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INVENCION

por "PROCEDIITMENTO PARA LA PREPARACION DE SUSPENSIONES
DE ACLARADORES OPTICOS DEL GRUPO DE LOS DIESTILBENOS!

e favor de la firma sulza CIBA~GEIGY AG, residente en

BASILEA (Suize2). )

MEMORIA DESCRIPTIVA

Bste invento se refiere a un procedimiento

para la preparacién de suspensiones (slurries)de acla~
radores 6pticos del grupo de los diestilbenos,

) Los aclaradores 4pticos de 1la serie diestil-

5e bénica se suelen emplear en forma de un polvo seco, que
se prepara a partir de la torta himeda de filitro que, des-
pués de haber gido trasladeda a cubetas, se ha secadd
previamente en hornos durante varias horas, 4 causa
de las dificultades de menipulacién del polvo seco y

10, del peligro del polvillo resultaria ventajoso emplear
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el aclarador en forma de wuna suspensién acuOSa; Se han
realizado intentos de sugpender el polve seco, y también
la torta himeda del filtro, mediante mixturacién con
agua; pero estos intentos no han dado resultado porgue

la suspensién que se obtiene no es homogdénea, tiendé a
sedimentarse rdpidamente y se efecctan desfavorablemen-

te las propiedades de aclaracién y el comportamiento tin-
téreo en agua fria, Por otra parte, la suspensidén de wmn
polvo seco presenta grandes dificultades.

Ahora gse ha descublorto sorprendentemente
que pueden prepararse suspensiones tixotrdépicas homogé-
neas en tales aclaradores si se mezcla con un dispersan-
ter  su torta de filtro himeda, ZEstas suspensiones apenas
si se sedimontan durante el almacenamiento estdtico,
porque congstituyen una forma gelosa y en virtud de ello
no se produce ninguna sedimentacién perceptible duran~
te un almacengmiento estdtico prolongado, por ejemplo
durante 12 scmanas. Ademds del buen comportamientd en
la sedimentacidn, estas suspensioneg tienen propieda-
des dc viscosidad que permiten manipularlas mucho més
fécilmente de lo que es posible con una forma en pol-
vo,

Bstas suspensiones pueden sacarse de 1los de-
pdsitos aprovechando la fuorza de gravedad o por medio
de bombas, con 1o cual se evita el riesgo de polvillo'
que se presenta con la forma en polvo, Por otra parte,
no se produce ningin empeoramiento de las propiedades
de aclaracién ni de las propiedades tintéreas en agua

fria cuando se incorporan estos materiales a un deter-
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gente secado por aspersibn. v
Por suspensibn tixotrbépica debe entenderse
una suspensidn en la que:

1) su viscosidad, medida con fuerza de cizallamiento
congtante en un viscosimetro Brpokfield, decrecc hasta
alcanzar el equilibrio, al que se llega al cabo de un
ninuto eproximsdamente; despuds de este tiempo, la vig-
cosidad se mantiene constante; y

2) la viscosidad decrece a medida que aumenta la fuer-
z2 de cizallamiento.

Bgta solicitud se refiecre a un procedimiento
pera la preparacidén de suspensiones tixotréPicas que con~
tienen, raspecto al peso fotal dec la suspensidén, de 15 a

60% de un compuesto de la férmula
(I) Ry ~CH=CH-X~0H=CH-Ry

en la que
X significa un radical difenilico unido en po-
gicidn 4 y 4' a los grupos =CH-;

Rl v R2’ independientemente uno de otro, significan
un radical bencénico, difenilico, naftili-
co o pirid{ilico;

y uno a lo menos de los sistemas cielicos
By, R2 vy X contienc un grupo sulf9, eventualmente de-~

gradado funciOnalmentg, un grupo sulfénico

0 un grupo de nitrilo, mércapto o metilo,
procedimiento en el que la torta dec f£iltro himeda Obte~
nida durante la preparacidén de dicho compuesto se mezcla

con una cantidad tal de dispersante que la suspensidén rg
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sultente sea tixotrépica y por lo tanto en el almacenamien
to estdtico tenga tendencia reducida a la sedimentacién
¥ presente en el equilibrio una viscosidad Brookfield
de 200C a 10000 centipoises a 6 revoluciones por minu-
to (rpm), de 1000 a 3500 centipoises & 12 rpm y hasta
2000 centipoises a 60 rpm, .
El contenido de materia seca de la torta
de filtro himeda puede importar del 20 al 80%. Pero
por 1o general contienc de 35 a 55% de materia secaé
Log compuestos de particular interéds para
la preparacidén de suspensiones tixotrdpicas homogénéas

corresponden a la férmula

X Xé
Xy — — — — Xy

(1)

8

en la que

Xy significa el grupo de 4cido sulfdénico o
sus sales de metal alcalinos

X, significa hidrégeno, el grupo de dcido
sulfdénico o sus sales de metal alcalino,
halégeno, alquilo de 1 a 4 4tomos de car-
bono o el grupo de &cido carboxilico o sus
sales de metal alcalino;

Xé significa hidrégeno, ¢l grupo de dcido sul-
fénico o sus sales de metal alcalino, halé-

geno, glquilo de 1 .a 4 &tomos de carbono,
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alcoxilo de 1 a 4 dtomos de carbono, el
grupo de deido carboxilico o sus sales de
metal alcalino, carboalcoxilo de 2 a 6 ato-
mog de carbono o ciano; y

significa hidrégeno; el grupo de dcido sul=-
fénico o sus sales de metal alcalino, hald-
geno, alquilo de 1 a 4 é%SmOS de carbono o
alcoxilo de 1 a 4 dtomos de carbonos;

ademés de que

ropresenta preferentemente hidrdgeno o clo-
ro,

repregenta preferentemente el grupo de dci-
do sulfénigo 0 de su sal sbdica o cloro y
representa preferentemente hidrégeno o clo-

ro,

y a la férmula

A= 4 —\\ ~CH=CH~ 4 \ N ~CH=CH- 4 \/—A2

A

en la que

=/ . -

(III) 1

A

A, significa un grupo de dcido sulfdénico (sal

de metal alecalino), un 4tomo de haldgeno o

hidrdégeno y

A

¥y en la que

significa halbgeno o hidrdgeno

Ay representa preferentemente el grupo de dci-

do sulfénico (sal sdédica) o cloro y
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A, significa preferentemente hidrdégeno.

Cuando la concentracidén del compuesto de
la férmula general (1) presente en la suspensidén es
demasiado alta, la suspensién puede alterarse en el
sentido de una tixotropia invertida, 1o cual condu-~
ce g dificultades en el bomboo de la suspensién., Eg-
ta dilstancia puede climinarse diluyendo la suspensién
con agua ¢ con un electrolito acuoso. Paro si la con-
centracidén os demasiado escasa, se produce mala estabi~
lidad de la sedimentacidn,

Bl contenido deseado de compuesto de la fér-
mula general () en la suspensidén pucde ajustarse median-
te adieién de agua, de electrolito acuoso, de suspensibn
o de més polvo seco a la torta himeda del filtro., Esie
ajuste puede realizarse antes de la adicidén del disper-
sante, durante ella o despuds de ella, Ia proporcidén
de compucsto de la férmula (I) importa convenientemente
de 20 a 60% en peso, y preferentemonte de 20 a 45% en
peso; respecto al peso de la suspensién,

Ia suspensibén se mezcla luego con ol disper-
sente hasta que estd homogénea. La mixturacidn puede
llevarse a cabo, por ¢jemplo, validéndose de un disposi-
tivo homogeneizador,

En las condicionss del almacenamiento estéti-
¢o, las suspcnsiones tixotrdpicas constituyen formas ge-
losas, quo pueden volver a licuarse fécilmente mediante
agitacibn, =Esto reduce la viscosidad, por 1o que es
posible retirar de 1os depbsitos la suspensidén mediante

bombeo 0 dejéndola escurrir,
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£l dispersante puede ser un agente tensioac-

tivo anidénico, catidnico o no ibénico, ZEjemplos de dis~
persantes apropiados son los siguientes: 1la sal sbdica
del producto de condensacidén de dcido naftalinsulfini-
5. co y formaldehido; la sal sédica del deido dibutilnaf~
talinsulfénico; el producto de condensacidén de cera ca-
prilica y 6xido de etileno; una mezcla de ciclohexancl
y amida de 4cido estedrico; la sal sédica de un aceite
sulfonddo; el aminodxido de bis~(2~kidroxietil)~sebo; el
10, dgter dc dcido monosebdcico 0 de dcido resinico de poli-
oxietilenglicoles; el dcido N-coco-beta-amino-butirice
anfétero; un polimerizado de éxidos mixtos de propile-
no-e?ileno; una cera orgénica, crigtalina y soluble c¢n
agua, 0 la semisal sédica;‘y condensados de déter polioxi-
15. etilénico no iénicos y de cadena larga.
La cantidad de dispersante que se afiade g
himeda
la torta do filtro/importa do conveniencia 0,1 a 5% en
peso respecto al peso de la ftorta de filtro himeda,
Do preforcncia, la proporcién de dispersante se halla
20, en ¢l intervalo d¢ 0,5 a 2% en pcso respecto al peso
de la torta dc filtro himeda,

Si se quicre puede afiadirse tambidén a la
suspensién un agente gelificante, Ejemplos de gelifi-
cacifn son los polimerizados dc carboxivinilo, el silie

25, cato de magnesio muy claborado, la montmorillonita de
magnesio o ¢l dcido silicico puro; finamente dividido,
La cantidad de gelificantec que se le afiade puede va=-
riar; poro néfmalmente sc halla on el intorvalo de 0;1

a 2% on peso respecto al peso de la torta de filtro



hiémeda, y profercntemente en un intervalo de 0,1 a 1%
en peso.

Si se quiere, pucde afiadirse a la suspensidén
un elcetrdlito, EL electrélito puede ser cloruwro sédi-

5e co; sulfato sédico, carbonato sédico o una dc las sales

potdsicas respectivas., ILa cantidad de electrolito pucde
importar de 4 a 25% en peso respecto al peso total de la
suspensién, y prefcrentomente de 5 a 20% cn peso,

Por otra parte, pucden mejorarse las pro-

10, piedades tintéreas en agua fria someoticndo la suspon-
gidn a w tratamiento molturador, ILas propiedades tin-
téroas cn 2gua fria dependon do la superficic especifi-
ca de las particulas,; y ¢l tamafio de¢ las particulas pue-
de regulerse por modio de un tratamionto molturador du~

15, rante la preparacién del compuesto,

La viscosidad de la suspcusién depsnde de
la concentracidn y de la superficie cspocifica de las
particulas., A 6 revoluciones por minuto, la viscosi~

dad Brookficld es preforentemente do 2000 a2 5000 centi-

20, poisess y a 60 rovoluciones por minuto, prefercontementic de
unas 50 a 1000 centipoises,
La suspensibn homogdénca asl preparada pue-
de, si se quiore, diluirse o concentrarse segin las ne~
cesidades.
25, La preperacién dc acuordo con ecste invento

de una suspensibn acuosa tienc sobre la preparacién do
un polvo socoO la ventaja de quc los compucsitos de la
férmula (I) s¢ ponen on una forma dc cmpleo que eg apta

para la utilizaeién inmodiata, cvitando pasos de proce-~
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50 qu¢é da otro modo son neceserios., Al mismo tiecmpQ
sc logra mcnor pérdida do producto. Las suspensionés
conformes a ogte invento pueden guerdarse durante va-
rips semenas (por cjemplo, 12 somanas O mAs) sin sedi-
montacién porceptible durante ol almacenamiento y sin
que empeoren las propicdades,

Si sc desea, puede prepararsc una suspensitn
que contenga mds do un compucsto de la férmula (I). Esto
se¢ consiguc, O bion mediante mixturacidén de la torta
ds filtro himeda de mds de un compuesto de la férmula
(I) con dispersantos, 0 bicn mediante mixturacidén de las
suspensioncs obtenidas de compuestos individuales, cven-
tualmente ¢n prescncia do‘otros electrélitos més.

ILa suspensién puedc incorporarse a continua-
cién a un agonte de lavado, por sjemplo medicnte aflucn~
eia de la cantidad neccsaria ds la suspensidn desde un
depésito a un dispositivo mezclador que contenga una
suspensibn del agente dc lavado o del detergente, inme-
diatamente antes del secado por aspersién. ILa cantidad
afiadida dc suspensidén tixotrdpica puede ser, respecto
al peso total del detergemte, de 0,1 a 3%.

El invento aqui expuesto atafie pues también
a un proccdimicnto para la preparacidn de composiciones
de agontos dec lavado, asi como a los agentes de lavado
obtenidos de este modo, proccdimicnto que se caracte-
riza por mezclarso une susponsidn para agentes de lava-
do de detorgentes usuales con una suspensién tixotrdépi-
ca de aclaradores y secarsc. JLas mezclas de suspensibn

obtenidas se sccan con ventaja sometiéndolas a un proce=-
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go de secado por aspersién,

Bl ejcmplo qua sigue tiene por objeto acla—
rar todavia méds este invento, En él; las partes en pe=
80 se hallan en la misma relacién a los volimenss que
el kilogramo &l litro. Las partes y los porcentajeé 86
entienden on peso.

EJEMPLO

A una torta de filtro constituida por 74,4

partos de agua y 24,1 partes del compucsto de la foér-

nule

50,Na ClL
2

se afiadieron 0,5 partes dc la ggl sbédica del producto
de condensacién de deido naftalinsulfénico y formaldehi-
do y 0,7 par%es dc silicato de magnoesio,

Todo ello se mczeld primeremente a mano y
luego se homogeneizé en un dispositivo mezeclador (mez~
cladora Silveorson), EL campo de viscosidad Brookfiecld
de la susponsién resultante fue de 3520 centipoises
a 6 rpm y de menos de 1000 eentipoises a 60 rpm,

Por un perfodo de 12 scmanas no pudo obgor-

varse ninguna sedimentacién poreeptible,

NOTaA
Doscrito el objoto del prescnte invento se de-

claran nuevds y de propla invencidn las sigulentes rei-
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vindicaciones con prioridad de la solicitud de patente

britdniea n? 45933/71 depositada el 2,10,71 y completa-
da el

1. Procedimiento para la preparacién de sus—
pensiones de aclaradores 6pticos del grupo de los dies~
tilbenos que contiene 15 a 60% en peso, respecto al pe-
so total de la suspensidn, de un compuesto de la férmula
general

By ~CH=CH~X~CH=CH~R,, (1)

en la que
X significa un radical difenilico ligado en
posicibn 4 y 4% a los grupos =CH-;
Rl ¥y Rz, indopendientemonte uno de otro, significan
un radical bencénico, difenilico, naftili-
co o piridfilicos
y uno a lo menos de los sistemas clclicos
Rl, R2 ¥ X contiene un grupo sulﬁo, eventualmente
degradado funcionalmente, un grupo sulféni-
¢0 0 un grupo de nitrilo, mercapto o metilo,
caractorizado por mezelarse con un dispersante la torta
de f£iltro himeda obtenida en la preparacién de dicho
compuesto, de modo que la suspensibn resultante sea
tixotrdépica, no sec sedimonte perceptidlemsnte durante
el almacenamiento estdtico y presente una viscosidad
Brookfield de 2000 a 10000 centipoises & 6 rpm y has-
ta 2000 centipoises a 60 rpm,

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1,

caracterizado por cmplearse un compuesto de la Fférmu-
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(11)

gignifica el grupo de dcido sulfdénico o

de sus sales de metael alcalino;

significa hidrdgeno, el grupo de dcido sul-
fénico o de sus sales dc metal alcalino,
halégeno, alquilo de 1 a 4 4tomos de carbo-
no o el grupo de dcido carboxilico o de sus
sales do metal alcalino;

significa hidrégono, el grupo de deido sul-
fénico o de sus sales de metal alcalino,
halégeno, alquilo de 1 a 4 4tomos de carbo-
no, alcoxilo de 1 a 4 dtomos de carbono,

el ggﬁpo de 4cido carboxilico o de sus sa-
les de metal alcalino; carboalcoxilo de 2

a 5 dtomos de carbono o ciano; y

gignifieca hidrbégeno, el grupo de dcido sul-
fénico o de sus sales de metal alcalino,
haldégeno, alquilo de 1 a 4 dtomos de car-

bono o0 alcoxilo de 1 a 4 4dtomos de carbono,

3
Xy

3. Procedimicnto segin la reivindicacién 2, ca-

racterizado por cmplearse un compuesto de la férmula

(I1) en el que X, significa el grupe de dcido sulféni.

¢0 o de su sal sédica, X, significa hidrégeno o cloro,
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X significa'el grupo de dcido sulfdnico o de su

3
sal sédica o cloro y X, significa hidrdégeno o cloro.

4, Procedimiento, segin la reivindicacién 1,

caracterizado por emplearss un compuesto de la férmula

Ay 7\ -cxx:w-@-{u‘(\ -CH:CH—///VM.\\.-AQ
A

1 A
(1I11)

en la que
A, significa un grupo de dcido sulfénico (sal
de metal alcalino?, un dtomo de haldgeno o
hidrégeno y

A, significa haldgeno o hidrdégeno,

2

5. Procedimiento segin la reivindicacién 4,
caracterizado por cmplearse un compuesto de la férmula
(III) en el que A, significa el grupo de écido sulf bni-

co (sal sbédica) o cloro y A, significa hidrégeno,

6. Procedimiento segin lag reivindicaciones 1
a 5, caracterizado en que la suspensidén contienc de 20
a 45% on peso de un compucsto de la férmula general (I)

respecto al peso total de la suspensién,

7. Proccdimiento segin las reivindicaciones 1
a 6, carccterizado en que sl dispersante es la sal sé-
dica del producto de condensacidén de deido naftalinsul-

fénico iy formaldehido.
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8. Procedimiento segin las reivindicaciones 1
a 7, caractorizado en que la cantidad de dispersante afia-
dida a la torta de filtro es de 0,5 a 5% en peso respec=

to al peso de la torta de filtro himeda.

9, Procedimiento segiin una de las reivindicacio-
nes 1 2 8, caracterizado por afiadirse a la suspensién un

agente golificante,

10, Procedimiento sogin la reivindicacién 9,
caracterizado en que ¢l gelificante es silicato de mag-

nesio muy elaborado,

11, Procedimiento seglin las reivindicaciones
9 o 10, caractorizado enm que la cantidad de gelificante
es de 0,1 a 2,0% en peso rcspecto al peso de la torta

de filtro himeda,

12, Procedimiento sogin una de las reivindica-
ciones 1 a 11, caracterizado por afiadirse 4 a 25% cn
pesoc d¢ un electrolito fuerte respecto al peso total

do la suspensién,

13. Procedimiento segin la reivindicacibn 12, ca~

racterizado en que 8l electrolito es el eloruro sédico,

14, Procedimiento segin las reivindicaciones 1
a 13, caracterizado por sometcrse Jla suspensifn a un

tratamiento de molturacibn,

15. Procedimiento segin las reivindicaciones

1 a 14, caracterizado cn quc la visoogidad Brookfisld
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e¢s de 2000 a 5000 contipoises 2 6 rpm y de 50 a 1000

contipoigses a 60 rpm,

16. Procedimiento para la preparccifén de sus-
pensionzs do aclaradores opticos del grupo de los diestil-~

benos,

Scain se describe y reivindica cen la presente
menmoria deseriptiva que consta de 15 hojas foliadas
y escritas a mdquina por uno sola cara.

Madrid, a 30 septicmbre de 1972
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