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MELORIA DESCRIPTIVA

Egte solicitud se reficre a nuevos derivadog do
cumerina, a su empleo como zclarcdores 6pticos para los

naterialos orgdnicos y al procedimiento para prepararloge

Iog nuovog derivedos de cumarina corrospondon

5e a la f£érmula”

(1)

10, en. la quo
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donde

W

significa hidrfgeno, cloro o metilo;
gsignifica hidrdégeno, haldgeno, alquilo con

1 a 4 4dtomos de carbono, a8lcoxilo con 1 a 4
dtomos de carbono o alquilsulfonilo con 1 & 4
dtomos de carbono;

significa hidrégeno, halbgeno o alquilo con
1l a 4 étomos de carbono;

gignifica hidrégeno o ~CH=; ¥y

representa un radical

W

° NG
J

significa alcoxilo con 1 g 12 dtomos de
carbono, alqueniloxilo con 2 & 5 dtomos de
carbono, benciloxilo (eventualmente subetituldo
con cloro en el radical fenflico), aciloxilo
con 2 a 12 4tomos de carbono, benzoiloxilo
(eventualmente substituido con cloro, metilo

0 metoxilo), acilamino con 2 a 12 dtomos de
carbono, bengoilamino (eventualmente substituido
con cloro, metilo o metoxilo), un radical
~NHCOOY (en el que Y representa alquilo con

1l a 12 dtomos de carbono o bien fenilo,
eventualmente substituldo con cloro, metilo

0 metoxilo), wn radical —NHCONHYl (en el que
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Yl representa alquilo con 1 a 4 dtomos de
carbono o bien fenilo, eventualmente substituldo
con cloro, metilo o metoxilo) o un radical,

eventualmente cuaternizado, -O_A-Nﬁg (en el
que & representa alquileno con

2 a 4 dtomos de carbono, mientras que Y2 ) Y3¢
independientemente uno de otro, representan )
alquilo de 1 a 4 dtomos de carbono, eventual-
nente substituldo con hidroxilo, o bien

Y2 e Y3 Junto con el nitrfgeno representan
pirrolidino, piperidino o morfolino

significa hidrégeno, cloro, metilo o metoxilo;
y

independientemente uno de otro, significan
hidrégeno, alquilo con 1 a 4 4dtomos de carbono
0 carboalcoxilo con 2 a 5 dtomos de carbono.

Ia férmula (1) abtarca pues 1los compuestos de las Foére

(2)

(3)
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(4)

significa alcoxilo con 1 a 12 dtomos de carbono,
alqueniloxilo con 2 a 5 dtomos de carbono 0 ben
clloxilo, eventualmente substituido con cloro en
la porcién fenflica; y

X, Zy s Rl 7 R, tlenen el mismo significado que se les

ha atribuido antes.

Bn el cuadro de la férmula (4) interesan sobre Ho-

dos los compuestos de la foérmula

/ .
N \\X/ (5)

significa hidrégeno, cloro o mbtilo;

alcoxilo con 1 a 4 dtomos de carbono o benciloxilo;
significa hidrdgeno, cloro o metilos

¥

X tiene el mismo significado que se le ha atribuldo antes.
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Compuestos de partiéular interés prdctico correspon-
Grmula

Z
& AN R
o
Qi '\\x

significa hidrfgeno o metilo;
significa hidrb6geno, metilo o cloro;

representa un radical

\ \ 0 ?

representa alcoxilo con 1 a 4 dtomos de carbono,
benciloxilo, acetamido o un radical de éster
etilico de dcido carbamfdico);

¥y
tiene el mismo significado que se le ha atribuido

antes.

Compuestos preferidos de la férmula (1) a (6)

son en todo caso aquellos en los que el simbolo

X

la férmula

representa nitrégeno,

Mereccen todavia mencién especial los compuestos de
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en la que
Z2 significa hidrdégeno o metilos
RB significa alcoxilo con 1 a 4 dtomos de carbono
0 henciloxilo;
R9 glgnifica hidroégeno, cloro o metilo;
J
Rlo significa hidroégeno, cloro o metilo,

Log compuestos de la férmule (1) o de las respen-
tivas férmulas subordinadas pueden prepararse en analogia con
procedimientos ya de si conocidos.

Se obtienen, por ejemplo, compuestos de la foérmula
(1) conformes a este invento si se condensa, en condiciones
de cierre del anillo, un aldehido de l2 foérmula

(8) 0 respectivamente

(9
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Al representa hidrégeno, alguilo con 1 a 4 dtomos de

donde

carbono o acilo con 1 a 4 dtomos de carbono,
‘ nientras que
R3, R4, R5 ¥y R6 tienen el mismo significado que se les ha
atribuldo antes,
0 un derivado de él que reacclone de igual manera en las ocone-
diciones de la reaccién (por ejemplo, wn anilo), por nétodos

conocidos con wn derivado de deido acético de la férmula

(10) ,

donde L
A2 representa un grupo de¢ carboxilo o respectivamente

sus sales (como, por ajemplo, las sales de potasio,
sodio y amonio), carboalcoxilo con 2 a 5 dtomos de
carbono o el grupo clano;
y

Zl’ Rl’ R2 ¥y X tienen el mismo significado que se les ha
atribuido antes.

Los productos de partida de las férmulas (8), (9)
y (10) son conocidos o pueden prepararse en snalogia con pro-
cedinientos ya de si conocidos,

En otro procedimiento para la preparacilén de los
compuestos de la fdrmula (1), se condense un compuesto de
la f£érmule
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OH

(11)
(12)
donde
R3, R4, R5 y R6 tienen el mismo significado que se les ha

atribuide antes, )
en presencia de un disolvente orgdnico inerte, y, pOr ejemplo,
cloruro de aluminio, bromuro de aluminio, hidroxidieloruro -
de aluninio, tricloruro de boro o éter etilico de fluoruroc hé.
rico como agente Ge condensacibn, & temperatura de 60 a 2002 ¢,
con un compuesto de la formula

Z
l\\Té%N\\\N // \<%E
L\ / K (13) 9
HOHG==0~" %
R,
2
3
donde
A3 representa el grupo ciano, el grupo carboxilico o wn

grupo carboalcoxilico con 2 a 5 dtomos de carbono,
nientras que
Zl’ Rl’ R2 v X tlenen ol mismo significado que se les ha
atribuido antes.

En calidad de disolventes orgdnicos inertes son ap-

tos, por ejemplo, el nitrobenceno, el p-nitrotolueno, el m-ni-
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troclorobenceno y el 1, 1, 2, 2-tetracloroetanc. Bste pro-
cedimiento es myy especialmonte idbéneo pera 1a preparacion de los
compuestos de la férmula (1) en 10s gue R; representa un re-
digcal. ~NHCOOY o -NHCONHY.; pues:en este cas¢ se puede partir

de un m~aninofenol, para derivar correspbnaientemente, al fi-
nal de la condensacibén, el grupo aminico libre.

Los compuestos de la foérmula (1) pueden prepararse
edemds segln la copulacién de Meerwein. Para ello Se hace
reaccionar wn derivado de cumArina de la férmula

0 respectivamente

(14) (15) s

donde

Rys Ry By y Ry tlenen el mismo significado que S les ha
atribuido entes,

con una sal de dimzonio de le foérmula

4 B
/ 3
\N. (16)

C) \\X’/’ R

donde

Rl’ R2, 7. y X +tlenen el mismo significado gque Se les ha

1
atribuido antes.
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Ia reaccién se efé6téa por 1o general en fase &0UO
sa 0 acuoso-orgdnico (com&?&guauaoetona, ague-nmetanol, agui-e-
tanol, ete,) a temperaturas de -102 a 602 C (preferentemente,
de 20 a 402C) y en presencia de sales de cobre, eventualmente
en presencia de un amortiguador que sctle en el campo doldo
(por ejemplo, dcido acédtico-acetato sédico, trifosfato monosé-
dico, tartrato monosédico, ete.).

Los compuestos de las férmulas (11) hasta (16) son

conoeldos o pueden prepararse en analogla con procedimientos
conoeidos,

Los nuevos compuestos que se han definido antcs tioe-
nen, en estado de disolucién o de divisién fine, Ffluorescencia
mds 0 menos marcade, Se los puede emplear para la aclaracibdn
éptica de los mds diversos mAteriales orgdnicos, sintéticos,
seni-sintéticos o naturales, o de substancias gque contengan to-
les materiales orgdnicos,

Cabe citar aqui, a titulo de cjemplos, y sin que la
sinopsis que sigue implique ningune limitacidn al respecto,
los grupos siguientes de materiales orgdnicos, en cuanto atafie
& la aclaracibn 6ptica de éstos:

I. Meteriales orgdnicos sintéticos de peso molecular
altos .
a) Productos de polinmerizacidén a base de compuestos o

génicos que contienen & lo menos un enlace doble polimerizable
de carbono~carbono, es declr, sus homopolimerizados 0 copolime-
rizados, lo mismo que sus productos de tratamiento ulterior, co-
mo, por ejemplo, productos de reticulacidn, de injerto o de ds-
sintegracifén, encabezamientos de polimerizado, productos obio-
nidos por modificacién de grupos reactivos, por ejemplo: poli-
merizados & base de dcidos carboxilicos elfa, bete~insaturados o
derivados de tales dcidos carboxilicos, en partioular de com-
puestos acrflicos (como por ejemplo, ésteres acrilicos, deido
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acerilieo, acrilonitrilo, amidas acrilicas y sus derivados ©
sus andlogos metacrilicos), o de hidrocarburos olefinicos (co-
mo, por ejemplo, etileno, propileno, egtirenos o dienos y asgi-
mismo los llamados polimerizados ABS) y polimerizados a base
de compuestos de vinilo y de vinilideno (como, por ej emplo,
cloruro de vinilo, alcohol vinflico o clorurc de vinilideno).

b) Productos de polimerizacibn asequibles por abertﬁ;a
del anillo, como poliamidas del tipo de la policaproiaciomas
y agimismo polinmeros que son asequibles 1o mismo mediante pPo-
liadicidén que mediante policondensacibn, como los poliéiecres

o los poliacctales.

c) Productos de policondensacibén o precondcnsados a ho-
se de compuestos bifuncionales o polifuncionales con grupos
condensables, sus productos de homocondensacibén y condensacibn
mixte y esinismo los productos del tratamiento ulterior, por
ejemplo poliésteres, en particular saturados (como el pollbs-
ter de etilenglicol y dcido tereftdlico) o insaturados (por
ejemplo, policondcnsados de deidc maleiec. y dialcohol, lo
mismo que sus productos de reticulacibén con monbmeros vinfli-
cos yuxtapolimerizables), poliésteres no ramificados o romifi~
cados (también & base do alcoholes do valencia elevada, GOMO,
por ejemplo, las resinas alquidicas), poliamidas (como ol adi-
pato de hexametilendiamina), resinas de mRleinato, resinas de
melamina, sus precondensados y andlogos, policearbonatos y si-

1iconas,

d) Productos de poliadicibn, como poliurctanocs {(roticu-

lados y gin reticular) y resinas epébxidas.

II. Materiales orgdnicos semisintéticos, como por ejen~
plo ésteres de celulosa de diverso grado de esterificacién
(el llamado 2 1/2-acetato y ol triacetato) o éteres de colulo-

88, celulosa regencrada (viscosa y celulosa cuproamoniacal) o
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sus productos de tratamiento ulterior, y pldsticos de casefna,

III, Materiales orgdnicos naturales de origen animel o
vegetal; por ejemplo, & hase de proteinas, como lana, seda,
resinas naturales pare barnices, almidén y caseina,

Los materiales orgdnicos para aclarar Opticaments
pueden hallarse en los nds diversos estados de elahoracién
(materias primas, senifabricados o productos acabados)., Por
otra parte, pueden hallarse en forma de 10s mds diversos ar-
ticulos moldendos, o sea, por ejemplo, en forms de cuerpos de
extensién predominantemente tridinensional, como placas, per-
files, piezas de fundicién inyectada, piezas de tratajo dg di-
verse Indole, recortes, granulados o materias de espumn; en.
forma de cucrpos de configuracibn predominantenente bidinmen-
sional, como peliculas, ldninas, barhices, revestimientos, im-
pregnaciones y estratificacioness o en forma de cuerpos de
configuracidén predominantemente unidimensional, como hilos,
fivras; copos y alanbres, Por otro parte, dichos materiales,
ain en estados no noldeados, pucden hallafse en las rds diver-
sar formas de divisibn, homogéneas o no honogéneas, como, por
ejemplo, en forma de polvos, soluciones, enulsiones, disper—
giones, ldtices, pastas o ceras.

Los moteriales fibrosos puedenimllarse, por ejemplo,
en forma de filamentos sin fin (estirados o sin estirar), fi-
bras de hebre, copos, cinta de extrusidén, filamentos textiles,
hilos, toreidos, vellén de fibra, fieltros, guatas y articulos
de floculacibn, o en forma de tejidos textiles ¢ vendajes tox-
tiles, géneros de punto y asimismo corio papeles, cartones o
pastas para papel,

Los compuestos utilizables seglin este invento tiencn
importancia, entre otras cosas, para el tratamiento de mato-
riales orgdnicos textiles, particularmente tejidos textiles.
Siempre que Se¢ hayan de aclerar Spticancnte segln este invento
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fibrag, lag cuales pueden hellarse en forra de filras de ho-
bra o de filanento sin fin, de madejas, tejidos, géneros de
punto, vellones, substratos flocwlados o vendajes, ello se
realiza en medio acuoso en el que l0s compuestos respectivos.
se hallen en forma finamente dividida (suspensiones, las lla-
madas nicrodispersiones y, eventuslmente, soluciones)., Si es
preciso pueden agregarse dwrante el tratamiento agentes dis-
porsantes, estabilizadores, humectantes y otros coadyuvuntes.

En dependencia del tipo de compuesto aclaragor que
Se emples, puede resultar ventajoso actuar en befio neutro, al-
calino o dcido. El tratamiento seo realize de ordinario a tom~
poraturas desde unos 20 hasta 14092 C; por cjemplo, a la tem=
peratura de ebullicién del bafio o alrededor de ella (unos 90°
C). Para la refijacifn segln este invento de los substretos
textiles, entran tanbién en cuenta soluciones o emulsiones en
disolvontes orgdnicos, como las que sunh corrientes en in préc-
tica tintbérea en la llamnde tineciébén con disolventes (termofi-
jacibn en fuler, procedinionto de oxtraceidn eon mdquinas para
tefiir).

Los nuevos aclaradores Opticos segfln este invento
pueden adends aficdirse o incorporarse a los meteriales antes
de la deformacibn de &stos o durante su deformacién., Asfi, por
ojemplo, en la preparacién de pveliculas, ldminas (por ejemplo,
introduciéndolos por laminacibn en caliente en el cloruro do
polivinilo) o cuerpos moldendos, se 108 puede afiadir a la o
S8 para prensc 0 @ la masa para fundicién inyecteda.

Siempre que la deformacién de los materiales orgé-
nicos totalnente sintéticos o semisintéticos se efecthe por el
procedimiento de hilatura o pasando por masas para hilar, 108
aclaradores 6pticos pueden aplicarse por los procedimientos
siguientes:

~ wvdicién a las substencias de partida ( por ejemplo,
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monémeros) o & productos intermedios (por ejemplo,
Precondensados y prepolimeros), es decir, antes de
le polimerizacién, la policondensacién o la polia.
dicibn o durante ellas,

-~ espolvorgo sobre recortes de polimerizado o0 sobre
granulados para msas de hilar, )

~ tincidn en bafio de recortes de polimerizado o de
granulados para masas de hilar,

adicién dosificaeda a fusiones pare hilar o soluciones
pars hilan,

aplicacibn & cable revestido, antes del estiramiaento.

Los nuevos aclaradores Opticos segtn este invento
pueden utilizarse también, por ejemplo, en las formas de en-
pleo sigulientes:

a) En mezclas con colorantes (matizacién) o pigmentos
(pigmentos colorantes o en particular, por ejemplo, pigmentos
blancos) o como adicién a befios tintéreos, pastas pare estam-
par, pastas para nordentar o pastas de¢ reserva. Tanbién pare
el tratamiento ulterior de tinturas, estampados o estampados
por corrosién.

b) En mezclas con los llamados "carriers", con humec-
tantes, suvavizantes, imbibidores, antioxidantes, antiactini.
c0s, estabilizadores térmicos y blanqueadores quimicos (blan-
queos de clorito, aditivos para bafios de blanqueo).

c) BEn mezclas con reticuladores y aprestantes (por ejem-
plo, almidén o aprestos sintéticos), 1o mismo que en combing-
cibn con los rds diversos procedimientos de refinacién textil,
en particular aprestos de resinas sintéticas (por ejemplo,
aprestos contra el arrugamiento, como "wash-ond-wear", "Dor-
menent-press" y "no iron"), aprestos ignifugos, aprestos sun-
vizadores del tacto, aprestos desprendodores de la sucledad

(renti-soiling"), aprestos antiestdticos o aprestos antinicro.
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a) Incorporacién de los aclaradores Opticos o materia-

bianos,

les de soporte poliméricos (productos de polimerizaocibn, poli-
condensacibn o poliadicién) en forma disuelta o dispersa, po-
ra usar, por ojemplo, en agentes de estratificacidn, agentes
de impregnacién o aglutinantes (soluciones, dispersiones y
emulsiones) para géneros texbtiles, velldn, papel y cuearo,

e) Como aditamentos a las llamadas "master batbﬁes",

f) Coro aditamentos a 1los mds diversos productos indus-
triales con el fin de hacerlos aptos para el mercedo (por ejcre
plo, mejoras del aspecto de los jabones, los detargentes, 1os

pigmentos, etc.).

g) B combinacibén eon otras substencias de accidn acla-

radora Optica,

h) En preparaciones para bafios de hilatura, es decir,
como aditanentos a bafios para hilar, como los que se enplean
para mejorar le capacidad de deslizomiento en 1la elaboracién
ulterior de fibras sintéticas, o a partir de un bafio especial
antes del estiramiento de las fibras.

i) Como escintlladores para diversos fines del arte fo-
togrdfico, como, por ejemplo, para reproduccién electrofotogrd-
fica, para la aclaracién éptica de copas fotogrdficas, even-
tualmente en combinacibn con pigmentos blancos (como, por 0] el
plo, Tioz), 0 para supersensibilizacidn,

81 el proceso de aclaracidn se combina con nétodos
de tratamiento textil o de refinacién, el tratomiento combine~
do puede remlizarse en muchos casos mds ventanjosanents valibn.
dose de preparados con la estabilidad pertinente que contcngen
los compuestos de aclaracién éptica en concentracién tal gue
Se logre el efecto aclarador descado.

En ciertos casos, la plens aceibn de los aclaradores
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Se suscita por medio de un tretamiento ulterlor. Este pusde
consistir, por ojemplo, en un tratamiento quimico (por ejem-_
plo, con deido), un tretemiento térmico (por ejemplo, con oo
lor) o un tratamiento combinado quimicotérmico. Asi, por ejem-
Plo, en la aclaracién 6ptica de una serie de substratos de fi-
bra (por ejemplo, de fibres de polidster) econ los aclaradores
de este invento se procede de conveniencia a impregnor esta
fibras con las dispersioncs (eventualmente también solucio-
nes) de los aclaradores & temperaturas por debajo de 752 C
(por ejemplo, a la temperatura del ambiente) y someterlas a
un tratamiento de calor seco a temperaturas por encime de_
1002 C, para lo cual se recomienda en general que pueviamente
sa seque todavie ol material de fibre a temperaturs moderada-
nente alte (por ejemplo, desde 602 C, a lo menos, hasta unos
1302 €). El tratamiento térmico en estado seco se efertfia on-
tonces ventajosanente a temperaturas entre 120 y 2252 ¢, pox
ejenplo nediante celentamiento en una cdmara seeadora, nedian.
te planchado en el intervalo de temperatura gque se ha indica-
do o también nmediante trataniento con vapor de ague seco reca-
lentado, El secado y el tratamiento de calor seco pueden efeo-
tuarse también inmediatemente uno tras otro o juntarse en une
sole operaciébn.

Ia cantidad de los nuevos &claradores &pticos que
cabe emplear sogin este invento, en relacidn al mterial que
ge ha de aclarar épticamente, puede oscilar dentro de amplios
limites. Ya con cantidades muy pequefits, en clertos casos por
ejemplo de 0,000l % en peso, pucde conscguirse un efeeto mo—
nifiesto y persistente, Pero tanbién puedon emplearse conti-
dades hesta un 0,8 % en peso y, oventunlmente, hasta um 2 &

en peso. Para la mayoria de las neccsidades prdeticas, inte-

resan preferentenente cantidades entre 0,0005 y 0,6 % en pe-
so,
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Los nuevos aclaradores Opticos sirven tembién es{-
Pecialnmentc como aditomentos para los bafios de lavado o de-
tergantes industriales y domésticos, a los que pueden afiadir-
Se de diversa manera A los bafios de lavado se afiaden conve-
nientemente en forma de sus soluciones en agun o en disolven~
tes.orgénicos, 0 también on divisibn fina, como dispersioncs
acuosas, 4 los detergentes domésticos o industriales se afia-
den ventajosamente en cuslquier fase del proceso de fabrica-
cibén de los detergentesi por ejeuplo & la llamada "lochado!,
antes de la pulverizacién del polvo detergente o dufante la
preparacidn de combinaciones liquidas de detergente Ia adi-
cién puede efcctuarse tanto en forma de wne soiucidn o dispor-
sifn en agua u otros disolventes como sin agente auxiliar, on
forma de polvo aclarador seco. Por ejemplo, se puedeu rezclar,
apmasar o moler los aclaradores con las substancias de activi-
dad dotergentc e incorporarse asi al polvo detergente listo.
Poro también so 1los puede rociar sobre ol detergente listo di-

Sueltos o dispersos previamento.

En calidad de detorgentes entran en cuenta las nez-
clas conocidas de substancias de actividad debergente, cono,
por ejemplo jabones en forma de recortes y polvo, materias
sintéticas, sales solubles do senidstercs de dcido sulfbénico
¥ alcoholes grasos superiores, dcidos arilsulfénicos superio-
ros y/o alquil-plurisubstituidos, ésteres sulfocarboxilicos
de alcoholes nedianos a superiores, acilaminoalquil- o ami-
noaril-glicerin-sulfonatos de dcido graso, ésteres fosféricos
de alcoholos grasos, cte. En calidad de matcrias estructura-
les (las llamadas “"builders") ontran en cuenta, por ¢jenplo,
los polifosfotos y polimetafosfatos aleolinos, 1os plrofos-
fatos alealinos, las sales alcalinas de la carboximetilcelue
losa y otros inhibidores do la redepositaciln de la sucicdad,
los silicatos alcalinos, los carbonatos alealinos, los perbo-
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ratos alcalinos, el dcido nitrilotriacético, el dcido etilen~
diaminotetraacético y estabilizadores de la espuma como las al-
canoclamidas de deidos grasos superiores. Por otra parte; en

los agentes de lavado pueden estar contenidos, por ejemplo, a-
gentes antiestdticos, agentds reengragadores para la proteecibn
de la plel, cono la lanolina, enzimes, agentes antinicrobianos,
perfumes y colorantes.

Los nuevos aclaradores Opticos tienen l2a ventaja es-
pecial de ser eficaces ain on presencia de desprendedores de
cloro activo, como el hipoclorito, y de poderse emplear, sin
nerma importante de los efectos, en bafios de lavado con deter-

gentes no ionbgenos (por ejemplo, &steres alquilfenolpoligli-
c6licos).

Los conmpucstos de este invento se afiaden en cantide-
des de 0,005 2 1 % o mds respecto 2l peso de detergente listo,
liquido o pulverulento. Los bafios de lavado que contiasnen las
cantidades indicadas do los aclaradores 6pticos aqui reivindi-
cados confieren en el lavado a los géneros textiles de fiuras
de polianide, fibras de cclulosa muy rcfinada, fibras de po-

liéster, lana, etec., un aspecto brillante a la luz del dfa.
El tratamiento de lavado se efectl®, por ejemplo, asi:

Los géneros textiles en cuestibn se tratan durante 1
a 30 ninutos, a la temperatura de 20 a 1002 C, cn un bafio de la~-
vado que contiene 1 a 10 g/kg de un detergente compuesto, es-
tructurado, y 0,05 a 1 % (respecto al peso del detorgente) de
los aclaradores aqui reivindicados. Ia relacién de liquido pue-
de ser de 1:3 a 1:50, Despubs del lavado, Se onjuaga y Se seea
cono de costunbre. ElL bafio de lavado puede contener, conc adito-
nento para blangueo, 0,2 g/litro de cloro activo (por ejenplo,
en forma de hipoclorito) o 0,1 o 2 g/litro de perborcto sédico.

En Jos ejemplos, mientras no se advierta otra cosa,
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las partes son siempre partes en peso, y los porcentajes son_
silempre porcentajes en peso. Los puntos de fusibén y de ebulli-

ci6n, mientras no se advierte otra cosa, estdn sin corregir.

Ejenplo 1

En una nezcla de 15,5 g de la sal sbédica del deido
5-metil2-fenil-v-triazolik-4-acético y 130 cc de anhfdrido_
acético se introducen 9,9 g de aldehfdo 2-hidroxi-4-netoxiben-
zoico. Se calienta la mezcla reaccional hasta ebulli¢16n en
ol curso de we hora y se¢ la hierve en reflujo durente 7 1/2
horas. Cuando la mezcla reaccional se ha enfriado hesEa unos
802 C, se la vierte en unos 1700 cc de agua y, despuds de e
fectuada le hidrélisis del anhfdrido acético sobrente, So So
para por suceilén el producto de la renccién, se le lava neu-
tramente con agua, se le remueve & continuacibén con un poco
de alcohol para formar una pasta, So separa por succién lo e
teria cristalizada y se la vuelve & lavar con alcohol. Despubs
de dos recristolizaciones en clorobenceno, con ayudae de tierre
decolorante, se obtienen unos 7 g del compugssto de la férmula

(17)

Hgo
en forma de agujotas cristalinas, incolores y afieltradas, con

punto de fusibn de 216 a 216,52 C.

Si en lugar del aldehido 2-hidroxi-4-netoxi-benzoico
8¢ emplea una cantided equivalente de algehido 2-hidroxi=~4.iso.
propoxibenzoico y se procede en 10 demds tal como se¢ ha descri-
to en este ejenplo, se obtione el compussto de la foérmula
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que, después de la recristalizacibén en isopropanol, aparcce
en cristeles casi incoloros; de punto de fusién 138 2 1392 C.

81 en lugar de la sal sbdica del deido S-metil-2-
fenil-v-triazolil-4-acético se emplea una cantidad equivalen-
te de la sal s6dica del dcido 2-fenil-v-triazolil-4-acético
y 86 procede en 1o derds tal como se ba descrito en este ejoen-
plo, se obtiene el compuesto de la foérmula

(19)

que después de la recristalizacidén en clorobenceno oparcee cONo
agujetas cristalines de color débilmente amarillo-verdoso y
punto de fusibn de 196 a 196,52 C,

De manera andloga, a partir de aldehido 2-hidroxied.
-n~butoxi-henzoico o respectivanente aldehido 2-hidroxi-4-ben-~
ciloxi-benzhico y la sal sédica del deido 2-fenll-v-triazolil-
~4-acético se obtiene el compucsto de la férmula
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que despuds de cristalizacidn en tolueno aparece en forma de
agujetas incoloras, afieltrades y de finura capilar, con punto
de fusibn de 161 a 161,52 (5 © respectivamente de la férmula

/fN\\\ 72n\
"‘/Q\T/(N/ N—Q (21)

P

/L§Q¢

@-_CHz- o/

que después de recristalizacifn en clorobenceno aparcce Como
cristalinos de color débilmente amarillo-verdoso y punto de fu-
sibn de 219 a 220,52 C.

Eiemplo 2
En we mezcla de 13,0 g de la sal sédica 2-p=-clorofe-
nil-v-triagolil-4-acético y 100 cc de anhidrido acético s¢ in-
troducen 7,6 g de aldehido 2-hidroxi-4-netoxi-benzoico. Se llo-
va la nmezcla reaccional hasta ebullicién en el curso de una ho-
ra y se la hierve en reflujo durante 6 1/2 horas. Despude del
enfriamiento, se vierte la mezcla en abundancia do agua y, des-
pubs de efectunda la hidrélis del exceso de anhidrido acético,
S¢ separa el producto de la reaccibn, se le lava con agu2 y se
lo seca, Tras una purificacién preliminar mediante reprecipite-
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clon en 270 cc de tolueno, se obtienen 9 g do producto proli-
ninarnente purificado. Dos recristalizaciones en tolueno con

gyuda de tierra decolorante proporcionan el compuesto de la
féraula '

(22)

con rendimiento de 7,4 g ¥y en forma de¢ cristales finos de co-
lor débilmente amarillo-verdoso y punto de fusién dc 202 & 2032
c.

8i en luger de 13 g de la sal sédica del doido 2-m~
~cloro-fenil-v.triagolil-4~deetico se emplean 13,7 g de l1a,
sal sédica del dcido 2-(4-netil-3-cloro-fenil)-v-triazolil-4~
-acético o respectivanente 12 g de la sal sbdica del dcido
2-p-netil-fenil-v-triazolil-4~acético y se procede en 1o de-
rds tal como se ha dcscrito en este ejemplo, se obtiene, des-
puds de reeristalizacifn en clorobenceno, el compuesto de la

fornula

i (23)
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en forma de agujetas cristalinas de color débllmente amarillo-
verdoso y punto de fusibn 241,5 a 2422 €. 0 rospcectivamente,
después de recristalizacién en tolueno, el compuesto de la foér-

nula

f.,
Za 2

l
Cﬂjo/l§§§/ -

en forma de cristales de color amarillo brillante y punto de
fusién de 202,5 a 2032 C,

Tos dcidos 2. fenil-v-triazolil-4-acéticos substitui-
dog empleados comno materliales de partida en los ejemplos se ob-
tuvieron de la maners sigulente:

- Agitando, se suspenden an 230 cc de deido bromhidrico
al 48 % 30,5 g 4-hidroxinetil-2-m-clorofenil-v-triazol y a con-
tinvacién se hierve on reflujo durente una horas (temperatura
de ebullicibén de unos 1252 C). Después del enfriamiento, se Se-
para por filtracibn el 4-bromometil-2-m-clorofenil-v-triagzol

oristalizado, se le lavae con agua y se le seca,

Rendimiento: 39,6 g (100 #%). Punto de fusién bruto:
58 a 602 C.

Una muestra recristalizade en hexano funde o 60-612 C.

39,6 g del 4-bromometil-2-m-clorofenil.v~triazol bru-
t0 8¢ afinden, a la temperatura del ambiente, & una solucidn de
11,5 de cianuro potdsico en 11,6 de agua y 53 cc de etanol al
95%. Luego se calienta la suspensién hasta 552 €, con lo que
8@ inicia la reaccibn, moderademente exotérmioca, Es ventajoso
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Cuando ha remitido le reaccién exotérmice, se hierve la mez-
cla en reflujo por 3 horas todavia, se la vierte en 5 cc de

aguwa, se separa por filtracibn el 4-cisnometil-2-m-clorofenile.
~v-triazol cristalino, se le lava con agua y se le seca. Rene
dimiento: 31,3 g (98 %), Punto de fusidn bruto: 88 a 932 C.
Une muestra reeristalizade en hexano funde & 92-932 C.

31,3 g del 4-cianometil-2.m-clorofenil-v-triazol brud
0 se saponifican por ebulliecidn en reflujo durante tres ho-
ras con unt solucién de 92 g de hidréxido sédico en 1000 ce
de agua. Se clarifica por filtracién en caliente la solucién
reaceional ligeramente turbia y a continuacibén se la trata,
despacio y & temperatura de 50 a 602 €, con 202 cc de deido
clorhidrico al 37,3 % (pH alrededor dc 3), 10 que hasce que se
Segregue; en forma de producto incoloro, el dcido 2-m-cloro~
fenil-v-triagzolil-4-acético. Despuds de enfriar, filtrar, lo-
ver con egua y secar, Se obtienen 32,1 g (94 %) de dcido 2-m-
~clorofenil-v-triazolil-4-acético bruto, dg punto de fusibn '
134 a 1362 C, Una muestra recristolizada en acetato de etilo
funde 8 139-1402 C,

De manera andloga se obtieno, & partir de 4-hidroxi-
motil-2-p-netilfenil-v-triazol, o respectivamente 4-hidroximc-
t11-2-(4-metil-3-clorofenil)-v-triazol, ol dcido 2-p-metilfo-
nil-v-triazolil-4-acético, de punto de fusidn 115 a 1162 C, o
respoctivanente el decido 2-(4-metil-3-clorofenil)-v-triazolil-
~4-acético, do punto de fusibn 144 a 1452 C.

Ejemplo 3

En una mezcla de 13,5 g de la sal sédica del deido
2-fenil-v-triazolil-4-ocético y 135 cc de anhfdrido nodtico
se introducen 10,3 g de aldehido 2-hidroxi-l-nafitoico, Se }le--
va la mezcla reaccional hasta ebullicidn en el curso de wna
hora y ogitendo y se la hicrve en reflujo durante y51/2 horas.
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Después que 12 mezela redccional s¢ ha enfrisdo hasta unos 808 G,
Se la vierte en wnos 1700 cc de 2gua fria. Al cabo de varias ho-
ras seo separa el producto por succidn, se¢ le lava ocon agut y

Se le seca en vaclo a temperatura de 60 a 702 C, Tras una puri-
ficacibn preliminar por reprecipitacién en 235 cc do cloroben-
ceno, se obtienen 11,05 g de producto preliminarmente purifica-
do (54,5 % de la teorin). Dos recristalizaciones en clorobenco~

no, con ayuda de tierra decolorante, proporcionan el compuesto

de la £férmula
Ny NI
/1~1\I < (25)
/’L\\oz'

con rendimiento de 8,5 g y en forma de hojuelas cristalinos, de
color emarillo brillante y punto de fusibn 238 a 238¢ C.

8i en luger de 13,5 g de la sal s6dica del dcido 2~
~fenil-v-triagolil-4-acético se emplean 14,4 g de sal sbédica del
dcido 5-netil-2-fenil-v-triazolil-4-acético y sc procede en lo
demds tal como se ha descrito en este ejemplo, se obitiene el
compuesto de la foérmula

CH
P!
\ 3\,‘ (// \N /.--'-“3\\\
o =

/;/j(m\ﬁ,f’ \». /

- 0" X0
que recristalizado en clorobenceno, aparece en forma de aguje-
tes cristalinas aficltradas, de color débilmente amarillo y pun-

to de fusibn de 274,5 @ 2752 C,
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Ejemplo 4
4 temperatura de 25 a 309 C, se disuelven en 80 ce
de metanol 18,4 g de i-fenilpirazolil-4-acetonitrilo y 16,6
g de aldehido 2,4~dimetoxibenzoico, Se afiaden luego 1,5 co
5. de lejfa potdsica al 50 %, se agita por tres horas a2 lo tome
peratura del ambiente y & continuvacibn por tres horas o tem-
peratura de 50 a 552 Cy, después de agitar todavia por una
hora & la tenperaturn del ambiente, se enfris la mesclo reac-
cional hesta 0-52, se separa por sucecibn, &l cabo de dos g
10. tres horas, el compuesto metinico amarillo, se le lava dos
veces con metanol frio y luego con aguae y se sece ol produc-
to en vacfo, o 602 ¢, Se obtienen 22,1 g de alfa-(l-fenilpi-
razolil-4)-beta-(2,4~dinetoxifenil)-acrilonitrilo bruto. Re-
cristelizado de benceno/ligroina, este compuesto funde & 135-

1372 ¢C.
15. ‘
16,6 g del compuesto metinico bruto se introducen,
agitando, en 150 cc de¢ benceno. Se trata la mezela con 27 g
de cloruro de aluminio anhidro y, con refrigeracién por reflu-
jos se la calienta hasta ebullicidn durante 6 horas. Imego sc
20, la enfria, se la trata con 275 cc de ague con hielo y con 35

cc de deido clorhidrico al 30 4 y se destila con vepor de 8-
gua el disolvente. El residuo sblido que queda de lo destila-
cibén se separa por suecibn, se lava con dcido clorhidrico di-
luido y 2 continuacién con egun para eximirlo de decidos y sc

25, le seca. Se obtienen 15,3 g de 3-(l-fenil-pirazolil-4)-7-hi-
droxicumarina bruta, de punto de fuzidn 262-2652C., Uno mues—
tre rocristalizade en elcohol funde o 265-267¢ C,

12,15 g de le 7-hidroxicumarina preparada artes se
disuelven en 100 cec de otanol, & temperatura de 70 a 752 Cy
30, agitando., Luego se instilan despacio 36,8 cc de solucifn al
15 % de carbonato potdsico. Despubs de afiedir 16,0 g de bromu-
ro de n~bubtilo, se agita la mezcla reaccional a temperaturd
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de 70 a 752 ¢, duranie 20 horas, se la trata con 8 g de bro-
ouro de n-butilo y 8 cc de solucidn al 15 % de carbonato po-
tdsico y se 1a agita por 18 horas mds a la misma temperatura,
Después del enfriamicnto, se secon 1los oristales segregados,
Tras une reeristalizacién en clorobenceno con ayude de tierra
decolorante, e obtienen 9,5 g del compuesto de la foérmula

>’ /_.-..\> (27)

(n) €0

en forma de cristales de color verdiamarillo claro y punto de
fusidén de 207 a 2082 C,

De menera andloga pueden prepararse, 2 partir de
aldehido 2,4-dineotoxibenzoico y los respectivos l-fenilpirazo.
lil-4~acetonitrilos, con alquilacidn consecutivae con sulf:to

de dimetilo o respectivamente aralguilacién con cloruro de

bencilo, las cumerinas de la férmula

g } \ p (28)
(////; \’/‘/ \ //'\H/ \s:'::“:.f
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Téroulas v | Vl Punto de fusibn 2C
(29) CH,- H . 250 & 251
. i
(30) fL'///'\J H 246 & 247
\/
(31) CH3- 4..cH3 246 a 247
(32) CH3- 3-01 259 a 260
(33) CH, - 4-Cl 273 a 275
L -t

Log l-fenil-pirazolil-4~acetonitrilos empleados como -
materiales de partide se obtienen de 1la manere sigulentes

Agitando, se suspenden en 250 cc de ligroina 25,3 g
de l-fenilpirazol, 8,5 g de paraformpldehido y 2,35 & de cloru~
ro de zinc anhidro. Despuds de afiadir dos gotas de deido sulff-
rico concentrado, se lleve la mezcla reaccional hasta ebulli-
cién en reflujo y se introduce durante 1 1/2 horas decido clor-
hidrico gascoso, seco. Imego, todavia en caliente, so deconta
de 1o fase espesa la solucibn limpide de ligroina y se hierven
las porciones oleosas 10 veces con 40 cc de bencano. Los ex-
tractos, combinados, se laven brevemente con solucibn fria de
bicarbonato sédico, se secan con sal de Glaubcr, se filtran y
ge excluye en vacio y en boflo de agua el disolvente. Se obtlenen

4

19,4 g de 4-clorometil-l-fanil-pirazol bruto, en forma de pro-
ducto eristalino de color crema.

21,0 g dol 4-clorometil-l-fenil-pirezol bruto s¢ di-

e
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suelven a la temperatura del ambiente en 100 cc de acetons

y, después de afiadir 6,0 g de cianuro sédico y 0,2 g de yo-
duro potdsico, sc hicrve hasta cbullicién, agitondo y en re-
flujo, durante 24 hoxas. Después del enfriémiento, se filtra
para separar las sales inorgdnicas, se lava con acetona ¥ .se,
destila el disolvente. El aceite que queda se disuelve & cone
tinuacidn con 300 cc de éter y se sacude con 50 cc de agud
fria y luego con solucidn de seturada de sal comii.-Se seca
le fase orgdnica con sal de Glauber y, después de filtrar,
8e¢ elimina el disolvente., Se obticnen 18,4 g de l-fenil-pirn-
z0lil-4-acetonitrilo bruto, en forms de un aceité‘pardo,'que
puede utilizarse sin mds purificaciodn,

De manera andlogo pueden preparorse, & partir de
l-p-toluil-pirazol, 1-(3-clorofenil)-pirazol y l-(4~clorofe-
ni1)-pirazol, los respectivos l-fenil-.pirogolil-4--acetonitri-
1os—substi'tuidos.

Eiemplo 5

Mediante ligero calentoniento & 352 se disuelven
en 200 cc de metanol 12,9 g de 2-fenil-v-triazolil-4-aceto-
nitrilo y 13,5 g de aldehido 2-metoxi-4-acetilamino-benzoico.
Iuego so ofiaden, agitando, 2 cc de lejla potdsica al 33 ¢,
1lo que hdce que, con ligero aunento de la temperatura, se
produzca rdpidancnte lo segregacibn del compuesto netinico
amprillo. Une vez remitida 18 reaccién exotérmica, so hierve
en reflujo durante 10 minutos la mezclae reaccional, se sepa-
ra por suceién, al cabo de 14 horas, el producto cristalino,
se le lava dos veces con 15 cc de metanol y se le Sec o Va-.
clo a 602, Se obtienen 23,0 g de alfa-(2-fonil-v-triozolil.4)-
~beta- (2-netoxi-4-acetilaminofenil)-acrilonitrilo. Después de
recristalizacidén on netilcellosolve, una muestra funde a 242-
2452 C,

22,6 g del compunsto metinico anterior se suspen-
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den, agitondo, en 37% cc de benceno seco y se trate la suspenw
sifn con 42 g de cloruro de aluminio anhidro. 4 continuacién
se calienta en ebulli:»idén y con refrigeracién por reflujo du.
rante 6 horas, 1o que hace que en el curso de la redccidn sc
Segregue primerancnte un compuesto complejo, 0leoso y de color
rojo-pardo, que por Ultimo se¢ convierte en wna mase sélide de
color verde olivéceo. Después del enfriamiento, se descompong
el compuesto complejo con agua y con deido clorhidrico, se des-
tila el disolvente con vapor de agus, se separa por succidn el
residuo de color verdiamarillo, se le lava con écido clorhidri-
co 9,5 N y a continuacibn con agua y se le sccs. Rendimicnto:
21,i g do producto reacclonsal.

21,1 g del producto anterior se suspenden con aglita-
eidn en 525 cc de &ter monometilico de etilenglicol y se trate
la suspensibn con 52,5 cc de deido clorhfdrico al 37;2 %,.,Se
caliente la mezcla reaceional durante 1 1/2 horas hasta dévil
ebullicién en reflujo (alredecdor de 1052 C) y despuds del one-
friamiento se la trata con 4000 cc de agua que co ntiencn 100
cc de amonfaco al 25 %. &1 cabo de dos horas se separc gl pro-
ducto por suceibn, se le lava con ague y se le seca en veclo.
a temporature de 70 a 809 C, Se obtienen 17,1 g (80,5 % dc 1o
teoria) de 3~(2~fenil-v-triazolil-4)7-aminocumarine de lo foér-
nula

,,,,/’N\ /r-—\ .
e AN '&I\T/ _<~:~/ .

en forma de polvo cristalino,; de color amarillo elaro, Despuds
de recristalizacidén en clorobenceno, se odbticnen hojuelas cris

talinas apmarillas, que funden & Semperatura de 288 a 2892 ¢,
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Para la pru.iracién del compuesto acetilamfnico, se

disuelven en calieat. . wna mezcla de 50 cc de piridina y 50

cc de dimetilformunios £,0 g de la aminocumarina preparada an-

tes ¥ se trata lo sasvensién a gotas, a 752 Cy agitando, con

5. 10 cc de anhfdridc ouético. Se agita la mezcle reaccionnl du-
rante und hora & tewperatura de 92 a 972 C y después del en- |
friamiento se separa por suceibn el producto finamente crista—
lino, se le lava dos vcces con un poco de piridina y a conti-
nuacibn con agun y se le seca., Después de recristalizar de di-
netilformamida, se obtienen 5,7 g del compuesto de\}a £ ormula

AP0 -

15 0K, 0O~V
en forme de agujas cristalinas de color amarillo claro y punto
de fusibn de 313 a 3152 C,

10,

Si en lugar de 2-fenil-v-triczolil-4-acetonitrilo se
00, emplea una cantided equivelente de 5-metil-2-fonil-v-triazolil-
~4~acetonitrilo o respectivemente de l-fonilpirazolil-4-aceto-
nitrilo y se procede tal como Se ha descrito en cste ejemplo,
S¢ obtlenen con buen rendimiento, pasando por las efapas de los
compuestos metinicos que funden o temperatura do 257 a 2582 ¢
25. 0 respectivamente de 207 & 2082 C, los compuestos de las férmu-
las

| J N\ 6
AN \\ \;::7/ , ,
30, /J;§§ punto de fusibn

312 a 3140 ¢

POOR
QUALITY
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0 respectivanente

; (37)
P ~ - 4 \
NN
N :\\f’/gttb puntc de fusién:
NH, ' 275 a 2762 C

4 partir del compuesto de la férmulae (35) Se prepara
el ureteno de la férmula

H3C‘\]/4ﬂﬂ\\\

4 7

N’ :/ S
P \ (38)

o -
/*\\;;’ 0,/i§§0 punto de fu;ién;
H, 0 0-C-NH

5C, 259 a 2602 ¢,
con descomposieiln,

4 pertir del compuesto de lo férmula (36) se obtiene
el derivado acetilico de la férmula

O
ﬁ/\\x/, O”/ékﬁo :

0
%&&N

punto de fusion 312 g 313, o
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Jhgmplo 6
Se afiaden 2 %0) cc de agua 0,12 cc de dcido f£érmico
8l 85 % y 0,9 g de dter octadecilpoliglic6lico.

Con uno de lus aclaradores Spticos de las férmulas (17)

golucidn disolviendo 1 g en 1000 ce de dimetilformamida. De os-
ta solucién generatriz se afiaden 3 cc a la solueién gue Se ha
descrito antes. Esta solucibén acuocsa que contiene le abiucién
o respectivemente la dispersién del aclarador se calienta hasta
602 C y luego Se introduce en ella un tejido de poliamida de 3
g de peso, Se auuenta la temperatura en el curso de 10 a 15 mi-
nutos hasta 92-952 Cy se la mantiene 2 este nivel por 2° minu-
tos. Luego Se aclara el tejido durante 2 minutos en agws frie,

corriente, y & continuacién se seca durante 20 minutos & 609 C,

El tejido asl tratado nmuestra un evidante efacto de

aclaracidn.

Ejemplo 7
Se afiaden a 100 cc de agua 0,06 g de bter octadecilpo-
liglicélico,

Con uno de los aclaradores Spticos de las férmulas (17)
hasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) se prepera wna so-
lucibn disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamida. De esta
solucibn generatriz se afladen 3 cc a la solucibn que se ha des—
crito antes. Esta solucidn o respectivamente dispersidn aéuosa
que contiene el aclarador se callenta hasta 602 ¢y luego se ine
troduce en ella un tejido de nildén de 3 g de peso. Se aunonte
la temperatura en el curso de 10 & 15 nminutos hasta 92-95°C y_se
le mantiene & este nivel por 30 minutos. Iuego se aclara ol fe-
jido durante 2 minutos en ague fria, corridnte, y a continuncién
se le seca durante 20 minutos a 602 C,

El tejido asi tratado manifiesta wn evidente efecto de

aclaracién.
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Ejemplo 8
4 100 cc de agua se afiaden 0,4 g de detergente de

la composicifn siguiente:

Sulfonato de dodecilbenceno 16 %
Sulfonato de alcohol grasc 4%
Pripolifosfato sbédico 35 %
Pirofosfato tetrasédico 7%
Siliceto de magnesio (Mg §i0,) 2 %
Disilicato sédico (Na2(3i03)2) 7%
Carboximetilcelulosa 1%
Acido etilendiaminotetreacético (sal sédica) 0,5 %
Sal de Clauber alrededor de 25 %
Agua 2,5 %

L

"(En lugar de sal de Glauber, el detergente puede
contener también 10 a 20 # de perborato sédico u otro agente
desprendedor de oxigeno).

Con vn aclarador éptico de las férmulas (17) hasta
(27), (29) hasta (33), (35), (38), o (39) se prepare wa so-
lucidn disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamida. De es-
ta solucidn generatriz se afiaden 2 cc 2 la solucibn que se¢ ho
descrito entes. Bsta solucibn (o respectivaments dispersibn)
acuosa que contiene el aclarador se calienta hasta 602C y lue~
g0 se introduce en ella un tejido de nilén &e 3 g de peso,
que Se trate a dicha temperatura durante 30 minutos. Iuego
se aclara el tejido durante dos minutos en agua fria, corrien
te, ¥y & continuacién se le seca durante 20 minutos a 602 ¢,

El tejido asi tratado muestra un evidente efecto de
aclaracibn,

Ejemplo 9

Se afiaden a 100 cc de ggua 0,2 g de triclorobence-
no,

Con un aclarador Sptico de las férmules (17) hasta
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(27), (29) hasta (33), (35), (38) o {39) se prepara
cién disolviendo 1 g en 1000 ce de dimetilformemida. De @S=
ta solucidn generatriz se afiaden 1,5 cc a la solucién éue.se.
ha descrito antes. Esta solucién acuosa que contiene el acla-
rador se calienta hasta 602 Cy luego se¢ introduce en ella un
tejido de polidster de 3 g de peso. Se aumenta 12 temperatura
en el curso de 10 a 15 minutos hasta 95-982 C y se la deja &
esta nivel por una hora. Luego se aclara el tejido durante dos
minutos en agua fria, corriente, y a continuacién se le seca
durante 20 minutos a 60¢ ¢,

El tejido asi tratado manifiesta wun evidente efecto
de aclaracién,

Ejemplo 10

Se afinden a 100 cc de agua 0,4 g de detergente de
1o composicidn siguiente:

Sulfonato de dodecilbenceno 16 %
Sulfonato de alcohol graso ¢
Tripolifosfato sédico 35 4
Pirofosfato tetrasédico. T %
Silicato de magnesio (MgSiOB) 2 %
Disilicato sédico (Na2(Sio3)2) T %
Carboximetilcelulosa 1%
Aecido etilendiaminotetraacético

(sal s6dica) 0,5 %
sal de Glauber” alrededor de 25 %
dgup 2,5 %

+(E1 dotergente puede contener también, en lugar de
la sal de glauber, de 10 a 20 % de perborato s6dico u 0tro 8

gente desprendedor de oxigeno).

Con uno de los aclarcdores 6pticos de las Férmulas
(17) nasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) se prepa-
ra una solucibn disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamie
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da, De esta solucibn generatriz se afinden 0,8 cc 12 solucibn
que se ha descrito antes. Esta solucién (o respectivamente _
dispersidén) acuosa gque contiene el aclarador se caliente has-
ta 602 Cy luego se introduce en ella un tejido de poliéster
de 3 g de peso, que Se trata a dicha temperatura durante 30
minutos. 4 continuacién se aclara el tejido durante dos minu-
tos en agua fria, corriente, y luego se le seca durante 20
minutos a 602 C.

El material asl tratado muestra un efecto de &cla-
racidén reconocible por un indice correspondiente de fluores-
cencia,

Ejemplo 11

4 la temperatura del ambliente, se fulardea wa tejl-
do de poliéster (por ejemplo, "Dacron'") con una dispersién
acuosa que contiene, por litro, 2 g de un compuesto de la fér-
mula (17) y 1 g de un producto de adicidén de unos 8 moles de
6xido de etileno & 1 mol de p-octilfenol terciarioc. Sec secr
el material a unos 1002 Cy a continuacién se somete ¢l mato-
rial secado a wn tratamiento térmico de 150 a 2202 C, el cunl
dura de 2 minutos hasta algunos segundos segln la temperatu-
ra, El material as{ tratado tiene un aspecto mucho mds blanco
que el del material no tratado.

De manera completamente igual pueden emplenrse, con
obtencidén de un efecto semejante, los compuestos de las fér
mulas (18) hasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39).

Ejemplo 12

Se afiaden & 95 cc de agua 0,06 cc de 4cido acdtico
al 40 %y 0,06 cc de éter octadocilpoliglicédlico,

Con wno de los aclaradores épticos de las férmulas
(17) hasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) se prepa-
ra una solucién disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformami-

da. De esta solucién generatriz se afiaden 20 cc a la solucidn
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que se ha descrito antes. Esta solucién (o respectivamente

dispersidn) amcuosa que contienec el aclarador se calienta has-
ta 402 Cy luego se introduce en ella un tejido de acetato de

3 g de peso. Se aumenta la temperatura en gl curso de 10 a 15
minutos hasta 75-802 Cy se la deje & este nivel por 30 minutos,
Iuego se aclara el tejido durante dos minutos en agua fria,
corriente, y & continuacidén se le soca durante 20 minutos &

60¢ C,

El tejido asi tratado muestra un evidente efecto de

aclaracibn.
Ejemplo 13

En un bombo giratorio se mezclan Intimamente con
0,05 pertes de uno de los compuestos de las férmulas (17) hos-
ta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) 100 partes dec gre-
nulado de poliéster a btase de deido tereftdlico/etilenglicol/
poliéster. Se funde la meszcla @ 285¢ Cy agitando y se la hi-
la por medio de une de las boquillas de hilar usuales., Se ob-
tienen fibras de poliéster intensamente aclaradas. El compues.
to citado puede afladirse también ya antes de la policondensa-

cién para former el polidster o durante olla.

_Eiemplo 14

In w ftambor giratorlio se mezelan durante 12 horas
con 30 partes de dibxido de titanio (modificacién de rutiloc)
¥y 2 partes de un compuesto de we de las férmulas (17) a (27),
(29) a (33), (35), (38) o (39) 10 000 partes de una poliamida
en forma de recortes, preparada de manera conocida & base de
épsilon-~caprolactama, Los recortes asi tratados se funden wn
w caldero caldeado a 2702 C, despubds de haber expulsado el oxi-
geno atmosférico, y se agite la fusién durante modia hora, Luoc-
g0 Se la exprime con presidn de nitrégeno de 5 atmésforas abso-
lutas por una boquille hiladore y el filamento, enfriado, se
enrolla en una bobina, Los hilos resultentes muestran excclen-
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te efecto de aclaracién, resistente a la termofijacidn y de

buena solidez al lavado y & la luz.

Biemplo 15

B wa calandria a temperatura de 150 a 1552 C se
forma une hoje con una mezecle Intima de 100 partes de clorurc
de polivinilo, 100 partes de estabilizador (Advastat BD 100
complejo de Ba/Cd), 2 partes de dibxido de titanio, 59 partes
de ftelato de dioctilo y 0,°1 a 0,2 partes de uno de los com-
puestos de las férmulas (l‘7§ a (27), (29) a (33), (35), (38) _o
(39). Ia hoja opaca de cloruro de polivinilo que asi se obtip-
ne presente un contenido de blancura mucho mayocr que el de una
hoja que no contenga ¢l aclarador éptico.

Ejemplo 16
Con exclusidén del aire, se funden a 2102 C durante
20 minutos, en un tubo de 1 em de didmetro, 100 partes de po-
liestireno y 0,1 parte de uno do los compuestos de las férmu-
las (17), (19), (20), (23), (25) y (31). Después del enfria-
niento, se obtiene wna masa de poliestireno aclarada 6ptica-
mente, de buens solidez a la luz.

Ejemplo 17

Se vierte sobre una placa de vidrio y se extiende en
ldmina delgeda con una varilla metdlica una masa fundida al 13%,
de acetilcelulosa en acetons, que contiene, respecto al peso
en seco de materia sintética, 2 % de anatasa (dibxido de tito-
nio) como agente de mateado y 0,04 % de un compuesto de las Toér-
mulas (17) a (27), (29) a (33), (35), (38) o (39). Despubs dol
secado, la ldmina presenta un gredo de blancura mucho mayor
que ol de una ldmine preparada del mismo modo, pero que noO COn-
tiene ningiin aclarador Sptico,

Ejemplo 18

Se afieden & 1400 cc de dimetilformemida 7 g de ano-



tasa (Ti0,) y luego 35U g de polimerizado de acrilonitrie
1o en forma de polvo y con el agitador réapido se convierte
la mezcla en una pasta espesa. En 50 g de esta solucidn
de poliacrilonitrilo al 20% se disuelven 5 mg de un com-
puesto de las férmulas (25), (31), (32) 6 (33) y, después
de expulgar de la maza de las burbujas de aire, se la ex-
tiende con una varilla metédlica formando una hoja homogé-
nea. Después de secada en corriente de aire, la ldmina
puede ser desprendida de la placa de vidrio. Yiene un con-
tenido de blancura mucho mayor que el de una ldmina prepa-
rada de igual modo pero que no contiene el aclarador Op-
tico.

REIVINDICACIONES

Dascrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivin-
dicaciones, con privridad de la solicitud de patente sui-
za n? 9335/72 del 21 de junio de 1972.

1.— Procedimiento para la aclaracidn Optica
de materiales organicoss y en particular de poliamidas,
poliésterss y acetatos de celulousa, caracterizado en ques;
por el método de extraccidn o fulardeo térmico, se tratan
los materiales que se han de aclarar Opticamente, en toda
su masa o0 superficialmente, con U,0005 a 2% en pesoy, y pre
ferentemente de 0,005 a U,5% en peso, respecto al peso del

material citado, de & 1o menos un compuesto derivadu de

cumarina de la formula zeneral

29 //)5\\
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significa hidrdgeno, c¢loro o metilo;

sighifica hidrdgeno, haldgeno, alquilo con 1 a
4 dtomos de carbono, alcoxilo con 1 a 4 Atomos
de carbono o alquilsulfonilo con 1 a 4 Atomos
de carbono;

significa hidrdgeno, halbgeno o alquilc con 1 a
4 &tomus de carbono;

significa nitrogeno 6 -CH= y

significa un radiecal

O~

.

representa alcoxilo con 1 a 12 Atomos de carbonos

alqueniloxilo con 2 & 5 &tomos de carbono, benci
loxilo, (eventualmente substituido en el radi-

cal fenilico con cloro)s aciloxilo con 2 a 12 &tom
dtomos de carbono, bengzoiloxilo (eventualmente
substituido con cloro, metilo o metoxilo), aci-
lamino con 2 a 12‘étom0s de carbono, bengoila-
mino (eventualmente substituldo con cloro, meti-
lo 0 metoxilo), un radical -NHCOOY (donde Y re-
presenta alquilo con 1 & 12 Atomos de carbono

¢ bien representa fenilo, eventualmente substi~

tuido con cloro, metilo o metoxilo), un radical
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—NHCONHY1 (donde Y1 repregenta alquilo con 1 a
4 4dtomos de carbono o bien represente fenilo,
eventualmente substituido con cloro, metilo o

I
donde A re-~

metoxilo) o un radical -0~A-K
presenta alquileno con 2 a 4 étgéos de carbono,
mientras que Y2 e YB’ independientenente uno de
otro, representan alquilo de 1 a 4 Atomos de
carbono, eventualmente substituido con hidroxi-
lo; 0 bien Yp e Y3 junto con el nitrdgeno repre-
gentan pirrolidinos piperidino o morfolino),
eventualmente cuaternizado;
significa hidrdgeno, cloro, metilo o metoxilo;

y
independientemente uno de otro, significan hi-
drigeno, alquilo con 1 a 4 Atomos de carbono
o carboalcoxilo con 2 a 5 &tomos de carbono.

2.~ Procedimiento para la aclaracidn dptica

de materiales organicos.

Segun se describe y reivindica en la presente me-

moria descriptiva, que consta de 42 hojas foliadas y eseri

tas & miquina por una sola cara.

Madrid, a 20 Junio 1973

AIME ISERN
PP \ .

Flrmado: JOSE F. NIETO

Pe Q.




	Bibliographic data
	Description
	Claims



