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MEMORIA DESCRIPTIVA

5

Esta solicitud se re fiere  a nuevos derivados do 

cumarina, a su empleo como aclaradoros ópticos para los 

materiales orgánicos y a l procedimiento para prepararlos.

Los nuevos derivados do cumarina correspondan 

a la  fórmula''

10. en la  quo



5.

" l

X
Q
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sig n ifica  hidrógeno, cloro o metilos 
sig n ifica  hidrógeno, halógeno, alquilo con 
1 a 4 átomos de carbono, alcoxilo con 1 a 4 , 
átomos de carbono o alquilsulfonilo con 1 a 4 
átomos de carbono;
sign ifica  hidrógeno, halógeno o alquilo con 
1 a 4 átomos de carbono; 
s ign ifica  hidrógeno o -CH=; y 
representa un radical

10.

15.

20.

donde
R3

25.

30.

sig n ifica  alcoxilo con 1 § 12 átomos de 
carbono, alqueniloxilo con 2 a 5 átomos de 
carbono, benciloxilo (eventualmente substituido 
con cloro en el radical fe n ilic o ) , ac ilo x ilo  
con 2 a 12 átomos de carbono, benzoiloxilo 
(eventualmente substituido con cloro, metilo
0 metoxilo), acilamino con 2 a 12 átomos de _ 
carbono, benzoilamino (eventualmente substituido 
con cloro, metilo o metoxilo), un radical 
-NHC00Y ( en el que Y repres enta alquilo con
1 a 12 átomos de carbono o bien fen ilo , 
eventualmente substituido con cloro, metilo
o metoxilo), un radical -NHCONHŶ  (en el que



5.

10.

R5 y Rg!

15.
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Y  ̂ representa alquilo con 1 a 4 átomos de
carbono o bien fen ilo , eventualmente substituido
con cloro, metilo o metoxilo) o un radical,
eventualmente cuatemizado, -0-A-N- ^ 2  ( en el
que A representa alquileno con
2 a 4 átomos de carbono, mientras que Y, e Y.,:2 3
independientemente uno de otro, representan 
alquilo de 1 a 4 átomos de carbono, eventual­
mente substituido con hidroxilo, o bien 
Yg e Y  ̂ junto con el nitrógeno representan 
pirrolidino, piperidino o morfolinq)? 
sign ifica  hidrógeno, cloro, metilo o metoxilo? 
y
independientemente uno de otro, significan 
hidrógeno, alquilo con 1 a 4 átomos de carbono 
o carboalcoxilo con 2 a 5 átomos de carbono.

= 3 =

muías
La fórmula (1) abarca pues los compuestos de las f  6r-

(3)

30.
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Cabe c ita r  especialmente los compuestos de la  f  ór-

10.

15.

(4)

en la  que
Ry sig n ifica  alcoxilo con 1 a 12 átomos de carbono, 

alquenlloxilo con 2 a 5 átomos de carbono o ben- 
c ilo x ilo , eventualmente substituido con cloro en 
la  porción fe n ílica ; y

X, Z^, y tienen el mismo significado que se les 
ha atribuido antes.

Ea el cuadro de la fórmula (4) interesan sobre to­
los los compuestos de la  fórmula

20.

25.

R„

(5)

30.

en la que
sig n ifica  hidrógeno, cloro o metilo;

Rg alcoxilo  con 1 a 4 átomos de carbono o benoiloxilo', 
Rp s ig n ifica  hidrógeno, cloro o metilo;

y
X tiene el mismo significado que se le  ha atribuido antes.



Compuestos de particular interés práctico correspon­
den a la  fórmula

10.
en la  que

Zp sign ifica  hidrógeno o metilo;
Rp sign ifica  hidrógeno, metilo o cloro;

representa un radical

(donde representa alcoxilo con 1 a 4 átomos de carbono, 
benciloxilo, acetaoido o un radical de éster 
e tílic o  de ácido carbamídico);
y

X tiene el mismo significado que se le  ha atribuido
antes.

Compuestos preferidos de la  fórmula (1) a (6) 
son ai todo caso aquellos en los que el símbolo 

X representa nitrógeno.

Merecen todavía mención especial los compuestos de
la  fórmula
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5. (7)

10.

15.

20.

en. la  que

R8

R.

R.10

sig n ifica  hidrógeno o metilos 
sign ifica  alcoxilo con 1 a 4 átomos de carbono 
o benciloxilo;
s ig n ifica  hidrógeno, cloro o metilo;
y
sig n ifica  hidrógeno, cloro o metilo.

Los compuestos de la  fórmula (l)  o de las respec­
tivas fórmulas subordinadas pueden prepararse en analogía con 
procedimientos ya de s i  conocidos.

Se obtienen, por ejemplo, compuestos de la  fórmula 
(1) conformes a este invento s i  se condensa, en condiciones 
de cierre  del a n illo , un aldehido de la  fórmula

25.

( 8) o respectivamente
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donde

representa hidr^eno, alquilo con 1 a 4 átomos de 
carbono o ac ilo  con 1 a 4 átomos de carbono, 

mientras que
5. R^, R ,̂ R̂  y Rg tienen el mismo significado que se les ha

atribuido antes,
o un derivado de él que reaccione de igual manera en las con­
diciones de la  reacción (por ejemplo, un añ ilo ), por métodos 
conocidos con un derivado de ácido acético de la  fórmula

10.

donde
Ag representa un grupo de carboxilo o respectivamente 

sus sales (como, por ejemplo, las sales de potasio, 
20, sodio y amonio), carboalcoxilo con 2 a 5 átomos de

carbono o el grupo ciano;

y
^1' ^1* Rg y X tienen el mismo significado que se les ha 

atribuido antes.

25, Los productos de partida de las fórmulas (8 ), (9)
y (10) son conocidos o pueden prepararse en analogía con pro­
cedimientos ya de s i  conocidos.

En otro procedimiento para la  preparación de los 
compuestos de la  fórmula ( l ) ,  se condensa un compuesto de 

30. la  fórmula
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o respectivamente

donde
Ry R ,̂ y Rg tienen el mismo significado que se les ha 

atribuido antes,
en presencia de un disolvente orgánico inerte, y, por ejemplo, 
cloruro de aluminio, bromuro de aluminio, hidroxidicloruro 
de aluminio, tricloruro de boro o éter e tílic o  de fluoruro bó­
rico como agente de condensación, a temperatura de 60 a 2003 c, 

3-5- con un compuesto de la  fórmula

20.

25.

donde
A3

Rl'

representa el grupo ciano, e l grupo carboxílico o un 
grupo oarboalcoxilico con 2 a 5 átomos de carbono, 

mientras que
Rg y X tienen el mismo significado que se les ha 

atribuido antes.

30.
En calidad de disolventes orgánicos inertes son ap­

tos, por ejemplo, el nitrobenoeno, el p-nitrotolueno, e l m-ni-
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troclorobenceno y el 1, 1, 2, 2-tetracloroetano. Este pro­
cedimiento es muy especialmente idóneo para la  preparación de los 
compuestos de la  fórmula (1) en los que representa un ra­
dical. -NHC00Y o -NHCONHŶ , pues' en este caso se puede p artir  
de un m-aninofenol, para derivar correspondientemente, a l  f i ­
nal de la  condensación, el grupo aminico lib re .

Los compuestos de la  fórmula (1) pueden prepararse 
además según la copulación de Meerwein. Para ello  se hace 
reaccionar un derivado de cumariña de la  fórmula

20. donde

"3 - R4- K5 y t i" " * ' "i "is-"  significad" s .  i"* ha
atribuido antes,

con una sa l de diazonio de la fórmula

25.

30.

R^, ^2' ^1 y ^ ^  significado que se les ha
atribuido antes,
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La reacción se eféctúa por lo  general en fase acuo­

sa o acuoso-orgánico (com&água-acetona, agua-metanol, agua-e- 
tanol, e tc .) a temperaturas d e -103 a 603 c (preferentemente, 
de 20 a 4-03C) y en presencia de sales de cobre, eventualmente 
en presencia de un amortiguador que actáe en el campo ácido 
(por ejemplo, ácido acético-a catato sódico, trifo sfa to  monos6- 
dico, tartratomonosódico, e tc .) .

Los compuestos de las fórmulas ( l l )  hasta (16) son 
conocidos o pueden prepararse en analogía con procedimientos 

P conocidos.

Los nuevos compuestos que se han definido antes t ie ­
nen, en estado de disolución o de división fin a , fluorescencia 
más o menos marcada. Se los puede emplear para la  aclaración 
óptica de los más diversos materiales orgánicos, s in tético s ,

^  semi-sintÓticos o naturales, o de substancias que contengan ta­
les materiales orgánicos.

Cabe c ita r  aquí, a titu lo  de ejemplos, y sin  que la  
sinopsis que sigue implique ninguna lim itación a l  respecto, 
los grupos siguientes de materiales orgánicos, en cuanto atañe 

2Q a la  aclaración óptica de éstos:

I .  Materiales orgánicos sin téticos de peso molecular
a lto :

a) Productos de polimerización a base de compuestos or^ 
gánicos que contienen a lo menos un enlace doble polimerizablo 

25. de carbono-carbono, es decir, sus homopolimerizados o copollme- 
rizados, lo  mismo que sus productos de tratamiento u lterio r, co­
mo, por ejemplo, productos de reticulación, de in jerto  o de de­
sintegración, encabezamientos de polimerizado, productos obte­
nidos por modificación de grupos reactivos, por ejemplo: poli- 

30. merizados a base de ácidos carboxilicos alfa,beta-insaturados o 
derivados de tales ácidos carboxilicos, en particular de com­
puestos aorílicos (cono por ejemplo, esteres a crílico s , ácido
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a c r ilico , a c r ilo n itr ilo , amidas a c rílica s  y sus derivados o 
sus análogos m etacrllicos), o de hidrocarburos olefinicos (co­
mo, por ejemplo, etileno, propileno, estírenos o dienos y asi­
mismo los llamados polimorizados ABS) y polimerizados a base 
de compuestos de v in ilo  y de vinilideno (como, por ejemplo^ 
cloruro de v in ilo , alcohol v in ilico  o cloruro de vinilideno).

b) Productos de polimerización asequibles por abertura 
del an illo , como poliamidas del tipo de la  policaprolactama: 
y asimismo polímeros que son asequibles lo mismo mediante po- 
liadición  que mediante policondensación, como los poliéteros 
o los poliacetales.

c) Productos de policondensación o precondensados a ba­
se de compuestos bifuncionales o polifuncionales con grupos 
condensables, sus productos de homo condensación y condensación 
mixta y asimismo los productos del tratamiento u lterior, por 
ejemplo poli ásteres, en particular saturados (como el poli ás­
te r  de e tilen g lico l y ácido tere ftá lico ) o insaturados (por 
ejemplo, policondcnsados de ácido maleicc * y dialcohol, lo 
mismo que sus productos de reticulación con nonóneros v in i l i -  
cos yuxtapolimerizables), poliásteres no ramificados o ramifi­
cados (también a base de alcoholes de valencia elevada, como, 
por ejemplo, las resinas alquidicas), poliamidas (como el adi- 
pato de hexametilendiamina), resinas de maloinato, resinas de 
melamina, sus precondensados y análogos, policarbonatos y s i -  
liconas.

d) Productos de poliadición, como poliurotanos (rcticu - 
lados y sin  reticu lar) y resinas epóxidas.

I I .  Materiales orgánicos sem isintéticos, como por ejem­
plo ásteres de celulosa de diverso grado de esterificación ,
(e l llamado 2 l/2 -aceta to  y el triacetato) o éteres de celulo­
sa, celulosa regenerada (viscosa y celulosa cuproamoniacal) o
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sus productos de tratamiento u lterior, y plásticos de caseína.

I I I .  Materiales orgánicos naturales de origen animal o 
vegetal; por ejemplo, a "base de proteínas, como lana, seda, 
resinas naturales para barnices, almidón y caseína.

Los materiales orgánicos para aclarar ópticamente 
pueden hallarse en los más diversos estados de elaboración 
(materias primas, semifabricados o productos acabados). Por 
otra parte, pueden hallarse en forma de los más diversos ar­
tículos moldeados, o sea, por ejemplo, en forma de cuerpos de 
extensión predominantemente tridimensional, cono placas, per­
f i le s ,  piezas de fundición inyectada, piezas de trabajo de di­
versa índole, recortes, granulados o materias de espuma; en 
forma de cuerpos de configuración predominantemente bidimon- 
sional, cono películas, láminas, barnices, revestimientos, im­
pregnaciones y estratificaciones: o en forma de cuerpos de 
configuración predominantemente unidimensional, como h ilos, 
fibras, copos y alambres. Por otra parte, dichos materiales, 
aún en estados no moldeados, pueden h allá is  o en las más diver- 
sar formas de división, homogéneas o no homogéneas, como, por 
ejemplo, en forma do polvos, soluciones, emulsiones, disper­
siones, lá t ic e s , pastas o ceras.

Los materiales fibrosos puedenlallarse, por ejemplo, 
en forma de filamentos sin  f in  (estirados o sin  e s tira r), f i ­
bras de hebra, copos, cinta de extrusión, filamentos te x tile s , 
h ilos, torcidos, vellón de fib ra , f ie ltr o s , guatas y artículos 
de floculación, o en forma de tejidos te x tile s  o vendajes tex­
t i le s ,  géneros de punto y asimismo como papeles, cartones o 
pastas para papel.

Los compuestos u tilizables según este invento tienen 
importancia, entre otras cosas, para el tratamiento de mate­
r ia les  orgánicos te x tile s , particularmente tejidos te x tile s . 
Siempre que se hayan de aclarar ópticamente según este invento
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fib ras , las cuales pueden hallarse en forma de fibras de he­
bra o de filamento sin fin , de madejas, te jid os, géneros de 
punto, vellones, substratos floculados o vendajes, ello se 
realiza en medio acuoso en el que los compuestos respectivos 

5. se hallen en forma finamente dividida (suspensiones, las l la ­
madas microdispersiones y, eventualmente, soluciones). S i es 
preciso pueden agregarse durante el tratamiento agentes dis­
persantes, estabilizadores, humectantes y otros coadyuvantes.

En dependencia del tipo de compuesto aclara&or que 
10. se emplee, puede resu ltar ventajoso aotuar en baño neutro, a l­

calino o ácido. El tratamiento se realiza de ordinario a tem­
peraturas desde unos 20 hasta 1409 por ejemplo, a la  tem­
peratura de ebullición del baño o alrededor de ella  (unos gos 
C). Para la  re fijació n  según este invento de los substratos^ 

^  te x tile s , entran también en cuenta soluciones o emulsiones en, 
disolventes orgánicos, cono las que son corrientes en la prác­
tica  tintórea en la llamada tinción con disolventes (termofi- 
jación en fu lar, procedimiento de extracción en máquinas para 
te ñ ir ) .

20.

25.

30.

Los nuevos aclaradores ópticos según este invento 
pueden además añadirse o incorporarse a los materiales antes 
de la  deformación de éstos o durante su deformación. Asi, por 
ejemplo, en la  preparación de películas, láminas (por ejemplo, 
introduciéndolos por laminación en caliente en el cloruro do. 
polivinilo) o cuerpos moldeados, se los puede añadir a la  ma­
sa para prensa o a la  masa para fundición inyectada.

Siempre que la  deformación de los materiales orgá­
nicos totalmente sin téticos o semisintéticos se efectúe por el 
procedimiento de hilatura o pasando por masas para h ilar, los 
aclaradores ópticos pueden aplicarse por los procedimientos 
siguientes:

-  adición a las substancias de partida ( por ejemplo,
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monómeros) o a productos intermedios (por ejemplo, 
precondensados y prepolimeros), es decir, antes de 
la  polimerización, la  policondensación o la  polia- 
d'ición o durante e llas,

-  espolvoreo sobre recortes de polimerizado o sobre 
granulados para masas de h ila r ,

-  tinción en baño de recortes de polimerizado o de 
granulados para masas de h ilar,

-  adioión dosificada a fusiones para h ilar o soluciones
para h ila r ,

-  aplicación a cable revestido, antes del estiramiento.

Los nuevos aclaradores ópticos según este invento 
pueden u tilizarse  también, por ejemplo, en las formas de em­
pleo siguientes:

a) En mezclas con colorantes (matización) o pigmentos 
(pigmentos colorantes o en particular, por ejemplo, pigmentos 
blancos) o como adición a baños tintóreos, pastas para estam­
par, pastas para nordentar o pastas dG reserva. También para 
e l tratamiento u lterio r de tinturas, estampados o estampados 
por corrosión.

b) Bi mezclas con los llamados "carriers", con humec­
tantes, suavizantes, inhibidores, antioxidantes, an tiactin i- 
cos, estabilizadores térmicos y blanqueadores químicos (blan­
queos de c lo rito , aditivos para baños de blanqueo).

c) En mezclas con reticuladores y aprestantes (por ejem­
plo, almidón o aprestos s in té tico s), lo mismo que en combina­
ción con los más diversos procedimientos de refinación te x t i l ,  
en particular aprestos de resinas sin téticas  (por ejemplo, 
aprestos contra el arrugamiento, como "wash-and-wear", "por­
nan ent- press" y "no iron "), aprestos ignífugos, aprestos sua­
vizadores del tacto , aprestos desprendedores de la suciedad 
("a n ti-so ilin g "), aprestos an tiestáticos o aprestos antimicro-
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bianos.

d) Incorporación de los aclaradores ópticos a materia­
les de soporte poliméricos (productos de polimerización, poli- 
condensación o poliadlción) en forma disuelta o dispersa, pa-

5. ra usar, por ejemplo, en agentes do estratificación , agentes 
de impregnación o aglutinantes (soluciones, dispersiones y 
emulsiones) para géneros te x tile s , vellón, papel y cuero.

e) Como aditamentos a las llamadas "master batches",
f)  Como aditamentos a los más diversos productos indus- 

tr ía le s  con el f in  de hacerlos aptos para el mercado (por ejem­
plo, mejoras del aspecto de los jabones, los detergentes, los 
pigmentos, e tc .) .

g) Bh combinación con otras substancias de acción ad o­
radora óptica.

h) En preparaciones para baños de hilatura, es decir, 
como aditamentos a baños para h ila r , como los que se emplean 
para mejorar la capacidad de deslizamiento en la elaboración 
u lterior de fibras s in téticas , o a p artir de un baño especial

go, antes del estiramiento do las fib ras.

i)  Como escintiladores para diversos fines del arte  fo­
tográfico, cono, por ejemplo, para reproducción electrofotográ- 
f ic a , para la  aclaración óptica de capas fotográficas, even­
tualmente en combinación con pigmentos blancos (cornos por ejeo-

25. pío, TiOg), o para supersensibilización.

Si el proceso de aclaración se combina con métodos 
de tratamiento te x t i l  o de refinación, el tratamiento combina­
do puede realizarse en muchos casos más ventajosamente valién­
dose de preparados con la  estabilidad pertinente que contengan

30. los compuestos de aclaración óptica en concentración ta l  que 
se logre el efecto aclarador deseado.

= 16 =

ÜRt ciertos casos, la plena acción de los aclaradores
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se suscita por medio de un tratamiento u lterior. B3te puede 
con sistir, por ojemplo, en un tratamiento químico (por ejem­
plo, con ácido), un tu tan iento  térmico (por ejemplo, con. ca­
lor) o un tratamiento combinado quimicotérmico. Asi, por ejen- 

5. pío, en la aclaración óptica de una serie  de substratos de f i ­
bra (por ejemplo, de fibras de poli áster) con los aolaradores 
de este invento se procede de conveniencia a impregnar esta 
fibras con las dispersiones ( oventualnonte también solucio­
nes) de los aolaradores a temperaturas por debajo de 753 C 

10. (por ejemplo, a la  temperatura del ambiente) y someterlas a 
un tratamiento de calor seco a temperaturas por encina de_
100a C, para lo cual se recomienda en general que previamente 
se seque todavía ol material de fib ra  a temperatura moderada­
mente a lta  (por ejemplo, desde 603 C, a lo menos, hasta unos 

15. 130a c). El tratamiento térmico en estado seco se efectúa en­
tonces ventajosamente a temperaturas entre 120 y 2253 0, por 
ejemplo mediante calentamiento en una cámara secadora, median­
te  planchado en e l intervalo de temperatura que se ha indica­
do o también mediante tratamiento con vapor de agua seco reca­

go, lentado. El secado y el tratamiento de calor seco pueden efec­
tuarse también inmediatamente uno tras otro o juntarse en una 
sola operación.

La cantidad de los nuevos aolaradores ópticos que 
cabe emplear según este invento, en relación a l material que 

2 ^  se ha de aclarar ópticamente! puede oscilar dentro de amplios 
lim ites. Ya con cantidades muy pequeñas, en ciertos casos por 
ejemplo de 0,0001 % en peso, puede conseguirse un efecto ma­
n ifiesto  y persistente. Pero también puedon emplearse canti­
dades hasta un 0 ,8  % en peso y, oventualmente, hasta un 2 ^ 

^0. en peso. Para la  mayoría de las necesidades prácticas, in te ­
resan preferentemente cantidades, entre 0,0005 y 0 ,$  % ea pe­
so.



Los nuevos aclaradores ópticos sirven también es­
pecialmente como aditamentos para los baños de lavado o de­
tergentes industriales y domésticos, a los que pueden añadir­
se de diversa manera A los baños de lavado se añaden conve­
nientemente en forma do sus soluciones en agua o en disolven­
tes orgánicos, o también en división fina, como dispersiones 
acuosas. A los detergentes domésticos o industriales se aña­
den ventajosamente en cualquier fase del proceso dq.fabrica­
ción de los detergentes! por ejemplo a la llamada "lochada", 
antes de la  pulverización del polvo detei^ente o durante la  
preparación de combinaciones liquidas de detergente La adi­
ción puede efectuarse tanto en forma de una solución o disper­
sión en agua u otros disolventes como sin  agente au xiliar, en 
forma de polvo aclarador seco. Por ejemplo, se pueden mezclar, 
amasar o moler los aclaradores con las substancias de activ i­
dad dotergento e incorporarse asi a l  polvo detergente l is to . 
Pero también se los puedo rociar sobre el detergente l is to  di- 
sueltos o dispersos previamente.

En calidad de detergentes entran en cuenta las mez­
clas conocidas de substancias de actividad detergente, como, 
por ejemplo jabones en forma, de recortes y polvo, materias 
s in té tica s , sales solubles do seniésteros de ácido sulfónico 
y alcoholes grasos superiores, ácidos arilsulfónicos superio­
res y/o alquil-plurisubstituidos, éstores sulfocarboxilicos 
de alcoholes medianos a superiores, acilaminoaiquil- o ami- 
noaril-glicerin-sulfonatos de ácido graso, ásteres fosfóricos 
de alcoholas grasos, etc. En calidad de materias estructura­
les (las llamadas "builders") entran en cuenta, por ejemplo, 
los polifosfatos y polimetafosfatos alcalinos, los pirofos- 
fatos alcalinos, las sales alcalinas de la  carboximetilcelu- 
losa y otros inhibidores do la redepositación de la  suciedad, 
los s ilic a to s  alcalinos, los carbonatos alcalinos, los perbo-
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ratos a lca lin os, e l deido n itr ilo tr ia c é tic o , el ácido otilen- 
diaminotetraacético y estabilizadores de la  espuma como las al— 
canolamidas de ácidos grasos superiores. Por otra parte? en 
los agentes de lavado pueden estar contenidos, por ejemplo, a- 
gentes an tiestá ticos, agentes reengrasadores para la  protección 
de la p ie l, cono la lanolina, enzimas, agentes antiaicrobianos, 
perfumes y colorantes.

Los nuevos aclaradores ópticos tienen la ventaja es­
pecial de ser eficaces aún en presencia de desprendedores de 

lO. cloro activo, como e l hipoelorito, y de poderse emplear, sin  
merma importante de los efectos, en baños de lavado con deter­
gentes no ionógenos (por ejemplo, ásteres alqu ilfenolp olig li- 
có lico s).

Los compuestos de este invento se añaden en cantida- 
15. des de 0,005 a 1 % o más respecto a l  peso de detergente l is to , 

líquido o pulverulento. Los baños de lavado que contienen las 
cantidades indicadas do los aclaradores ópticos aquí reivindi­
cados confieren en e l lavado a los géneros te x tile s  de fibras 
de poliaoida, fibras de celulosa muy refinada, fibras de po- 

20. lió s te r , lana, e tc ., un aspecto b rillan te  a la  luz del día.

EL tratamiento de lavado se efectúa, por ejemplo, a s í:

Los géneros tex tile s  en cuestión se tratan durante 1 
a 30 minutos, a la  temperatura de 20 a 100s c, en un baño de la­
vado que contiene 1 a 10 g/hg de un detergente compuesto, es- 

2 ^  tructurado, y 0,05 a 1 % (respecto a l  peso del detorgente) de 
los aclaradores aquí reivindicados. La relación de liquido pue­
de ser de 1:3 a 1:50. Después del lavado, se enjuaga y se seca 
como de costumbre. EL baño de lavado puede contener, como adita­
mento para blanqueo, 0 ,2  g / litr o  de cloro activo (por ejemplo, 
en forma de hipoclorito) o 0 ,1  a 2 g / l i tr o  de perborato sódico.

En los ejemplos, mientras no se advierta otra cosa,

30.
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las partes son siempre partes en peso, y los porcentajes son_ 
siempre porcentajes en peso. Los puntos de fusión y de ebulli­
ción, mientras no se advierta otra cosa, están sin  corregir.

Ejemplo 1

5. En una mezcla de 15?5 g de la  sa l sódica del ácido
5 -m e til-2 -fe n il^ tr ia z o lil-¿ )-a cá tic o  y 130 cc de anhídrido 
acético se introducen 9,9 g de aldehido 2-hidroxi-4-metoxiben- 
zolco. Se calienta la  mezcla reacoional hasta ebullición en 
el curso de una hora y so la  hierve en reflu jo  durante 7 1/2 

10. horas. Cuando la mezcla reaccional se ha enfriado hasta unos 
80a C, se la  v ierte  en unos 1700 cc de agua y, después de e-, 
factuada la h id rólisis del anhídrido acético sobrante, senso­
para por succión el produoto de la  reacción, se le  lava neu­
tramente con agua, se le  remueve a continuación con un poco 

15. de alcohol para formar uno pasta, se separa por succión la ma­
teria  cristalizada y se la  vuelve a lavar con alcohol. Después 
de dos recristalizaciones en clorobenceno, con ayuda de tierra  
decolorante, se obtienen unos 7 g del compuesto de la fórmula

20.

25.
en forma de agujetas crista lin as, incoloras y afieltrad as, con 
punto de fusión de 216 a 216,5a C.

Si en lugar del aldehido 2-hidroxi-4-metoxi-benzoioo
se emplea una cantidad equivalente de aldehido 2-hidroxi-4-iso-1

30. propoxibenzoico y se procedo en lo demás ta l cono se ha descri­
to en este ejemplo, se obtiene el compuesto de la  fórmula



= 21 =

que, después de la  recrista lización  en isopropanol, aparece 
10. en cris ta les  casi incoloros, de punto de fusión 138 a 139^ C.

Si en lugar de la  sa l sódica del ácido 5 -n e til-2 - 
fe n il-v -tr ia z o lil-4 -a c é tico  se emplea una cantidad equivalen­
te  de la  sa l sódica del ácido 2 - fen il-v -tr iazo lil-4 -acé tico  
y se procede en lo demás ta l  cono se ha descrito en este ejcn- 

15. pío, se obtiene el conpuesto de la  fórmula

que después de la  recrista lización  en clorobenceno aparece cono 
agujetas crista lin as de color débilmente amarillo-verdoso y 
punto de fusión de 196 a 196,5a c.

Do manera análoga, a p artir  de aldehido 2-hidroxi-4- 
-n - but oxi- b enz o i  c o o respectivamente aldehido 2-hidroxi-4-'ben- 
ciloxi-benzbioo y la  sa l sódica del ácido 2 -fe n il-v -tr ia z o lil-  
-4 -n cético  se obtiene el compuesto de la  fórmula
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(20)

0

que después de cristalización  en tolueno aparece en foroa de 
agujetas incoloras, afieltradas y de finura capilar, con punto 
de fusión de 161 a 161,53 Ci¡ o respectivamente de la fórmula

que después de recrista lización  en clorobenceno aparece como 
crista lin os de color débilmente amarillo-verdoso y punto de fu­
sión de 219 a 220,5^ C.

n il-v -tr ia z o lil-4 -a cé tico  y 100 cc de anhídrido acético se in­
troducen 7)6 g de aldehido 2-hidroxi-4-metoxi-benzoico. Se l le ­
va la  mezcla reaccional hasta ebullición en el curso de una hô . 
ra y se la  hierve en reflu jo  durante 6 l /2  horas. Dospués del 
enfriamiento, so v ierte  la  mezcla en abundancia do agua y, des­
pués de efectuada la hidrólis del exceso de anhídrido acético, 
se separa el producto de la  reacción, se le  lava con agua y se 
lo  soca. Tras una purificación preliminar mediante ropreoipita-

(21)

Ejemplo 2

En una mezcla de 13,0 g de la  sa l sódica 2-m-clorofe-



6119
ción en 270 cc de tolueno, se obtienen 9 g do producto p re li- 
ninarmente purificado. Dos recristalizaciones en tolueno con 
ayuda de tie rra  decolorante proporcionan el conpuesto de la  
fórmula

= 23 =

5.

10.

con rendimiento de 7 ,4  g y en forma de crista les  finos do co­
lo r  débilmente amarillo-verdoso y punto de fusión do 202 a 2039 
C.

S i en lugar de 13 g de la sa l sódica del ácido 2-n- 
-c lo ro -fe n il-v -tr ia z o lil-4 -á c c tic o  se emplean 13,7 g de la . .. 
sa l sódica del ácido 2 -(4 -m etil-3 -c lo ro -fen il)-v -tr ia z o lil-4 - 
-acótico  o respectivamente 12 g de la  sa l sódica del ácido 
2 -p -n etil-fen il-v -tr ia z o lil-4 -a có tico  y se procede en lo  de­
más ta l  como se bá descrito en este ejemplo, se obtiene, des­
pués de recrista lizació n  en clorobenceno, el compuesto de la  

fórmula

25.

(23)

30.
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en forma de agujetas crista lin as de color débilmente amarillo- 
verdoso y punto de fusión 241?5 a 2423 O. 0 respectivamente, 
después de recrista lización  en tolueno, el compuesto de la  fór- 
nula

5.

en forma de crista les  de color amarillo b rillan te  y- punto de 
fusión de 202,5 a 2033 c.

Los ácidos 2 fen il-v -tr ia z o lil-4 -a cé tico s  substitui­
dos empleados cono materiales de partida en los ejemplos se ob- 

15, tuvieron de la  manera siguiente:

Agitando, se suspenden en 230 cc de ácido bromhidrico 
a l 48 % 30,5 g 4-hidroxinetil-2-m -clorofenil-v-triazol y a con­
tinuación se hierve on reflu jo  durante una hora (temperatura 
de ebullición de unos 1253 C). Después del enfriamiento, se se-

20 para por f iltra c ió n  el 4-bromometi1 -2 -m-elorofeni1-v -triazo l 
cristalizado, se le  lava con agua y se le  seca.

Rendimiento: 39,6 g (lOO %). Punto de fusión bruto:
58 a 603 o.

Una muestra recristalizada en hexano funde a 60-613 c.

39,6 g del 4-bromometil-2-m-clorofeniL-v-triazol bru­
to se añaden, a la temperatura del ambiente, a una solución de 
11,5 de cianuro potásico en 11,6 de agua y 53 cc de etanol a l 
95%. Luego se calienta la  suspensión hasta 553 c, oon lo que 
se in ic ia  la  reacción, moderadamente exotérmioa. Es ventajoso
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apartar la  fuente calefactora por un breve espacio de tiempo. 
Cuando ha remitido la reacción exotérmica,"se hierve la  mea­
d a  en reflu jo  por 3 horas todavía, se la  v ierte  en 50D ce de 
agua, se separa por f iltra c ió n  el 4-cianom etil-2-n-clorofenil- 

5. -v -tr ia z o l crista lin o , se le  lava con agua y se le  seca. Ren­
dimiento: 31.3 g (98 %). Punto de fusión bruto: 88 a 93a C.
Una muestra reeristalizada en hexano funde a 92-93a C.

10.

15.

20.

25.

31,3 g del 4- cianometil-2-n- clorofen il-v -triazo l bru  ̂
to se  saponifican por ebullición en reflu jo  durante tros ho­
ras con una solución de 92 g de hidróxido sódico en 1000 cc 
de agua. Se c la r if ic a  por f iltra c ió n  en caliente la  solución 
reaccional ligeramente turbia y a continuación se la  tra ta , 
despacio y a temperatura de 50 a 603 c, con 202 cc de deido 
clorhídrico a l  37,3 % (pH alrededor do 3 ) , lo que hace que se 
segregue, en forma do producto incoloro, el ácido 2-m-cloro- 
fe n il-v -tr ia z o lil-4 -a c é tico . Después de enfriar, f i l t r a r ,  la­
var con agua y secar, se obtienen 32,1 g (94 %) de ácido 2-m- 
-c lo ro fe n il-v -tr ia z o lil-4 -a cé tico  bruto, de punto de fusión 
134 a 1363 C. Una muestra recristalizada en acetato de e tilo  
funde a 139-1403 c.

De manera análoga se obtiene, a p artir  de 4-hidroxi- 
m otil-2-p -m etilfen il-v-triazol, o respectivamente 4-hidroximo- 
t i l - 2 -(4-m etil-3 -cloro fen il)-v -triazo l, el ácido 2-p-metilfo- 
n il-v -tr ia z o lil-4 -a c é tic o , de punto de fusión 115 a 1168 c, o 
respectivamente el ácido 2 -(4 -m etil-3 -c lo ro fo n il)-v -triazo lil- 
-4 -acético , do punto de fusión 144 a 145s C.

Ejemplo 3

En una mezcla de 13,5 g de la  sa l sódica del ácido 
2-feni 1-v -tr ia z o lil-4 -a cé tico  y 135 cc de anhídrido acético 
se introducen 10,3 g de aldehido 2-hidroxi-l-naftoico. Se l l e ­
va la  mezcla reaccional hasta ebullición en e l curso de una 
hora y agitando y se la  hierve on raflu jo  durante y51/2 horas.



Después que la  mezcla reaccional so ha enfriado hasta unos 80a c, 
se la  v ierte  en unos 1700 oc de agua fr ía . Al cabo de varias ho­
ras se separa el producto por succión, so le  lava con agua y 
se le  seca en vacio a temperatura de 60 a 703 c. Tras una puri- 

5. ficación preliminar por reprecipitación en 235 cc do cloroben- 
ceno, se obtienen 11,05 g de producto preliminarmente purifica­
do (54-,5 % de la  teo ría ). Dos recristalizaciones en clorobenco- 
no, con ayuda de tie rra  decolorante, proporcionan el compuesto 
de la  fórmula

con rendimiento de 8,5 g y en forma de hojuelas crista lin as, de 
15. color amarillo "brillante y punto de fusión 238 a 2383 C.

-fe n il-v -tr ia z o lil-4 -a cé tico  so emplean 14,4 g de sa l sódica del 
ácido 5 -m etil-2 -fen il-v -triazo lil-4 -acé tico  y se procede en lo 
demás ta l  como se ha descrito en este ejemplo, se obtiene el 

20. compuesto de la fórmula

10.

Si en lugar de 13,5 g de la  sa l sódica del ácido 2-

( 26)

que recristalizado en clorobenceno, aparece en forma de aguje­
tas crista lin as afie ltrad as, de color débilmente amarillo y pu&- 

30* to de fusión de 274,5 a 2753 C.
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5.

10.

15.

20.

25.

30.
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Ejemplo 4

A temperatura de 25 a 303 o, se disuelven en 80 cc 
de metanol 18,4 g de i-fe n ilp ira z o lil-4 -a ce to n itr ilo  y 16,6 
g de aldehido 2,4-dimetoxibenzoico. Se añaden luego 1,5 co 
de le jía  potásica a l  50 %, se agita por tres horas a la  tem­
peratura del ambiento y a continuación por tres horas a tem­
peratura de 50 a 553 c y, después de agitar todavía por una 
hora a la  temperatura del ambiente, se enfria la  mezcla reac- 
cional hasta 0-5 s, se separa por succión, a l  cabo de dos a 
tres horas, el compuesto metinico amarillo, se le  lava dos 
veces con metanol fr ío  y luego con agua y se seca el produc­
to en vacío, a 60S 0. Se obtienen 22,1 g de a lfa - ( l- fe n ilp i-  
razo liL -4)-beta-(2 ,4-d im etoxifen il)-acrilon itrilo  bruto. Ro- 
cristalizado de benceno/ligroína, este compuesto funde a 135- 
1378 C.

16,6 g del compuesto metinico bruto se introducen, 
agitando, en 150 cc de benceno. Se trata  la  mezcla con 27 g 
de cloruro de aluminio anhidro y, con refrigeración por re flu ­
jo , se la  calienta hasta ebullición durante 6 horas. Luego so 
la  enfria, se la  trata  con 275 cc de agua con hielo y con 35 
cc de ácido clorhídrico a l 30 % y se  d estila  con vapor de a- 
gua el disolvente. EL residuo sólido que queda de la  d estila­
ción se separa por succión, se lava con ácido clorhídrico di­
luido y  a continuación con agua para eximirlo de ácidos y  so 
le  seca. Se obtienen 15,3 g de 3 -( l- fe n il-p ira z o lil-4 )-7 -h i-  
droxicumarina bruta, de punto de fusión 262-2653C. Una mues­
tra recristalizada en alcohol funde a 265-2678 C.

12,15 g de la  7-hidroxicumarina preparada antes se 
disuelven en lOo cc de etanol, a temperatura de 7̂ 3 a 758 0 y 
agitando. Luego se in stilan  despacio 36,8 cc de solución a l 
15 % de carbonato potásico. Después de añadir 16,0 g de bromu­
ro de n-butilo, se agita la  mezcla reaccional a temperatura
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de 70 a 75^ C, durante 20 horas, se la  trata  con 8 g de bro­
muro de n-butilo y 8 oc de solución a l 15 % de carbonato po­
tásico y se la agita por 18 horas más a la misma temperatura. 
Después del enfriamiento, se secan los crista les segregados.. 

5. Tras una recrista lización  en clorobenceno con ayuda de tierra  
decolorante, se obtienen 9)5 g del compuesto do la fórmula

*= 28 =

fusión de 207 a 2083 c.

De manera análoga pueden prepararse, a p artir de 
aldehido 2,4-dlmotoxibenzoicoy los respectivos 1-fenilpirazo- 
lil-4 -a c e to n itr ilo s , con alquilación consecutiva con sulfato 
de dimetilo o respectivamente aralquilación con cloruro de 
bencilo, las cumarinas de la  fórmula

25.

I N-^' ^
( 28)
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5.

10.

15.

20.

25.

Fórmulas V Vi Punto de fusión 3C

(29) CEy- H 250 a 251

(30) H 246 a 247

(31) 4-CH^ 246 a 247

(32) 0H3- 3-C1 259 a 260

(33) CH3- 4-C1 273 a 275

Los l-fe n il-p ira z o lil-4 -a ce to n itr ilo s  empleados como
materiales de partida se obtienen de la manera siguiente:

Agitando, se suspenden eñ 250 cc de ligroina 25>3 g 
de 1-fenilp irazol, 8,5 g de paraformaldehido y 2,35 g de oloru- 
ro de zino anhidro. Después de añadir dos gotas de ácido sulfú­
rico concentrado, se lleva la  mezcla reacoional hasta ebulli­
ción en reflu jo  y se introduce durante 1 l /2  horas ácido clor­
hídrico gaseoso, seco. Luego, todavía en caliente, se decanta 
de la  fase espesa la  solución límpida de ligroína y se hierven 
las porciones oleosas 10 veces con 40 cc de benceno. Los ex­
tractos, combinados, se lavan brevemente con solución fr ía  de 
bicarbonato sódico, se secan con sa l de Glaubcr, se f i l t r a n  y 
se excluye en vacío y en baño de agua el disolvente. Se obtienen 
19,4 g de 4-clorom etil-l-fen il-p irazo l bruto, en forma de pro­
ducto crista lin o  de color cresa.

30. 21,0 g dol 4 -clorom etil-l-fen il-p irazo l bruto se  di-



suelven a la  temperatura del ambiente en 100 ce de acetona 
y, después de añadir 6,0 g de cianuro sódico y 0 ,2  g de yo­
duro potásico, se hierve hasta ebullición, agitando y en re­
flu jo , durante 24 horas. Después del enfriamiento, se f i l t r a  
para separar las sales inorgánicas, se lava con a cotona.y se 
d estila  e l disolvente. EL aceite  que queda se disuelve a con­
tinuación con 300 ce de éter y se sacude con 50 cc de agua 
fr ía  y luego con solución de saturada de sa l común.-Se seca 
la  fase orgánica con sa l de Glauber y, después de f i l t r a r ,  
se elimina el disolvente. Se obtienen 18,4 g de L -fenil-p ira- 
zo li^-4-aceton itrilo  bruto, en forma de un aceite  pardo, que 
puede u tilizarse  sin  más purificación.

De manera análoga pueden prepararse, a p artir de 
1-p -to lu il-p irazo l, l-(3 -c lo ro fen il)-p irazo l y l-(4 -c lo ro fe - 
n il^-p irazol, los respectivos l-fe n il-p ira z o lil-4 -a c e to n itr i-  
los substituidos.

Ejemplo 5

Mediante ligero calentamiento a 359 se disuelven 
en 2O0 cc de metanol 12,9 g de 2 -fen il-v -tr iazo lil-4 -ace to - 
n itr ilo  y 13,5 g de aldehido 2-metoxi-4-acetilamino-benzoico. 
Luego se añaden, agitando, 2 cc de le jía  potásica a l  33 
lo que hace que, con ligero aumento de la temperatura, se 
produzca rápidamente la  segregación del compuesto netinico 
amarillo. Una vez remitida la  reacción exotérmica, se hierve 
en reflu jo  durante 10 minutos la  mezcla reaccional, se sepa­
ra por succión, a l cabo de 14 horas, el producto crista lin o , 
se le  lava dos veces con 15 cc de metanol y se le  seca en va­
cio a 609. Se obtienen 23,0 g de a lfa -(2 -fen il^ -v -triazo lil-4 )- 
-b eta -(2 -n eto x i-4 -acetilao in o fen il)-acrilo n itrilo  Después do 
recristalizaoión  en netilcelloso lve, una muestra funde a 242- 
245s C.

22,6 g del compuesto metinico anterior se suspen-
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10.

15.

20.

25.

dea.) agitando, en 375 cc de benceno seco y se trata  la  .suspen­
sión con 42 g de cloruro de aluminio anhidro. A continuación 
se calienta en ebullición y con refrigeración por reflu jo  du­
rante 6 horas, lo que hace que en el curso de la  reacción se 
segregue primeramente un compuesto complejo, oleoso y de color 
rojo-pardo, que por último se convierte en una masa sólida de 
color verde oliváceo. Después del enfriamiento, se descompone 
el compuesto complejo con agua y con ácido clorhídrico, se des­
t i la  el disolvente con vapor de agua, se separa por succión el. 
residuo de color verdiamarillo, se le  lava con ácido clorhídri­
co ^,5 N y a continuación con agua y se le  seca. Rendimiento:
21,1 g de producto reacoional.

21,1 g del producto anterior se suspenden con agita­
ción en 525 cc de éter mononetílico de etilen g lico l y se trata 
la  suspensión con 52,5 cc de ácido clorhídrico a l  37,2 %. Se 
calienta la  mezcla reacoional durante 1 1/2 horas hasta débil 
ebullición en reflu jo  (alrededor de 1053 C) y después del en­
friamiento se la  trata  con 4^00 cc de agua que co ntienen 100 
cc de amoniaco a l  25 %. Al cabo de dos horas se separa el.pro­
ducto por succión, se le  lava con agua y se lo  seca en vacio., 
a temperatura de 70 a 80a 0. Se obtienen 17,1 g (80,5 % do la 
teoría) de 3-(2-fenil-v-triazolil-4)7-am inocum arina de la  fór­
mula

en forma de polvo crista lin o , de color amarillo claro. Después 
de reoristalización  en clorobenceno, so obtienen, hojuelas cris­
talinas amarillas, que funden a temperatura de 288 a 2893 C.

2
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Para la  ración del compuesto acetilam ínico, se

disuelven en calient...: una mezcla de 50 cc de piridina y $0
cc de dimetilformaul o.a 6,0 g de la  aminocumarina preparada an­
tes y se tra ta  la  suspensión a gotas, a 753 C y agitando, con 

5. 10 cc de anhídrido acético. Se agita la  mezcla reaccional_du-
rante una hora a temperatura de 92 a 97a C y después del en­
friamiento se separa por succión el producto finamente crista­
lino, se le  lava dos voces con un poco de piridina y a conti­
nuación con agua y se le  seca. Después de recris ta liz a r  de di- 
metilformamida, se obtienen 5,7 g del compuesto de la  fórmula

10.

en forma de agujas cristalin as de color amarillo claro y punto 
de fusión de 313 a 315a c.

S i en lugar de 2 -fen il-v -tr ia z o lil-4 -a ce to n itr ilo  so 
emplea una cantidad equivalente de 5-m etil-2-fc n il-v -tr ia z o lil-  
-4 -ace to n itr ilo  o respectivamente de l-fo n ilp irazo lil-4 -accto - 
n itr ilo  y se procede ta l  como se ha descrito en este ejemplo, 
se obtienen con buen rendimiento, pasando por las etapas de los 
compuestos metinicos que funden a temperatura do 257 a 2583 c 
o respectivamente de 207 a 208a C, los compuestos de las fórmu­
las

CIL N<-

\ = /

(36)

punto de fusión 
312 a 314a c

POOR

30.



o respectivam ente

(37)

punte de fusión: 
275 a 2769 c

A p artir del conpuesto de la  fórmula (35) se prepara 
el uretano de la  fórmula

A p artir  del compuesto de la  fórmula (36) se obtiene 
el derivado a c e tílic o  de la  fórmula

punto de fu sión  33.2 a 313s 0.
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Ejemplo 6

Se anadeo, a 100 cc de agua 0,12 cc de ácido fórmico 
a l 85 % y 0,^6 g de éter octadecilpoliglicólico.

Con uno de lo.-' aclaradores ópticos de las fórmulas (17) 
hasta (27 )  ̂ (29) hasta (33)? (35)? (38) o (39) se prepara una 

5. ¡polución disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamida. De es­
ta solución generatriz se añaden 3 cc a la  solución, qúe se ha 
descrito antes. Esta solución acuosa que contiene la  solución 
o respectivamente la  dispersión del aclarador se calienta hasta 
603 c y luego se introduce en e lla  un tejido de poliamida do 3 

0 g de peso. Se aumenta la  temperatura en el curso de 10 a 1$ mi­
nutos hasta 92-953 C y se la mantiene a este nivel por 3^ minu­
tos. Luego se aclara el te jido durante 2 minutos en agua fr ía , 
corriente? y a continuación se seca durante 20 minutos a 609 c.

15

EL te jid o  así tratado muestra un evidente efecto de 
aclaración.

Ejemplo 7

Se añaden a 100 cc de agua 0,06 g de éter octadecilpo­
lig lic ó lic o .

Con uno de los aolaradores ópticos de las fórmulas (17) 
20. hssta (27)? (29) hasta (33)? (35)? (38) o (39) se prepara una so­

lución disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamida. De esta 
solución generatriz se añaden 3 cc a la solución que se ha des­
crito  antes. Esta solución o respectivamente dispersión aouosa 
que contiene el aclarador se calienta hasta 60s C y luego se in- 

2 ^  troduce en e lla  un te jid o  de nilón de 3 g de peso. Se aumenta
la  temperatura en el curso de 10 a 15 minutos hasta 92-953c y se 
la  mantiene a este nivel por 3O minutos. Luego se aclara el te­
jido durante 2 minutos en agua f r ía , corriánte, y a continuación 
se le  seca durante 20 minutos a 603 c.

El te jido así tratado manifiesta un evidente efecto de 
aclaración.

30.
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Ejemplo 8

A 100 cc de agua se añaden 0,4  g de detergente de

= 35 =

la  composición siguiente:
Sulfonato de dodecilbenceno 16 %
Sulfonato de alcohol graso 4 %
Tripolifosfato sódico 35 %
Pirofosfato tetrasódico 7 %
S ilic a to  de magnesio (Mg SiO^) 2 %
D isilica to  sódico (Nag(SiO^)g) 7 %
Carboximetil celulosa 1 %
Acido etilendiaminotetraacético (sa l sódica) 0,5 %

JL .Sal de C3.auber* alrededor de 25 . %
Agua 2,5 %

^(En lugar de sa l de Glauber, el detergente puede 
contener también 10 a 20 de perborato sódico u otro agente 
desprendedor de oxigeno).

Con un aclarador óptico de las fórmulas (17) hasta 
(27), (29) hasta (33), (35), (38), o (39) se prepara una so­
lución disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformamida. De es­
ta solución generatriz se añaden 2 cc a la solución que se ha 
descrito antes. Esta solución (o respectivamente dispersión) 
acuosa que contiene el aclarador se calienta hasta 603 0 y lue­
go se introduce en ella  un te jid o de nilón de 3 g de peso, 
que se trata  a dicha temperatura durante 30 minutos. Luego 
se aclara el te jid o  durante dos minutos en agua fr ía , corrien 
te, y a continuación se le  seca durante 20 minutos a 60S c.

El te jid o  a s í tratado muestra un evidente efecto de 
aclaración.

30.
no.

Ej emolo 9

Se añaden a 100 cc de agua 0 ,2  g de triclorobenco-

Con un aclarador óptico de las fórmulas (17) hasta



(27 )y (29) hasta (33)) (35)) (38) o (39) se prepara una solu­
ción disolviendo 1 g en 1000 ce de dinetilforanmida. De es­
ta solución generatriz se añaden 1,5 cc a la  solución que se 
ha descrito antes. Esta solución acuosa que contiene el acia— 
rador se calienta hasta 603 c y luego se introduce en e lla  un 
te jid o  de poliéster de 3 g de peso. Se aumenta la  temperatura 
en el curso de 10 a 15 minutos hasta 95-983 C y se la  deja a 
esta nivel por una hora. Luego se aclara el te jido durante dos 
minutos en agua fr ía , corriente, y a continuación se le  seoa 
durante 20 minutos a 603 c.

El te jid o asi tratado manifiesta un evidente efecto 
de aclaración.

Ejemplo 10

Se añaden a 100 cc de agua 0,4 g de detergente de
la composición siguiente:

Sulfonato de dodecilbenceno 16 %
Sulfonato de alcohol graso 4 %
Tripolifosfato sódico 35 %
Pirofosfato tetrasódico 7 %
S ilica to  de magnesio (K^SiO^) 2 %
D isilica to  sódico (Na^(SiO^)g) 7 %
Oarboximetilcelulosa 1 %
Acido etilendiaminotetraacático

(sa l sódica) 0,5 %
4-Sal de Glauber alrededor de 25 %

Agua 2,5 %

^(E l detergente puede contener también, en lugar de 
la  sa l de glauber, de 10 a 20 % de perborato sódico u otro a- 
gente desprendedor de oxigeno).

Con uno de los aolaradorcs ópticos de las fórmulas 
(17) hasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) se prepa­
ra una solución disolviendo 1 g on 1000 cc de dimetilforoami-
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da. De esta solución generatriz se añaden 0,8 cc la  solución 
que se ha descrito antes. Esta solución (o respectivamente. 
dispersión) acuosa que contiene el adarador se calienta- has­
ta 603 o y luego se introduce en e lla  un te jid o  de poliéster 
de 3 g de peso, que se trata  a dicha temperatura durante 30 
minutos. A continuación se aclara el te jid o  durante dos minu­
tos en agua f r ía ,  corriente, y luego se le  seca durante 20 
minutos a 603 c.

El material asi tratado muestra un efecto de acla­
ración reconocible por un índice correspondiente de fluores­
cencia.

Ej emplo 11

A la  temperatura del ambiente, se fulardea un t e j i ­
do de poliéster (por ejemplo, "Dacron") con una dispersión 
acuosa que contiene, por l i t r o ,  2 g de un compuesto de la  fór­
mula (17) y 1 g de un producto de adición de unos .8 moles de 
óxido de etileno a 1 mol de p-octilfenol te rc iario . Se seca 
el material a unos 1003 C y a continuación se somete ol mate­
r ia l  secado a un tratamiento térmico de 150 a 220a c, el cual 
dura de 2 minutos hasta algunos segundos según la  temperatura 
ra. El material así tratado tiene un aspecto mucho más blanco 
que el del material no tratado.

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

Ejemplo 12

Se añaden a 95 cc de agua 0,06 cc de ácido acético 
a l  40 % y 0,06 cc de éter octadocilpoliglicólico.

Con uno de los aclaradores ópticos de las fórmulas 
(17) hasta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) se prepa­
ra una solución disolviendo 1 g en 1000 cc de dimetilformami- 
da. De esta solución generatriz se añaden 20 cc a la  solución
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que se ha descrito antes. Esta solución (o respectivamente 
dispersión) acuosa que contiene el aclarador se calienta has­
ta 403 c y luego se introduce en e lla  un tejido de acetato de 
3 g de peso. Se aumenta la temperatura en el curso de 10 a 15 

5. minutos hasta 75-803 o y se la  deja a este nivel por 30 minutos. 
Luego se aclara el te jido durante dos minutos en agua fr ía , 
corriente, y a continuación se le  seca durante 20 minutos a
603 c.

El te jid o asi tratado muestra un evidente efecto de 
10. aclaración.

Ejemplo 13

Bi un homho giratorio  se mezclan intimamente con 
0,05 partes de uno de los compuestos de las fórmulas (17) has­
ta (27), (29) hasta (33), (35), (38) o (39) 100 partes d cgra- 

^  nulado de poliéster a base de ácido te re ftd licq /e tilen g lico l/ 
poliáster. Se funde la  mezcla a 2853 C y agitando y se la  hi­
la  por medio de una de las boquillas de h ila r  usuales. Se.ob^ 
tienen fibras de poliáster intensamente aclaradas. EL compues­
to citado puede añadirse también ya antes de la  policondensa- 

20, ción para formar el poliáster o durante ella .

^ . tsmplp 14.

En un tambor giratorio se mezclan durante 12 horas 
con 30 partes de dióxido de titan io  (modificación de rutilo) 
y 2 partes de un compuesto de una de las fórmulas (17) a (27), 

25. (29) a (33), (35), (38) o (39) 10 000 partes de una poliamida
en forma de recortes, preparada de manera conocida a base ci,e 
épsil&n-oaprolactama. Los recortes así tratados se funden en 
un caldero caldeado a 2703 C, después de haber expulsado el oxí­
geno atmosférico, y se agita la  fusión durante media hora. Luo- 
go se la  exprime con presión de nitrógeno de 5 atmósferas abso­
lutas por una boquilla hiladora y el filamento, enfriado, se 
enrolla en una bobina. Los hilos resultantes muestran excelen-
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te efecto de aclaración, resisten te a la  termofijación y de 
buena solidez a l  lavado y a la  luz.

Ei enolo 15

Ih una calandria a temperatura de 150 a 1553 C se 
forma una hoja con una mezcla íntima de 100 partes de cloruro 
de poliv in ilo , 10o partes de estabilizador (Advastat BD 100; 
complejo de Ba/Cd), 2 partes de dióxido de titan io , 59 partes 
do fta la to  de d ioctilo  y 0,^1 a 0 ,2  partes de uno de los com­
puestos de las fórmulas (17) a (27), (29) a (33), (35), (38)_o 
(39). La hoja opaca de cloruro de polivinilo  que asi se obtie­
ne presenta un contenido de blancura mucho mayor que el de una 
hoja que no contenga el aclarador óptico.

Ejemplo 16

Con exclusión del a ire , se funden a 2103 c durante 
20 minutos, en un tubo de 1 cm de diámetro, 100 partes de po­
l i  es tireno y 0 ,1  parte de uno de los compuestos de las fórmu­
las (17), (19), (20), (23), (25) y (31). Después del enfria­
miento, se obtiene una masa de poliestireno aclarada óptica­
mente, de buena solidez a la  luz.

Ejemplo 17

Se v ierte  sobre una placa de vidrio y se extiende en 
lámina delgada con una v arilla  metálica una masa fundida a l 13%, 
de acetllcelu losa en acetona, que contiene, respecto a l peso 
en seco de materia s in té tica , 2 % de anatasa (dióxido de t i ta ­
nio) como agente de mateado y 0,04 % de un compuesto de las fór­
mulas (17) a (27), (29) a (33), (35), (38) o (39). Después dol 
secado, la  lámina presenta un grado de blancura mucho mayor 
que el de una lámina preparada del mismo modo, pero que no con­
tiene ningún aclarador óptico.

Ejemplo 18

Se añaden a 1400 cc de dimetilformamida 7 g de ana-
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tasa (TiO^) y luego 350 g de polimerizado de a c r ilo n itr i-  

lo en forma de polvo y con el agitador rápido se convierte 

la  mezcla en una pasta espesa. En 50 g de esta solución 

de p o liacrilo n itr ilo  a l 20% se disuelven 5 mg de un com­

puesto de las fórmulas (25), (31), (32) ó (33) y, después 

de expulsar de la  masa de las burbujas de a ire , se la  ex­
tiende con una v a rilla  metálica formando una hoja homogé­

nea. Después de secada en corriente de a ire , la  lámina 

puede ser desprendida de la  placa de vidrio. Tiene un con­

tenido de blancura mucho mayor que el de una lámina prepa­

rada de igual modo pero que no contiene el aclarador óp­
tico .

claran nuevas y de propia invención las siguientes reivin­

dicaciones, con prioridad de la  solicitud de patente sui­
za ns 9335/72 del 21 de junio de 1972.

de materiales orgánicos, y en particular de poliamidas, 

poliésteras y acetatos de celulosa, caracterizado en que, 

por e l método de extracción o fulardeo térmico, se tratan 
los materiales que se han de aclarar ópticamente, en toda 
su masa o superficialmente, con 0,0005 a 2% en peso, y pre 

ferentemante de 0,005 a 0,5% en peso, respecto a l peso del 

material citado, de a lo menos un compuesto derivado de 

cumarina de la  fórmula general

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-

1 .-  Procedimiento para la  aclaración óptica

2
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5.

10.

15.

20.

25.

en la  que

Z.j sign ifica  hidrógeno, cloro o metilo;

R.j sigh iflca  hidrógeno, halógeno, alquilo con 1 á 

4- átomos de carbono, alooxilo con 1 a 4 átomos 

de carbono o alquilsu lfonilo  con 1 a 4 átomos 
de carbono;

Rp sign ifica  hidrógeno, halógeno o alquilo con 1 a 
4 átomos de carbono;

X sign ifica  nitrógeno ó -CH= y

Q sig n ifica  un radical

donde

R representa alcoxilo con 1 a 12 átomos de carbono,3
alqueniloxilo con 2 a 5 átomos de carbono, benci 

lo x ilo , (eventualmente substituido en e l radi­

cal fen ílico  con cloro), acilo x ilo  con 2 a 12 átom 

átomos de carbono, benzoiloxilo (eventualmente 

substituido con cloro, metilo o metoxilo), a c i-  

lamino con 2 a 12 átomos de carbono, benzoila- 

mino (eventualmente substituido con cloro, meti­

lo o metoxilo), un radical -BHC00Y (donde Y re­

presenta alquilo con 1 a 12 átomos de carbono 

o bien representa fen ilo , eventualmente substi­

tuido con cloro, metilo o metoxilo), un radical
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5.

10.

15.

20.

4 1 6 H 9

Y.

-NHCONHŶ  (donde representa alquilo con 1 a 

4 átomos de carbono o bien representa fenilo? 

eventualmente substituido con cloro? metilo o 

metoxilo) o un radical -0-A-N donde A re­

presenta alquileno con 2 a 4 átoáos de carbono? 

mientras que Yg e Yy independientemente uno de 

otro? representan alquilo de 1 a 4 átomos de 

carbono? eventualmente substituido con hidroxi- 

lo? o bien Yg e Y  ̂ junto con e l nitrógeno repre­

sentan pirrolidino? piperidino o morfolino)? 

eventualmente cuaternizadoj 

R̂  sign ifica  hidrógeno? cloro? metilo o metoxilo?

y
R¡2 Y Rg independientemente uno de otro? significan h i­

drógeno? alquilo con 1 a 4 átomos de carbono 

o carboalcoxilo con 2 a 5 átomos de carbono.

2 .-  Procedimiento para la  aclaración óptica 

de materiales orgánicos.

Según se describe y reivindica en la  presente me­
moria descriptiva? que consta de 42 hojas foliadas y esori 

tas a máquina por una sola cara.

Madrid? a 20 Junio 1973

MLA
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