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PATENTE
DE
INVENCION

50r "PROCADIMIENTO PARA PREPARAR SUSPENSIONES DE ACLARA
DORES OPLICOS DAL GRUPOC DE LOS TIAZOLIL-ESTIIBENOSY, a fa-
vor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG, residente on BASTILEA

(Suiza).

MEMORIA DESCRIPIIVA

Bste invento se refiesre 2 un procedimiento
para la preparacién de suspensiones (glurries) de acla-
radores 6pticos del grupo de log triazolil-estilbenos,
1o mismo que a estas suspensiones,

Los acleradores 6pliicos de la serie tria-
zolilestilbénica se suclen emplear en forma de un pPol-
VO seco, que se prepara a partir de la torta himeda de
filtro que, dcspués de haber sido trasladeda a cubetas,
ge ha suvcado previamente en hornos durante varias horas.
A causa de las dificultades de manipulacidén del polvo
seco y dzl peligre de levanter polvillo, resultaria

ventajoso emplear el aclarador en forma de una suspenr
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5i6n acuosa. Se han realizado intentos para s&éjender
el polvo s3c0, y también la torta humeda del filtro,
por mixturacién con agua; pero estos intentos no han
dado resultado porque la guspensién que se obiiene no
es homogénea, ticnde a sedimentarse rdpidemente y se
afectan degfavorablemente las propiedades de aclara-
cibn y el comportamiento tintéreo en agva fria, Pon
otra parte, la suspensidén de un polvo seco presenta
grandes dificultades.

Ahora se ha descubierto sorprendentemente
que pueden prepararse suspensioncs tixotrépicas homo-
géneas de tales aclaradores, si se mezcla con un dis-
persante su torta de filtro himeda, Las suspensiones
de esto tipo apenas si s¢ sedimentan durante el alme-
cenamiento estdtico, porque congtituyen una forme ge-
losa y en virtud de ello no se produce ningune sedi-
mentacibén pe}ceptible durante un almacenamiento esté-
tico prolongado, por ejemplo durante 12 semanas, Ade-
nés del buen comportamiento en la sedimentacidn, estas
suspensiones poscen propiedades de viscosidad que per-
miten manipularlas con mucha meyor facilidad de la que
os posible con una forma en polvo. Se las puede sacar
de los depdsitos aprovechando la fuerza de gravedad o
por medio de bombas, lo que evita el riesgo de levan=-
tar polvillo que se prescnta con la forma en polvo,
Por otra parte, no se produce ninglin empcoramisnto de
las propicdades dc aclaracién ni de las propiedades
tintéreas en agua fria cuando se ineorporan cstos ma-

teriales a un detergente secado por aspersién,
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Por suspensibn tixotrbépica debe entenderse

una sugspensidén en la que:

1) su viscosidad, medida con fuerza consbante de
cizallamiento en un viscosimetro Brookfield,
decrece hasta alcanzar el equilibrio, al que
ge llega al cabo de un minuto aproximadamente,
y después de este tiempo la viscosidad se man~
tienc constantes; y

2) 1la viscosidad deerece a medida que aumenta la
fuerza de cizallamicnto,

Bsta solicitud se refiere por tanto a un
procedimiento para preparar suspcensiones que, respecto
2l peso total de la susbensién, conticnen de 10 a 40%

2n peso de un compucsto de¢ la férmula

™
B

Tw /S
A-CH—CH-(\/ \\ = ! (1)

Vee/ N\
e

en la que

4 significa un radical carboxilico aromético
provisto a 10 sumo de 2 anillos y que puede
estar subgtituido por haldégeno, alcoxilo,
sulfo o carboxilos

B significa un radical bencénico o naftalini-
co ligado a los 4tomos de nitrdégeno con 2
dtomos de carbono vecinos y eventualmente
gubstituido con hidrbdzeno, alquilo, sulfo o

carboxilo; y
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R significa sulfo, ciano o hidrdgeno,
caracterizado en que la torta d¢ filtro himeda obtenida
en la preparacidén del compuesto se mezcla con una cantie
dad tal de un dispersante quo la suspensién resultante
sca tixotrépica, tenga tendencia rédueida a sedimentar-
se con ¢l almacenamiento estitico y prescnte en el estado
de equilibrio una viscosidad Brookfield de 2000 a 10000
centipoises a 6 revoluciones por minuto (rpm), de 1000
a 3500 centipoises a 12 revoluciones por minuto y hasta
2000 centipoises a 60 revolucioncs por minuto,

La torta del filtro himeda puede contener de
20 2 80% de¢ materia seea. En general, sin embargo, el
contenido de materia geca importa de 35 a 55%.

En la férmula (I), el simbolo A represcnta
de prefercncia un radical bencénico, cventualmente subs-
titufdo en posicién beta por ol grupo sulfénico (sal so=
dica), ‘

Cuando la concentracién del compuesto de la
férmula (I) oxistente en la suspensién ¢s demasiado al-
ta, la susponsidn puede alterarse en ol sentido de una
tixotropia invertida, lo cual conduce a dificultades
en el bombeo de la suspensién, BEsta dilatancia puede
eliminarse diluycndo la suspensidn con agua 0 con un
cleetrolito acuoso, Pero si la concentracién es dema=-
siado baja, sc produce mala estabilidad de la secdimen-
tacidn,

El contenido deseado de compuesto de la fér-
mula (I) en la suspensién pucde ajustarse por medio de

la adicibn de agua, de electrolito acuoso, de suspen~
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9ibén o de més polvo seco 2 la torta himeda del filtro,
Este ajuste puede realizarse antes de la adicidn del
dispersante, durante ella o despuds de ella.

Luego se mezcla la suspensién con el disper-
sante hasta que aquella estd homogénea, Ia mixturacién
puede efsctuarse, por ejemplo, valiéndose de un disposi~
tivo homogeneizador,

fn las condiciones del almacenamiento estAti~
co, las suspensiones tixotrépicas constituyen formas ge-
losas, que pueden volver a licuarse con facilidad median-
te agitacibn, Esto reduce la viscogidad, por 1o que re-
sulta posible retirar de los depbsitos la suspensién me-~
diante bombeo o dejéndola fluir,

Bl dispersante puede ser un agente fensio—
activo aniénico, catidénico o no idnico, Ejemplos de
dispersantes apropiados son los siguientes: la sal gbé-
dica del producto de condensacibén de dcido naftalinsul-
fénico y formaldehido; la sal sbédica del dcido dibutile
naftalinsulfénico; el producto de condensacibén de cera
caprilica y 6xido de etileno; una mezcla de ciclohexa~
nol y amida de &cido estedrico; la sal sdédica de un
aceite sulfonados el aminodxido de bis-(2~hidroxietil)-
~52b0s ol dstor de 4cido monosebdcico o de dcido resini-
co de polioxietilenglicoles; el dcido N-coco-beta-amino-
butirico anfétero; un polimerizado de 6xidos mixtos de
propileno-etileno; una cera orgdénica, cristalina y som
luble en agua, o la semisal gbédicas y condensados de
éter polioxietilénico no idénicos y de cadena large.

La cantidad de dispersantes que se afiade a
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la torta de filtro himeda importa de conveniencia de
0,1 a 5% en wago regpecto al peso de la torta de fil-
tro himeda. De preferencia, la proporcién de dis-
persante se halla en el intervalo de 0,5 a 2% en peso
respecto al peso de la torta himeda,

Si se quiere, puede afiadirse también a la
suspensidn un agente gelificante, Ejemplos de agentes
gelificantes son los polimerizedos de carboxivinilo,
el silicato de magnesio muy elaborafio, 1a montmorillo-
nita de magnesio 0 el dcido silicico puro; finamente
dividido, La cantidad de gelificante que se le afiade
puede varisr, pero normalmente se halla en el intervalo
de 0,1 a 2% en peso respecto al peso de la forta de‘fil—
tro himeda y preferentemente en un intervalo de 0,1 a
1% en peso,

Si se quiere, puede afiadirse a la suspen-
gibén un eledtrolito, El electrolito puede ser cloruro
sédico, sulfato sédico, carbonato sédico o una de las
sales potésicas respectivas, ILa centidad de electroli-
to pusde importar de 4 a 25% en peso respecto al peso
total de la suspensién, y preferentemente de 5 a 20% en
peso.

Por otra parte, las propiedades tintéreas
en agua fria nueden ser mejoradas sometiendo la suspen-
gién a un tratemiento molturador, Ias propiedades tin-
t6reas en asua fria dependen de la superficie especifi-
ca de las partiiculas, y el tamafio de las particulas pue~
de regularse por medio de un {tratamiento molturador du-

rante la preparacién del compuesto,
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La vigcosidad de la suspensidn depende de
la concentracién y de la superficie especifica de las
particulas. A 6 revoluciones por minuto, Ia viscosidad
Brookfield es preforentemente de 2000 a 5000 centipoi~
ses.,

Lo suspensién homogénea asi preparadsa puede,
si se quiere, diluirse o concentrargse segin las necesi~
dades,

La preparacidn seglin este invento de una
suspensibén acuosa tiene, sobre la preparacibn de un pol-
vo seco, la ventaja de que los compuestos de la férmula
(I) se ponen en una forma de empleo que e¢s apta para la
utilizacién inmediata, Lo que evita pasos de proceso
que de otro modo son necesarios., Al mismo tiempo se
logra menor pérdida de producto, Las suspensiones con-
formes a este invento puedar guardarse durante varias
semanas por ejemplo , 12 semanas o mdés) sin sedimenta~
cidn perceptible durante el almacenamiento y sin que
las propiedades cmpeoren,

Si s¢ desea, puede prepararse unad suspen=

gibn quo contonga més de un compuesto de la férmula (I).

~ Esto se consigue, 0 bien mediante mixturaciOn de la tor-

ta de filtro himeda de mAs de un compuesto de la férmula
(I) con dispersantes, o bien mediante mixturacidn de las
suspensiones oObtenidas de compuestos individuales, para
impedir decoloraciones, eventualmente en presencia de
un electrélito,

A continuacidn puede incorporarse la suspen-

sibén a un agsnte de lavado; por ejemplo, mediante afluen=-
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cia de la cantidad necesaria de la suspensidén, desde wn
depésito, a un disnositivo mezclador que contenga una
suspensidn del agente de lavado o del detergente, inme-
diatamente antes del secado por agpersibén, La cantidad
afiadida de suspensibn tixotrdpica puede ser de 0,1 a
3% respecto al peso total del detergente.

2l invento aqul expuesio se refiere pues
también a un procedimiento para preparar composiciones
de agentes de lavado, lo mismo que a los agentes de lava=-
do obtenidos de este modo, procedimiento que se caractgri-
za por mezclarse une suspensién para agentes de levado,
a base dec delergentes usuales, con una suspensién tixo-
trépica de aclaradores y secarsc. Las mezclas de éus—
pensidén obtenidas se secan con ventaja sometiéndolas a
un proceso de¢ secado por aspersibn, 7

Los ejemplos que siguen tiecnen por objeto
aclarar todavia més este invento, En ellos, las par-
tes en peso se hallan respecto a los volimenes en la
pisma relacibén que el kilogramo respecto al litro,

Las partes y los porcentajes se cntienden en peso.
EJEMPLO 1
A una torta de filtro himeda que contenig

55,0 partes de agua y 45,0 partes del compuesto de la

férmula
’¢5¢\\ﬁflso3ﬁa
aam : AN
</ N —0H=CH- .// \\ -N/ ‘ \l/’ ‘7/
imssasr = N N ) ‘\\/ ()
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ge afiadiceron 6;0 partes de la sal sdéica del producto
de: condensacién de deido naftalinsulfénico y formaldehi-
do. Se diluy6 esto con agua salada al 5 a 10%, forman-
do una suspensibn que contenias 15,0 partes del compuss~
to de la férmwla (II), 77,0 partes de agua, 6,5 partes
de ecloruro sbédico y 1,5 partes de dispersante. Se mez-
clé esta dilucidn s mano y luego se la homogeneizd con
una mezcladora Silverson. La viscosidad Brookfield de
la sugpensién resultante fue de 4700 centipoises a.6
revoluciones por minuto y de menos de 1000 centipoises
a 60 revoluciones por minuto, Ia suspensibn no se se-
dimenté perceptiblemente en el curso de 12 semanas,
EJEMPLO 2 '

Se¢ afladieron 0,75 partes de la sal sédica
del, producto de condensacién de 4cido naftalinsulféni-~
co y formaldechido y 0,95 partes de silicato de magne-~
sio (que se oxpende en el comerecio con el nombre de
Benaqua) a una torta de filtro himeda que comtenia
60,4 partes dec agua y 37,9 partes del compuesto de la
férmula

e

— o

an TR SN

Cl~:// \.-CH=CH~57’ \Qﬁ—ﬁ//! \ﬁ//;§§T/r
\ . / \.*:;‘,/. \1%/\*’?.’

Primeramente se mezcldé todo a mano y luego se homoge-
neizé en una mezcladora Silverson. Ia viscosidad Brook-

field de la suspensibén asi obtenida fue de 3100 centi-~
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poises a 6 revoluciones por minutos y de menos de 1000
centipoises a 60 revoluciones por minuto., Ia suspensibn
no se sedimenté perceptiblemente en el transcurso de

12 semanas .

NOTA

D:scrito el objeto del presente invento se
declaran nuevas y de propia invencidén las siguientes
reivindicaciones con prioridad de la solicitud de pa-
tente britdnica num. 45935/71, depositada el 2.10,71 y
completada el

1, Prccedimiento para preparar suspensiones
de aclaradores dpticos del grupo de los triazolil-~
estilbenos, que contiene 10 a 40% en peso \respecto al
peso total de la suspensibn) de un compuesto de 1la.

férmula .

N
A~CH=CH- /7,-: \> -1< 1L>3 (1)

en la que
A gignifica un radical carboeiclico arométi-
¢o que contiene a lo sumo 2 anillos y que
puede estar substituido por haldgeno, alco-
xilo, sulfo o.carboxilo;

B significa un radical bencénico o naftalini-
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co ligado a los dtomos de nitrégeno con 2

&dtomos de carbono vecinos y eventualmente

substituidos con halégeno; alquilo, sulfo o

carboxilo; y

5. R significa sulfo, ciano 0 hidrégeno,
caracterizado en que la torta de filtro humeda que se
obtiene en la preparacidn de dicho compuesto se mezcla
con una cantidad tal de un dispersante que la suspensién
obtenida sea tixotrdpica, no se sedimente perceptible-
10, mente en el almacenamiento estédtico y presente una vis-

cogidad Brookfield de 2000 a 10000 centipoises a 6 re-
voluéiones por minuto, de 1000 a 3500 centipoises a 12
revoluciones por minuto } hastea 2000 centipoises a 60

revoluciones por minuto,

15, 2, Procedimiento segin la reivindicacién 1;
caracterizado por emplearse un compuesto de la férmu-
la (I) en el que A significa un radical bencénico y

R significa el grupo de deido sulfénico (o su sal sb-

dica) o el grupo ciano,

20, 3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1
0o 2, caracterizado en que el disporsante es la sal sb-
dica del producto de condensacibén de dcido naftalinsul-

fénico y formaldehido,

4, Procedimiento segin las reivindicaciones
25: 1l a 3, caracierizado en que la cantidad de dispersan-
te afiadida a la torta de f£iltro himeda es de 0,1 a 5,0%

en peso respacto al peso de la borta de filtro himeda.
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5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1
a 4, caracterizado por afiadirse un agente gelificante

a la suspensidn,

6, Procedimieonto segin la reivindicacién 5,
caracterizado en que el ggente gelificante es silicato

de magnesio muy elaborado,

7. Procedimiento segin las reivindicaciones 5
0 6, caracterizado en que la cantidad de gelificante
es de 0,1 a 2,0% on peso respecto al peso de la torta

de filtro himeda,

8. Procedimiento segln las reivindicaciones 1
a 7, caracterizado por afiadirse de 4 a 25% en peso

(respecto al psso total de la suspensibén) de un elec-

trolito fuerte,

9, Procedimiento segin la reivindicacién 8,
caracterizado en que el electrolito es cloruro gédico,
sulfato sbédico, carbonato sédico o una de lasg sales po~

tdsicas respectivas,

10. Procedimiento seg¥n las reivindicaciones 1
a 9, caracterizado por someterge suplementariamente la

suspensién a un tratamiento molturador,

11, Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 1 a 10, caracterizado en que ls viscosidad Brook-
field es de 2000 a 5000 centipoises a 6 revoluciones

por minuto,
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12, Procedimiento para preparar suspensio-
nes de aclaradores 6pticos del grupe de los triszolil-
estilbenos,

Segln se describe y rocivindica en la presente

memoria descriptiva que consta de 13 hojas foliadas ¥

eseritas a miquina por una sola cara,

Madrid, a 30 Septiembre 1972

P2 JAINME ISERN
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