 nm
Cl H 231 - 2322 365 nm
CL SO3N8- 364 nm
CL SO0, (CgHz) 213-21449 364 mm
H H 214 - 2160 362 nm
H So3Na 361 nm
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El 2-(4'-aminofenil)-3-metil-benzofureno utilizado
como material de partida puede prepararse como sigue: 136
gramos de o-hidroxiacetofenona se adicionan a 60% bujo agi-
tacion en el término de 1 hora en 750 cc de metanoi“c&n 180
gramos de cloruro p~nitrobencilice, 212 gramos de céfﬁona-
to sbdico y 18 gramos de yoduro sédico y se agita durante
otras 6 horas a esta temperaturs. Iuego, la mezcls g2 en~
fria a temperatura ambiente, el precipitadb separadé;ée
succiona, se lava con metanol y a continuacion con agua hasta
eliminacidn del carbonato sédico y luego se seca. uée ob-
tiene 191,6 gramos ¢ue corresponden al 7lk del valor tedri~

co, en 2-(4'-nitrobenciloxi)~acetofenona como polvo amari-

110 claro de punto de fusion 102-104¢ no corregido.

271 gremos de 2-(4'-nitrobend lox. )~acetofenona se
mentiene a reflujo a temperatura de ebullicion durante 8
horas con 166 gramos de carbonato potésico en 800 cec de me-
tanol, con lo cual precipita el 2-~(4'-nitrofenil)-3-metil-
benzofurano como polvo amarillo. ILueg la mezcla se enfria
a tEmggratura ambiente y el producto reaccional se succiona,
ge lava primero con metanol y luego con agua caliente has-
te eliminacidn del carbonato potdsico ¥y a continuacion se
seca. Se obtienen 202 gramos que corresponden al 80 % del
valor tedrico, de 2-(4'-nitrofenil)-3-metilbenzofurano en
forma de un polvo amerillo de punto de fusiom 133-1352 no

corregido. 300 gramos de virutas de hierro se corroen en

300 cc de agua y 60 cc de deido acdtico bajo agitacion du~
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rante 30 minutos y & 902, Iuego se adiciona 600 cc de ci-

clohexanone; de forme que la temperatura se eleva de nuevo
a 90%, se introduce en pequeiias porciones en el ténpino de
1 hora 253,3 gramos de 2—(4'~nitrofenil)-3-metilbenzéfura~
no. lLe mezcla reaccional se mentiene a continuaoiéﬁ ﬁuran-

te 6 horas a 90-95%; luego se adiciona 60 gramos de carbo-

rato s0dico; seguidsmente la mezcla se filtra caliente. Ia

cioclohexsnona se separa con vapor 4e agua ¥ permanébén 215
gremoss que corresponde al 96%4 del valor tedrico, de 2-(4'-
eminofenil)-3-metilbengofureno como polvo pardo amarillen-
to de punto de fusidn 47-509 no corregido. ILa aminz puede
recrigtalizerse en una mezcia de benceno y hexeno y auestra

luego el punto de fusion 54~552 no corregido.

En forme andloge se preparan los 2-(4'-aminofenil)-

3~metilbenzofuranos relacionados en la siguiente Tabla, con

propiedsdes similares:
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Rl R2 R3 R4 Punto de fusion no corregido
H |, H H 106 - 1089‘
H cL H H 95 -~ 972
u @ H c1 130 - 1320 -
H H GHy0 H 126 - 1279
H G, H c1 105 - 1068 -
H, Ol G, H 154 - 1558 8
EJEMPLO 6
CHy A\
c1 3 {

6.1 \\1 l—<éi;;§S>-q:: —

Una suspensién de la sal de diazonio, preparada
a partir de 28,6 gramos de 2~(4'-aminofenil)3,4,6-trimetil-
5-clorobenzofurano, se adiciona a gotas andlogamente al

Ejemplo 3 & 0% en el término de 1 hora a una solucidn de
14,8 gremos de bencilmetilcetona en 200 cc de piridina. ILa

mezcla reaccional s8 agita a temperstura ambiente durante
24 horas. El compuesto azoico obtenido se filtra, se lava
con agusa, y se suspende en 600 cc de efanol hirviente. A

le suspension hirviente se adicionan 7,7 gramos de clorhi-
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drato de hidroxilamina, disueltos en 10 cc de agua, y Ts4
gramos de trihidrato de acetato de sodio disueltos en 10
cc de agua. La mezcla reaccional se agita luego tedavie
durante 12 horas & reflujo, se filtra por succion y 32 la-
va con agua. Trasg el secado se obtienen 16 gramos;}gue co™-
rresponden al Tl,2% del valor teérico; de la oxim-hidpar
zone dé punto de fusion 237-240%, ' T

44,6 gremos de la oxim-hidrazona asi preparade
ge disuelven en 400 cc de piridina a 90~952. Inego se adi-
ciona & gotas a la solucion origineda; una solucign:de
75 gramos de pentahidrato de sulfato de cobre en 6btéc de
agua ¥y se agita durante 4 horas. La mezcla reaccicnél se
ded fe luego con 400 cc de agus, se enfris y se succiona

el 1-8xido de v—triazmol formado.

859 gramos del 1-6xido de v-triazol se hierven a
reflujo durante 8 horass en 200 cc de clorobenceno con 4
gramos de polvo de zinc y 7 cc de Zcido acético glacial.
Le mezcla reaccional se filtra luego caliente y el cloroben-—
ceno se destila con vapor de agua. Bl 1-(3,4,6-trimetil-
5-cloro-bengofur-2-il)=-4-(4'-metil-5'~fenil-v-triazol~-2'~
il)~fenileno bruto, que permanece, recristaliza luego dos
veces bajo auxilio de tierras decolorantes, en ligroina.
Funde = 166-1682, no corregido, absoroién lamds méxima

337 nm.

En forma andloga se preparen los v-triazolbenzofu-

ranos relacionados en la siguiente Tabla, con propiedades
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gsimilaress
B
R CH3
N p=
-
R3 0 \N,.“:_.b\
CH3
5e R4
R R R R4 Punto de fusion Absorci§n
1 2 3 no corregido landa maxima
6.2 H CclL H H 149 ~150¢ 340 nm
6.3 H H CH3O H 130 ~ 132¢ 350 nm
10. 6.4 H Cl H Cl 145 -~ 1479 338 nm
6.5 H H H H 116 - 1179 338 nm
6.6 H 0113 H H 94 - 95¢ 341 nm
EJENMPLO 7
- 15. Tel
~N——N
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Una suspension de 28,5 gramos de 2-(4'-sminofenil)-3-
fenilvenzofurano en 50 cc de agua, 30 cc de scido clorhidri-

co concentrado y 50 gramos de arena de silice gruesz 88 agi-
ta fuertemente a temperatura ambiente durahte 16 hoyés, La
suspensién tefiida de color beige del clorhidrato dewé@ina
formado se deslie con 30 cc de deido clorhfdrico concentra-
do ¥y 200 cc de agua, se filtra de la areﬁa,de sflice y se
diazoa a 0~52 con 7,2 gramos de nitrito sodico, diéﬁeltos

en 30 cc de ague. Se origina una suspensién rojo amaiillen-
tay que se agita todavis durante 2 horas & 0~52. ILuego, el
fcido nitroso en exceso se descompone con Scido snitandnico

y la suspensién de sgl de diazonio obtenida se adicicne a
gotas a 02 en el término de 1 hore & una solucidn de 14,4
gramos de 2-naftilamina en 350 cc de piridina. La mezcla
reaccional rojo‘oscura se aglta durante 18 horasa tempera-
ture ambiente. EL compuesto azoico asi obtenido se succiona,
se lava con agua caliente y se disuelve en 300 cc ds piri~
dina a 90%. A esta solucion se adicionan luego 65 gramos de
pentehidrato de sulfato de cobre, disueltos en 100 cc de agua
caliente; ¥y le mezcla reaccional se mantiene durante 16

horas a reflujo. Iuego se deslie la suspension piridinica
con 500 cc de ague y se succiona el l-(3~fenil-benzofur-2~il)-
4=(nafto=1l.2:4"',5'-triazol~2'~il)~fenileno, se lava con agua
y amoniaco diluido y se seca. Tras recristalizer tres veces
en ligroina con auxilio de tierras decolorantes, se obtienen
21 gramos, que corresponde a 48% del valor teoricos como

polvo emarillo pdlido de punto de Ffusifn 166-1682 no corre-
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gido, ¥ ebsorcion lemds méxime 365 nm.

En forma andloge se obtienen los naftotriazol-fe-

nilvenzofuranos relacionados en la siguiente Tabla;.ébh

propiedades gimilares:

/ \

R \:::
\\I:::]:Tjgi Y NN
0 <<:;;:>> é/////,

R
7.2 Cl
Te3 CH40
Ted COOGH3

7.5, 80,N(C,H)

“

|

N

R . .
Punto de fusién Absorcidn lemda maxime
no recogido

218

195
250

209

2192
1968
2518
210¢

370 nm

376 nm
366 nm

366 nm

El 2*(4'-aminofenil)-3—fenil~benzofurano utilizado

como material de partide puede prepararse como sigue:

Una mezcle de 198 gramos de 2-hidroxibenzofenona,

238 gremos de bromuro p-nitrobencilim, 212 gramos de car-

bonato sddice exento de egua y 1000 cc de metanol se man-

tiene a reflujo a temperstura de ebullicién durante 12
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horas, La megzcla resccionsl se enfris luego a 109, se

filtre por succidn, el género del nuche se lava con 400

cc de metanol frio y & comtinuacion con agna caliente has-
$a reaceidn neutrs de lo filtrado. Tras el secado se, ob-
tienen 320 gramos, que corresponde al 96% del valor teo-
ricos en 2-(4'~nitrobenciloxi)~benzofenona de puntézée fu-

gidd 104-105%.

- PP

Una mezcla de 333 gramos de 2-(4!'=-nitrobenciloxi)-
benzofenona y 166 gramos de carbonato potasico exento de
agua en 1100 cc de metanol se calienta & reflujo dupapte
6 horas. El producto reaccional amarillo se enfriﬁ'ipego
a 10%, se filtra por succion, el género del nuche seilava
con metanol frio y & continuacion con agua caliente hasta
reaccion neutra de lo filtrado. Tras el secado se obtienen
244 gramos, que corresponden al 77,56 del valor tedricos
en 2-(4'-nitrofenil)=-3-fenilbenzofurano de punto de fusion

155-1562 no corregido.

Pars la preparacidn del compuesto amino s corroen
300 gramos de virutas de hierro en 300 cc de agua con 60
cc de dcido acético a 902 durante 30 minutos. Iuego se
edicionan 900 cc &e ciclohexanona, la mezcla se calienta
e 90-95% y se introduce en el término de 1 hora en peque-
fias porciones 315,3 gramos de 2-(4'~-nitrofenil)=3-fenil-
benzofurano. ILa mezcle reaccional se hierve a reflujo
durante 6 horas, se regule alcalinamente mediante adicicn

de 60 gramos de carbonato sddico y se filtra caliente. Ia
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ciclohexanona se separa luego de lo filtrado con vapor de

agua y el regiduo que permanece se seca, se obtiene 275

gramos de 2~(4'~aminofenil)-3~fenilbenzofureno bruto, que

correspende al 967 del valor tedrico, que se aisle como

clorhidrato de punto de fusidn 230-232% no corregido bajo

o o !
descomposicion,

En forma analoga pueden prepararse los amigﬁﬁenzofu-

ranos relacionados en la siguiente Tablas:

R Punto de fusion no
corregido
c1 163 - 164¢
CH40 132 - 1332
COOCH 209 - 2109
“ 162 ~ 164¢

80 N(02H5)2
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EJEMPLO 8

8.1

Une suspensidn de la sel de diazonio, preperada a par-
tir de 28,5 gramos de 2—(4'—aminofenil)-3~fenilbenzb¥ﬁ?a-
no anélogamente al Ejemplo 3; se adiciona a gotas & dg‘en
el término de 1 hora a una solucion de 14,8 gramos‘de-bencil-
metilcetona en 200 cc de piridina. ILa mezcla reaccional se
agite & continuacidn durante 18 horas a temperatura ambiente.
El compuesto azoico originado se succiona, se lava con agua
vy se suspende en 600 cc de etanol hirviente. 4 la suspen~
sion hirviente se adiciona 7,7 gramos de clorhidrato aé
hidroxilamina, disueltos en 10 cc de agua, y 7,4 gramos de
trihidreto de acetato sddico, disueltos en 10 ce de agua.
Ie mezecls reesccional se agita luego todavia durante 16 horas
a temperatura smbiente, se filtra por suceidn v se lava
con agua. ITras el secado se obtiene 27,2 gramos, que co~

rresponde al 61% del velor tedrico, de la oxim~hidrazona.

44s3rgramos de la oxim-hidrazona as{ obtenida se
disuelven en 400 cc de piridins a 90-952, Iuego se adiciona



a gotes a la solucion obtenida, una solucidn de 75 gremos
de pentehidrato de sulfeto de cobre, disueltos en 60 cc de
agua, y se agita durante 4 horas. La mezcla reaccional

se deslfe luego con 400 cc de ague, se enfria, el in%ido
de v~triazol formado se succiona, se seca y se hiefvé’a re~
flujo durante 8 horas con 15 gramos de polvo de zinc y 30
cc de Acido acético glacial en 500 cc de clorobenc;ﬂé; La
mezcle reacclional se filtra luego caliente y el cib:dben—
ceno se separa mediante vapor de agua. ZE1 1-(3-fenil-ben-
zofur-2-i1)~4~(4' ~metil~5-fenil-y-triazol-2-il)-feaila~
mino que permanece recristelize 4 veces, con auxiiio- de

tierras decolorantes, en ligroina y funde a 184~185% no

corregido, absorcién lamde méxima 345 nm.

En forme anéloga gse obtienen los benzofuranocs rela-

cionados en la siguiente Tabla, con pio piedades similares.

R Punto de fusidn Aysorcién lamda
no corregido mexing.
8.2 CH3O 174 -~ 1762 355 nm

8.3 ClL 199 - 201¢ 345 nm
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EJEMPIO 9

A pertir del aclarador 3ptico 5.1: 1~(3~-metil~

benzofur~2~il)-4-(nafto~1,2:4',5'-triazol—2'—il)-feﬁilénOs

~? 2

descrito en el Ejemplo 5 se prepara una solucidn, én.le
que 1 gramo Se disuelve en 1000 cc de dimetilformamida. De
esta solucidn de origen se adiciona 3 ¢¢ a 100 cc dse -agua
conteniendo 0,2 gramos de triclorobenceno éomo Carfiéf. Ba~
jo "“friclorobenceno como Carrier" es de comprenderfén éate
v en los siguientes Ejemplos 41 y 42, una mezcla de .75
partes en peso de 1,2,4-~triclorobencenc y 27 partésfén

peso de una combinacion de emulgentes apropiada.

Esta solucion acuosa conteniendo el aclarédoi, se
calienta a 6092, luego se adiciona 3 gramos de tejido de
poliéster denso & la solucidn, la temperatura se eleva
en el término de 10-15 minutos & 95-982 y se deja reposar
a esta temperaturs durante 1 hora. EL tejido se enjusga
v seca. El tejido as! tratado muestra un aspecto blanco

¥ brillente.

Si se utiliza en lugar del aclarador arriba citado,
iguales dosis de 1-(5,7-dicloro-benzofur-2—-il)-4-(nafto-
1,2:4',5'~triagol~2'~il)~fenileno. descrito en el Ejemplo

1.3 o bien

1~(3~metil~5,7-dicloro—benzofur-2-il)=~4-nafto=1,2:4%,5'~-

triazol=~2'~il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 5.7 o bien
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1-(3~fenil-5~carbometoxi~benzofur—2-il)~4-(nafto-1,2:4',5'~

triezol=-2'=il)=fenileno, descrito en el Ejemplo 7.4,

se obtiene en por lo demds igual forma de trabajo, efectos

de aclaredo similares.

EJEMPLO 10

A 100 cc de agua se sdiciona 0,2 gramos de clori-
to sbdico, 0,2 gramos de nitrato sédico y 0,2 gremos de

dcido ox@lico. A partir del &aclarador 6ptico 5.1:

1-(3~metil-benzofur-2~il)~4~(nafto=1,2: 4',5'-triazol=2"'=il)~
fenilenos; descrito en el Ejempio 5, ge prepars una éblucién
en la que ge disuelve 1 gramo en 1000 cc de dimetilforma.
mida. De esta solucidn de origen se adiciona 3 cc a la
solucidn acuose arriba descritae. Adicionalmente se adicio-
na a esta solucion acuosa 0s;2 gramos de triclorobenceno co~
mo Carrier. Este solucion se calienta a 602, luego se adi-
ciona a la solucion 3 gramos de tejido de poliéster denso.
Se-eleva la temperatura en el término de 10-15 minutos &

85¢ f.se deja reposar duresnte 30 minutos a esta temperatura.
Luego se eleva la temperatura a 98-100%2, y a esta temperatura
se trata durante otros 30 minutos. Bl tejido se enjuaga

y seca.

El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco
y brillante. 8e obtienen efectos similares, cuando se

utiliza, por lo demds en iguel forma de trabajo, en lugar
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del aclarador arriba citado, Gosis iguales de

1~(5, T-dicloro-benzofur-2-il)-4-(nafto~1,2:4',5' ~triazol-

1-(3-metil-5, 7T~dicloro-benzofur-2~il)-4=-(nafto~1,2:4',5"~

triegol-2'-il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 5.7 o_.bien

1~( 3=Fenil~5=carbometoxi~benzofur-2-i1)~4-(nafto=1;2: .

4',5'~triazol~2t—il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 7.4.

EJEMPTO 11

A 285 co de ague ge sdiciona 0,3 gramos de ﬁnféter
alquilpoliglicdlico ¥ 0,15 gramos de triclorobencenc como

Cexrrier. i

A partir del aclarador Sptico 7.1:
1~(3~fenil-benzofur-2=il)~4-(nafto=1,2:4",5"'~triazol~2"'=il)~
fenileno, descrito en el Ejemplo 3, se prepars wma solucion
en la gque se disuelve 1 gramo en 1000 cc de dimetilfoﬁmamida.
De esta solucién @e origen se adicioma 15 cc & la soluciédn
arriba descrita. Esta solucidn acuosa que contiene el sclara-
dor, se calienta a 20-30%, luego se adiciona 15 gramos de
un tejido de polidster a la solucidn. Se eleva la tempera-
ture en el término de 30 minutos a 1302 y se deje reposar
& esta temperatura durante 30 minutos. Iuego se enfris a
602 en el término de 15-20 minutos. Bl tejido se enjuegs

. 7 . -
y seoa ¥y & continuacion se termofije con aire caliente a

e



2002 durante 30 segundos.
El tejido asl tratado muestra un aspecto blanco ¥

brillante. e

Si se utiliza en lugar del aclarador arriba ¢itado:
5. iguales dosis de 1-(5,7-dicloro-benzofur-2-il}4-nafto=
152:4',5'~triazol-2'-il)~fenileno, descrito en el Zjemplo
1.3 o bien 1-(3,4,6~trimetil~5~cloro-benzofur—2-il)=4-
(nafto~1,2:4!,5'~triazol~2'~il)-fenileno, descrito en el
Ejemplo 5.13 se obtiene en por lo demas iguel forme, ﬁé

10, trabejo, efectos similares.

Se obtiene mesimismo efectos ceracteristicos al uti-
lizar los aclaradores descritos en los Ejemplos l.4, 1.5

¥ 1.6

EJENPIO 12

15. A4 100 cc de agua se adiciona 0,12 cc de &cido formico

al 854 y 0,06 gramos de éter alquilpoliglicdlico.

"

4 partir del aclarador Gptico 2.1:
gcido 1~(5- cloro-bénzof{lr—2~il)-4~(nafto~1, 2:41,5'~triazol-
2'-il)~fenilen—6'-sulfénico, descrito en el Ejemplo 2, 8@
" 20, prepara una solucidn, en la que se disuelve 1 gramo en
1000 cc de dimetilformemida. De esta solucidn de origen

se adiciona 1,5 ec & la solucion acuosa arriba descrita.

¢
Esta solucion acuosa que contiene el aclarador; se
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calienta a 602, luego se adiciona 2 la solucion 3 gramos
de tejido denso de fibras cortadas de nildn. Se eleva

la temperatura en el término de 10~15 minutos & 90~92¢% y
se deja reposar a esta tempersture durante 30 minutos., EL

tejido se enjuage y secas El tejido asl tratedo muestra un

Se obtiene efectos similares, cuando en lugﬁf del

aclarador erriba citado, se utiliza iguales dosis de

1—(5,7—aio1oro-benzofur-z-il)-4—(nafto—1,2:4',5'—%?£ézolm

21-i1)-fenileno, descrito en el Ejemplo 1.3 o bien -

1-(3-metil=benzofur-2-il)~4-nafto-1,2:4',5"'~triazol=2"=

il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 5.1y o bien

1-(3-fenil-benzofur-2-il)~4~(nafto-1,2:4',5' ~triagol~2"~

il)-feniléno, descrito en el Ejemplo T.l, o bien

1~ 3~fenil-5-metoxi-benzofur-2~il)-4~(4' -metil-~5"' -fenil-
v-~triezol-2'-il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 8.2,

v se trebaja en forma usualmente igual.

BJEMPLO 13

4 100 cc de agua se adiciona 0,4 gramos de deter-—

gente, como se indica en el Ejemplo 19.

A partir del aclarsdor dptico 2.1
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gcido 1~(5-cloro-bengofur-2-il)~4-(nafto~1,2:4',5'=triazol-
2l—i1)~fenilen~6'~sulfdnico, descrito en el EjempngZQ 88
prepara wne Solucion, en la que ge disuelve 1 gramb[eh
1000 cc de dimetilformamide. De esta solucidn de origen se
adiciona 1,5 cc & la splucidn acuosa arriba descrita:; Esta
solucién acuose que contiene el aclaradors se caliente a
55-60%, luego se adiciona @ la solucién 3 gramos de “tejido
de poliamida denso. Se deja reposar é egta temperatura
durante 20 minutos. El tejido se enjuaga y seca. ,

El tejido asi tratado muestra wn aspecto brillante

!

¥ blanco.

8i se utiliza en lugear del aclarador arriba citado
dosis iguales de

1-(5,7-dicloro~benzofur—2-31)~4~(nafto-1,2:4',5'~triazol-2'-

11)~fenileno, descrito en el Ejemplo 1.3, o bien

1-(3~metil~bengofur~2-il)~4~(nafto~1,2:4',5'-triazol-2"' -

il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 5.1, o bien

1~(3~fenil-benzofur-2~-il)~4-(nafto-1,2:4",5'~triazol=2"~
il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 7.1, se obtiene en

por lo demés igual forma de trebajo, efectos similares.
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EJEMPLO 14

A 100 cc de agua se adiciona 0,06 gremos de un

éter alquilpoliglicélico.

4 partir del aclarador optico 2.1t

écido”lr(5-cloro-benzofur—2-il)-4-(nafto:l,2:4',5'-t£iazol~
5. 2'-il)~fenilen-6'~sulf5nico en forma de la sal sﬁdiéa,:
degerito en el Ejemplo 2, se prepars una solucidn, é@fla
que 1 gramo se disuelve en 1000 cc de dimetilformamida. De
esta solucion de origen se adiciona 1,5 cc 2 la solucién

acuosa aryiba descrita.

10. Este solucidn acuosa que contiene el aclarador, se
calienta a 609, luego se adiciona 3 gramos de tejidb de fi-
bras cortadas de nildn tupido a la solucidn. ILe temperature
se eleva en el término de 10-15 minutos & 90-92¢ y se deja
reposar a esta temperaturs durante 30 minutos. El tejido

15. ge enjuage y seca. BL tejido asi tratado muestra un aspec~

to blanco y brillente.

8i se procede a como g8 ha indicado en el Ejemplo
1, pero utilizando en lugar del aclarador arriba citado,

igunales dosig del compuesto citado en el Ejemplo 5.1

20. 1~(3-metil-benzofur-2-11)-4-(nafto-l,2:4',5" ~triazol=2"~

il)-fenileno o bien

1-(3-metil-6-metoxi~bengofur-2-il)=4=(4'-metil=5'~fenil-

v=-triazol-2'~)-fenileno, descrito en el Ejemplo 6.3,
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ge obtiene resultados similares.

EJEMPIO 15

A 100 cc de ague se adiciona 0,6 cc de 4cido acético

al 4% y 0,06 gramos de un éter alquilpoliglicdlico.. *
4 partir del aclarador optico 7.1:

l—(3—fenil-benzofur—2—i1)-4-(nafto-l,2:4',5'—triazc1~25-
il)-fenilend, descrito en el Ejemplo 7, se prepara una.
solucidn, en la que 1 gramo se disuelve en 1000 cc de dimetil-
formemida. De esta solucion de origen se adiciona 1,5 ce
o la solucidn amcuose arriba descrita. Esta solucion acuosa
que contiene el aclarador, se calienta a 402, luego se adi~

cione a la solucion 3 graemos de tejido denso de polipro-

pileno ("Meraclon"). Lo temperatura se eleva en el término
de 10~-15 minutos a 95-982, y se deja reposar a esta tempe-

ratura durante 30 minutos. Bl tejido se enjuaga y secsa.

. Bl tejido asi tretado muestra un-aspecto blanco y
brillante.

8i se utiliza en lugar del aclarador arriba citado,
dosis iguales de 1-(3,5-dimetil-benzofur-2-il)-4-(nafto=1,2;
4',5'~triagol-2'-il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 5.2
0 bien 1-(3-fenil=5-cloro-benzofur-2-il)~4-(nafto-1,2:4',5'-
triazol-2'~il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 7.2, se

obtiene en por lo demds igual forma de trabajo, efectos
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EJRMPLO 16 S

4 100 cc de agua se adiciona 0,2 gramos de sulfosuc

" N

A partir del aclarador Optico 5.13:
1~(3,4,6~trimetil~5~cloro~benzofur-2=il)~4=(nafto~1,2:4",5'~
triagzol-2t-il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 5y Se pre-
para una molienda arenosa al 10%. De esta moliendalérenosa
se adiciona 3 gramos & la solucion acuosa srriba des@rita.
Con esta solucidn se fulardea & 208 un tejido de poliéster.
(presién de los rodillos 30 kg/cmz; velocidad 3 metros/mi-
nuto, efecto de exprimido 50-60%). E1 tejido se seca a unos
602, E] tejido seco se fija a 2002 durante 30 segundos.

El tejido asi fratedo muestra un aspecto blanco y brillan-

te.

Se obtienen efectos similares, cuando se utiliza,
en por lo demds igual forme de trabajo, en lugar del acla-
rador arribe citados igusl dosis de 1~(3-fenil-benzofur-2-
11)=4=(nafto=1,2:4',5' ~triazol~-2'-il)-fenileno, descrito

en el Ejemplo T.l.
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EJEMPLO 17

4 100 cc de ague se adiciona 0,6 cc de 4cido “acéti=

co al 4 ¥ 0,06 gramos de un éter alquilpoliglicdlico:.

A partir del aclarador optico 7.1: 1-(-fenil~ben-
zofur-2—il)—4—(nafto-l,2;4',5'-triazol-2'~il)—fenilé£§;'des—
erito en el Ejemplo 7, se prepara una solucion, en la gue
1 gramo se disuelve en 1000 cc de dimetilformemida. De
esta solucion de origen se adiciona & cc a la solucién
acuosa arriba descrita. Esta solucion acuosa gue contiene
el aclarador, se calienta a 602, luego se adiciona 3 gra-
mos de tejido de sargsa denso de' triacetato a la aalubién.

Se eleva la temperatura en el término de 10~15 minutos a
95-982 y se deja reposar a esta temperatura durante 30

minutos. El tejido se enjuaga y seca.

El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco y

brillante.

) Si se utiliza en lugar del aclarador arriba citado,
igual dosis de 1-(3,5-dimetil-benzofur-2~il)-4-(nafto~1,2:
4155 ~friazol-2'~il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 5.2,
se obtiene, en por 1o demds igual formz de traﬁajo, efectos

similares.
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EJEMPLO 18

4 100 cc de ague se adiciona 0,6 cc de dcido.epéti-
co al 4. y 0,6 gramos de un dter alquilpoliglicélico-

A partir del aclerador Spticm 7.1t

I-(B“fenil-benzofur-z-il)-4-(nafto-l,2:4’,5'~triazdi:é'-
il)~-fenileno, descrito en el Ejemplo 7, se prepara ung,
solucién, en la que 1 gramo se disuelve en 1000 cc.de-di-
metilformemide. De este solucidn de origen se adiciona 6

co & la solucidn acuosa srriba descrita. BEsta solucidn acuo=
8o que contiene el aclarador, se calienta a 4092, 1ueg6 se
adiciona & la solucidn 3 gramos de tejido de satén tupido

de acetato. Se eleva la temperabtura en el término de 10-15
minutos a 782 f se deja reposar a esta temperatura durante '

30 minutos. E1 tejido se enjuags y seca.

El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco

¥y brillante.

81 ge procede a como se indica en el Ejemplo ante-
rior, pero se utiliza en lugar del aclarador ya citado, igual
dosis que la citada en el ejemplo del compuesto 1-(3,5=
dimetil-benzofur-2~il)-4-(nafto-1,2:4',5'~triazol-2"'-il)-

fenileno, descrito en el Ejemplo 5.2; se obtiene resulta-
dos similares.
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EJEMPLO 19

L 100 cc de agus se adiciona 0,4 gramos de deter-

gente de la composicion giguiente:

Sulfonato dodecilbenceénico 16 %
Sulfonato de alcohol graso 4 %
Pirofosfato tetrasddico T%
Tripolifosfato sddico 35 %
Silicato magnésico (MgSi0;) 2 %
Disilicato sodico (Fa,(5103) ) %
Carboximetilcelulosa 1%

Sal sédica del écido etildiaminte~

traseético ' 0s5 %
Sulfato sodico aproximademente 25 %
Agua 245 %

(E1 detergente puede contener en lugar de sulfato sodico
agimismo 10-20% de perborato sbdico o de otro agente cesor

de oxigeno).

A pertir del aclerador optico 501t

1-(3~metil-benzofur-2-il)=4-(nafto~1,2:4',5'~triazol=2"~
il)~fenileno, descrito en el Bjemplo 5, se prepara unz
solucidn, en la que 1 gramo se disuelve en 1000 cc de di-
metilformemida. De esta solucion de origen se adiciona 2 c¢
a la solucidn acuosa arriba descrita. Esta solucidn acuosa,
que contiene el aclarador, se calients a 922, luego se adi-

ciona a la solucion 3 gramos de tejid denso de algoddn. Se
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deja reposar a esta temperatura durante 30 minutos. El
tejido se enjuege y seca.

El tejido as{ tratado muestra un aspecto blanco ¥

brillante.

Se obtienen efectos similares, cuando se uﬁii%éa;
én ﬁéi‘ib demés igual forme de trabajo,.én,lugar del;écla*
rador erriba oitado dosis iguales de 1—(3—meti1-5-cibfo?
benzofur~2-il)~4-(nafto-1,2:4',5'~triazol-2"'~il)-fenileno,

degerito en el Ejemplo 5.4, o bien

1-(3-metil-6-metoxi~bengofur—2=1i1)=4~(4!~netil~ 5'-fenll-

v—trlazol-E'-)—fenileno descrito en el Bjemplo 6. 3

EJEMPLO 20 !

A 100 cc de agua ge adiciona 0,2 gramos de sulfato
sédico y 0,06 gramos de un Ster alquilpoliglicolico supe=

rioxr.

A partir del aclarador Gptico 2.1: écido 1-(5-
cloro~benzofur-2-il)-4-(nafto-1,2:4"',5'~triazgol-2"'~-il)~

. [ . .
fenilen-6'-gulfonico en forma de la sal sodica, descrito en

el Ejemplo 2, se prepara une solucion, en la que 1 gramo

ge disuelve en 1.000 cc de dimetilf ormemida. De esta solu-
cion de origen se adicione 2 oc a la solucidn arribe des-

N .’ .
crlta. Esta solu01on acuosa, que contlene el aclaradors

se oallenta a 40-45°s luego se ediciona 3 gramos de tejido
denso de algodon a la solucion. Se deja reposar e esta
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temperatura durante 30 minutos. El tejido se enjuaga y
geca., El tejido asi tratado muestra un aspecto blaﬁuq N

brillante.

Si se procede como se indica en el Ejemplo ante-
rior, pero se utiliza en lugar del aclerador antes citado,
igual dosis del compuesto citado en el Ejemplo 2.3; acido
1-(5,7~dicloro~benzofur-2-il)-4~(nafto~1,2:4',5"'~triazol~
21=il)~fenilen—6'-sulfonico, se obtienen resultados simila-

red.

EJEMPLO 21

H

A 115 cc de agua se adiciona 0,06 gramos de un

&ter alquilpoliglicolico.

A partir del aclarador 2.3:
écido 1-(5,7-dicloro~benzofur-2-il)-4~(nafto-1,2:4',5'~tria-
z0l-2'~il)~fenilén~6'-sulfonico en forma de la sal sodica,
descrito en el Ejemplo 2, se prepara una solucidn, en la
que } gramo se disuelve en 1000 cc de dimetilformamida. De
esta solucidén de origen se adiciona 6 cc a la solucion
arriba descrita. Esta solucion acuosa que contiene el
aclarador, se calienta a 60¢ y ge adiciona 0,36 gramos de un

hidrosulfito estabilizado. ILusgo se adiciona a la solu-

cién 3 gramos de tejido denso de lana, y se deja reposar

a esgta temperatura durante 30 minutos. E1L tejido se enjua-

ga y seca. El tejido asi tratado muestra un aspecto blanco
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y brillente.

Se obtienen efectos similares, cuando, en por 10
demés iguel forme de trabajos se utiliza en lugar del acla~
rador arriba citado, igual dosis de acido l~(3-met11~benzo~
fur-2~-il)~4~(nafto-1,2: 4',5'-tr1azol~2'-11)-fenllen~6'—sul

fonico, descrito en el Ejemylo 5.5.

EJEMPLO 22

En la amasadora se homogeinizan a 2002 100 partes
de polipropileno con 0,5 partes de dioxido de titario y

0,05 partes del aclarador optico 5.13:

1-(354,6~trimetil~5-cloro~benzofur-2-il)-4-(nafto=1,2:4",5'~
triazol~2'=il)~fenilenos descrito en el Ejemplo 5. Ia masa
fundida se éxtrusiona bajo gas inerte de 2-3 atmosferas y

a una temperatura s 280-3002 segin métodos conocidos por
toberas de hilstura. Les fibras de polipropileno asi obte-
nidas se caracterizan por un grado elevado de blancura. Si
se utiliza en lugar del aclarador arriba citado, igual

dosis de 1=(3~fenil~benzofur-2-il)-4-(nafto~1,2:4',5'~tria~
201~2%-i1)~fenileno, descrito en el Ejemplo 7.1, se obtie~

ne, por lo demds en igual forma de trabajo, efectos simi~

lares.
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EJEMPLO 23

En la amasadora se gelatiniza en el laminador a
160¢ durente 15 minutos, 67 partes de polvo de clorurc po~
livinflico, 33 partes de ftalto dioctilico, 2 partes de”
dioxiestannato di-n-butil-dileurilico, 0,3 partes de tripoli-
foafato pentaoctilsédico con 0,05 partes del aclaradprVSP-
tico de la formula 5.13: 1-(3,4,6-trimetil-5-cloro-benzo=
fur-2-il)-4~(nafto~1,2:4',5' ~triazol-2'-il)-fenileno des~
crito en el Ejemplo 5, v a continuacion se extiende‘pé:a
formar lféminas. ILas léminas de cloruro polivinilioq prépa~
radas de tel forme muestran a la luz diurna una fueffé'fluo—

regcencia y un aspecto blanco brillante.

51 se utilize en lugar del,aclarador grriba éitado,
iguales dosis de 1-(benzofur-2-il)-4-(nafto=1,2:4',5'=tria~

zol-2'-il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 1.1, o bien

1-(3~fenil-benzofur-2-il)-4-(nafto=1,2:4",5' ~triazol-2'=
il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 7.1, se obtiene en

por lo demds igual forme de trabajo, efectos similares.

Asimismo los aclaradores l.4; 1.5.y.1.6 confieren

“

2 las 1léminas un aspecto blanco y brillante.

EJEMPLO 24

1000 pertes de granulado de poliéster a partir

de etilenglicol del &cido politereftalico se mezclan in-
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timamente con 0,25 partes del aclarador optico 1.1t

1-(benzofur-2-il)~4=(nefto~1,2:4",5' ~triazol-2'-i1)~fenile-
no, descrito en el Ejemplo 1 y luego se e xtrusiona bajo~
nitrSgeno en una extrusionadora & una temperatura de_fi
265-2852 en forma conocida mediante una tobera de hi;é#gra
pera fibras. Las fibras de poliéster asi obtenidas mues-

tren un aspecto brillante y blanco.

T

51 se procede 2 como se indica en el Ejemplo axdte-
rior, pero se utiliza en lugar del aclarador ya citados igual

les dosis del compuesgto citado en el Ejemplo 5.1

1-(3~metil-benzofur-2-il)~4=(nafto-1,2:4',5' ~triazoi~2'=
il)~fenileno o bien
1-(3~fenil~benzofur-2-il)-4~(nafto~1;2:4',5'~triazol~2'-il)~
fenileno, descrito en el Ejemplo 7.1 o bien
1-(3-fenil-5~carbometoxi~benzofur-2~il)=4-(nafto~1,2:4',5'-
triagol~2'=il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 7.4, se ob—

+tiene resultados similares.

BJIENPLO 25

En un autoclave de acero afinado, que esta provisto
de un agitador; un tubo de entrada de gas un dispositivo
de .-vacios; un refrigerador descendente y una cemisa de cale
facoion, se calienta & une temperatura exterior de 2009 bajo
insuflacidn de nitrdgeno puro, 388 gramos de éster dimeti-

lico del Zcido bencen-l,4-dicarboxilico, 300 gramos de 1,2=
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etendiol y 0,4 gramos de oxido de antimonio y se mantiene

durante 3 horas a esta temperatura. ZIuego se destila .me-
tanol lentamente. Seguidamente se introduce cautelosamen-
te en el autoclave bajo exclusion del aire, 0,4 gramqgldel

aclerador Optico T.4:

1—(3-feni1—6-carbometoxi-benzofur~2~11)—4-(nafto~1,é{éi,5'-
triazol-2'-il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 7, disuel-
to en 40 gramos de 1,2-etandiol, después de lo cual se deja
caer la temperatura a 190%. Tras finslizar la adicidn se
eleva la temperaturs en el término de 1 hora a 2859ad§'tem-
peratura exterior, con lo que desgtila 1,2-etandiol. -Iuego
ge introduce vac{o en el autociave, la presién ge rédﬁce
lentamente a 0,2 Torr y la condensacién se conduce hasta
el final bajo estas condiciones durante 3 horas. Durante
estas operaciones gse agita a fondo. El pol{mero de conden-
sacion l{quido ge prensa luego con nitrégeno por la tobera
del fondo. 4 partir del polfmero asi obtenido se preparan

monofilementos, que muesgtran un aspecto brillante y blanco.

* Se obtienen efectos similares, cuando en, por lo
demds igual forma de trabejo se utiliza en luger del acla-
redor arribe citado, igusles dosis de 1-(benzofur-2-il)-4-
(nafto=1,2:4',5'-triazol=2'=il)~fenileno descrito en el

Ejemplo l.l; o bien

1-(3-metil~benzofur-2-il)~4~(nafto~1,2:4',5' ~triazol-2'~11)~

fenileno, descrito en el Ejemplo 5.1, o bien
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1~(3~fenil-benzofur-2-il)-4-(nafto-1,2:4',5' ~triazol=2'-il)~

fenileno, desgcrito en el Ejemplo T.l.

EJEMPLO 26 -

«««««

300 partes de adipato de hexametilendiamina se‘Qisuelfﬁi‘

-
a=

vén eﬁ.BOO co de agua destilada 2 80%. En esta soluc;§n se
introduce 1,8 partes de acido sebdcicos 1,2 partes d?j?ié‘
xido de titanio (anatase) y 0,3 pertes del sclarador Gptico
7.5: 1~(3-fenil-5-dietilaminosulfo-benzofur-2~il)~4-(nafto-
1,2:4',5'~triazol=2-il)~fenileno, descrito en el Ejempis Ty
se aglta haste que se efectia una distribueion homogénéa.

La mezcle 1fquida se introduce en el amtoclave calentada g
aproximadamente 1502 bajo exclusion del oxigeno ¥ luego se

eleve en el término de 1 hora la temperatura a 2802. Duran-
te.este tiempo se mantiene.-lea presién en el autoclave por
debajo de 30 atmsferas, mediante puridad del vapor de agua.
Tras aloanzar el méximo de temperatura e 280-2902 se 1lleva
la presién mediante purga de la parte voldtil, en el término
de 10 a 20 minutos a presion atmosférica. A4 continuscidn la
nase se mantiene bodavis durente 4 horas a 2809 e presion
atmosférica bajo exdlusiép de oxiggﬁb.' Después de este tiem-
DO la'condénSacién progresa, de forma que el polidﬁndepsado
puede ektrﬁsidharse mediante nitrégeno por una tobéra dig~
puégf&rén‘ei-fondé-del_autoclavé. 4s{ se obtiene fibras de

poliémiaa.pﬁfas v blancas.
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Se obtienen efectos similares; cuando en por 1o
demés igual forma de trabajos; se utiliza en lugar deyt- acla-

rador arriba citado, igueles dosis de e

1-(3~fenil-benzofur~2-i1)=4=( 4" ~metil~5! ~fenil-v~trigzol~

2'=il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 8.1, o bien - -

1~(3,5~dimetil~benzofur—-2-il)~4~(4'-metil~5'~fenil~v~friazol

2'=il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 6.6, o bien

1~(3~fenil-5-carbometoxi~benzofur-2-il)-4~(nafto-1,2s41,5'~

triazol-2'~il)-fenileno, descrito en el Bjemplo 7.4.

EJEMPLO 27

400 partes de caprolactama; 40 partes de agua, 0,4

pertes del aclarador optico T.5:

1-(3~fenil-5-dietilaminosulfo~benzofur-2~il)-4-(nafto-1,2:
41,5'-triagol~2~il)~fenileno, descrito en el Bjemplo 7, ¥
1,6 partes de didxido de titanio (anatasa) se mezclan entre
si i sg calienta & aproximadamente 70¢ para la licuacion de

la masa. La mezcla liq;ida se dispone en un recipiente de
presidn a base de acero inoxidable y se calienta bajo ex-

trusion de oxigeno, en el término de 1 hora a una tempera-
tura de aproximadamente 250%¢, con lo que se obtiene una
presién de 10-15 atmisferas. Despuds de este tiempo se des-
tila el agua y a continuacidn la masa pol{mera se mantiene

a 250¢ durante 3 horas sin presién para el desgasificado
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total. TLuego, le masa alcanzs una viscosidad, que permite

el prensado del polimerizado mediante nitrégenb por una -
tobera dispuesta en el fondo del recipiente de extrusiég
en forma de bandes o filementos. Ie polismida solidificeds
ge libera de las particules mondmeras mediante extraccion
con agua. lLas fibras de poliamida obtenidas segﬁn esﬁé%bro~
cedinichto se ceracterizean por wn gredo de blancura ﬁhy;

Y

elevado. *

LA

8i se procede a como se indica en el Ejemplo- ante-
rior, pero se utilize en lugar del aclarador ya citado, do-

sis iguales del compuesto citado en el Ejemplo 6.1

1~(3;4,6~trimetil-5-cloro-benzofur~2-il)~4-(4'~metil-5"'~
fenil-v-triazol-2'~il)~fenileno, o bien
1-(3-fenil~5-carbometoxi~benzofur-2~il)-4-nafto=1,2:4",5"~
triazol=-2'~il)-fenileno, descrito en el 3jemplo 7.4, o bien
1-(3-fenil-benzofur~2-il)=4-(4'-metil-5'-fenil-v-triazol~2'-
il)-fenileno, descrito en el Ejemplo 8.1y se obtiene resunl-

tados similares.

EJENPLO 28

1000 partes de nildn 6 granulado y 1 parte del acle

rador éptioo finamente pulverizado T.5:

1-(3-fenil-5-dietilaminosulfo~benzofur-2-il)-4~(nafto-1,2:

4',5'~triagol-2~il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 7, se
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mezclan durante 3 horas en el recipiente de rodillos. Il
granulado se extrusiona a continuacion medisnte una prensa
de extrusién con husillo a wne temperatura de la masé!@é
2502 como llanta sin fin de dos milimetros de diémetfg.f El
material obtenido de tal forme muestra frente al granulado
de partida un color mejorados es decir un grado de b;aﬁuz-
ra elevado. Puede elaborarse a continuacidn sobre lésAmé-
quinas usuales pars piezas moldeadas cualesquiera o puede
hilarse para formar filamentos, que muestran un gradoc Ge

blancura brillante.

Si se utiliza en lugar del aclarador arriba citado,

4

iguales dosig de
1-(334,6~trimetil~5=cloro-benzofur-2-il)~4~(4"'-metil-5"-
fenil-v-triazol-2'-il~fenileno, descrito en el Ejemplo 6.1,

o bien
1-(3~fenil-benzofur-2-il)-4~(4'~metil-5' ~fenil-v-triam 1-2'~

il)~fenileno, descrito en el BEjemplo 3.1, o bien

1-(3~fenil-5-carbometoxi-benzofur-2-il)~4-(nafto-1,2:4',5'~
triazpl—2'~il)—fenileno, descrito en el Ejemplo 7.4; se ob-
tiene, en por lo demés igudl forma de trabajo, efectos

simllares.
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EJEMPLO 29

En un tambor de mezclan 1000 partes de recorﬁesxde
poliemida, obtenibles segﬁn forme conocida a partir qé;adi-
pato de hexametileno, con 5 partes de dioxido de titanio ¥

0,5 partes del aclerador optico 7,5: )

1~(3-fenil-5-dietilaminosulfo-benzofur~2-11)-4~(nafto=1s 2:
47,5t ~triazol=~2~il)=fenileno,

descrito en el Ejemplo 7, durante 10-15 horas. Los recor-
teg asi tratedos se funden en un agarato bajo exclusiéq de
oxigeno y se agita durente breve tiempo. 4 continuacién
se extrusiona la masa fundida bajo una atmosfers de nitré-
geno de 5 atmésﬁeras portadoras de hilatura y se estira.
Tas fibras de poliemide as{ obtenidas muestran un grado de

blancurs elevado.

Se obtienen efectos similares, cuando, en por lo
demds iguel forme de trabajo, se utiliza en lugar del acla-

rador arriba citado, iguales dosis de

1~-(3,5-dimetil-benzofur=2=1il)~4-(4'-metil~4' -fenil-v=~
triazol-2'-il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 6.6, o bien
1~(3546~trimetil=5-cloro-benzofur-2-11)~4=(4 ' ~metil=5" -
fenil~v-triazol-2'~il)~fenileno, descrito en el Ejemplo 6.1,
o bien
1-(3~fenil~benzofur~2-~il)~4~(4'-metil-5'~fenil~v~triazol~

ov-i])-fenileno, descrito en el Ejemplo 8.1.
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REIVINDICACICONES

Se declaran nuevas y de propia invencién las’ siguien-
tes reivindicaciones, con prioridad de la solicitud de pa-

tente suiza n? 9862/69 del 27.6.59.

1. Procedimiento para la obtencidn de benzofuranos

5. de la formula I

(1)

10. en donde
Rl gignifica hidrégeno, un grupd alquilico infe-
rior o junto con R, un radicel bencénico ani-
. llado,
R, significe hidrdgenos un grupo alguilico o al-
. 15, coxi inferior, haldgenos un grupo carboxi, car-

balooxi, sminocerbonilico, mono~ o dialquilami-
nocerbonilico, de dcido sulfonico, alquilsul-~
fonf{lico, slguiloxisulfonilico, aminosulfon{-
1ico o mono- o dialquileminosulfonilico o junto

con R, significa un redicel bencénico anillado,

P ST R T R
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gignifica hidrdgeno o un grupo alquilico o al-
coxil inferior o junto con R4 un radical ben-
cénico anillado | f
significa hidrdgeno, un grupo alquflic& ;n;

ferior o haldgeno o junto con R3 un radicél
bencénico enillados . .
significe hidrdgeno, un grupo -alquflico infe-
rior o un grupo fenilico y eventualmente subs-
tituidos

significa el grupo fenflico,

significa el grupo metilico o

significan junto con los atomos de carbono del
enillo de triaszol, un grupo fenilénico, que
puede estar substituido en posicidn 4 y/o 5
mediante un grupo alquilico o alcoxi inferior,
o0 un grupo de naftileno-(1,2), que puede estar
substituido medi ante un grupo de Acido sulfé-

+ . . . [ 4"
nico o dialguilamino sulfonilico,

caracterizado porque se diagzos un compuesto de la formula

Ry Rg
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en donde los radicales desde Rl a Rg tienen las significa-
ciones indicadas en la reivindicacion 1, el compuesto de
diazonio obtenido se copule con una cetona de la formula

ITla o IIIb

b"’CH2"C"Y o~C- CH2"'Y

o (IIIa) g (T11b)

en donde

Y significa el grupo fenilico y

Z gignifica el grupo metilico,
ge hace reaccionar el compuesto obtenido con hidroxilemina
pars formar una oxihidrazona, se produce el coerre dsl ani-
1lo con un agente de oxidacidn pera formsr el l-oxido de
v-triazol v ésbte se reduce par ultimo con un agente de re-

duccion para formsr un compuesto de la formula I.

PO 4 A . . P
2. Procedimiento segun la reivindicacion 1l; gque
en une alternativa de realizacion se caracteriza porque se
diazoa un compuesto de la formula IT; se copula con una
anilina o bien naftilamina eventualmente -substituida en po-
. s ? .
sicion orto para formar el grupo amino y el compuesto
azoico se treansforma en pregencia de un agente de oxida-
P4 < . ,
cion bajo calentemiento en un compuesto de la formula I,

en donde Y y & representen junto con los dtomos de carbono

enillo de triazol un grupo fenilénico o de naftileno-

(1,2) condensado.
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3. Procedimiento, segun las reivindicaciones prece-
dentes, caracterizado porque se obtienen benzofuranos de

1o férmula I,

en donde
5. Ry significa hidrdgenos o un grupo alqu{;ic§-con P
o de 1 a 4 atomos de carbonos e .
R,  significs hidrdgeno, un grupo slguilico con
1-6 4tomos de carbono, un grupo alcoxi con
1-4 &tomos de cerbono, cloro, el grupo-2arboxis
0. un grupo carbalcoxi con 2-5 dtomos de cafbono,
un grupo dialquilamino-sulfonilico con 1-4
Stomos de carbono en cadz grupo alquilico o
fenilo,
R, significa hidrdgeno, un grupo alquilico con
15. ~ 1~4 &tomos de carbono o un grupo alcoxi con
1-4 atomos de carbonos,
R4 gignifica hidrégeno o cloro,
Rg significa hidrdgeno, un grupo alquilico con 1~4
dtomos de carbono o el grupo fen{lico,
20, Y significa el grupo fen{lico,
7 significa el grupo metilico o

Yy %z significan junto con los Gtomos de carbono del
anillo de triazol, un grupo fenilénico, que
puede estar substituido en posicidn 4 y/o 5
mediante un grupo alquilico con 1-~4 &tomos

de carbono o un grupo alcoxi con 1-~4 étomos




de carbono, o un grupo de naftileno~(1:2), que
puede estar substituido mediante un grupo de
deido sulfdnico o dialquilamino—sulfénico aon

- 1~4 &tomos de carbono en cada grupo alquilico.

5. 4. Procedimiento para la obtencion de benzofura-

nos.

’
Segun se describe y reivindice en la presente memo-
ria descriptive que consta de 63 péginas folisdas vy escri-

’ .
tas a maquina por una sola de sus caras.

Medrids a 26 de Junio de 1.970

D.a. AME 1S8Ry
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