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Es ya conocido utilizar 1,4-bis-(carbalcoxi-beng
oxazolil)-naftalenos como aclaradores Spticos (DOS 1745 622)

la presénte invencién se refiere a nuevos deriva-
dos de 1,4-bis~(earboxilalcohil-benzoxazolil)-naftalenos,
que son incoloros o débilmente amarillentos, y que en éoug
c¢ilén poseen una fluorescenclzs desde azul hasta azul verdoso
mis o menos fuertemente destacada, y que corresponden a la -

Lérmula general I

ROOC- (CH, ) L0 (CHy)-COR ()

g

en la que R significa un radical alcohilo inferior, evehs
tualmente sustituido adicionalmente, o un dtomo de hidrdgg
no, n significa un mimero entero de 1 a 4, y en la cual pug’
den estar presentes otros sustituyenies no croméforos.

Como sustituyentes no croméfofos entran en congi-
deracién en primer lugar: preferentemente grupos alcohilo in
feriores, preferentemente grupos alquenilo inferiores, pre-
ferentemente grupos alcoxi inferiores, radicales arilo, pre
ferentemente radicales fenilo, grupos aralcohilo, que se de
rivan preferentemente de radicales alcohileno iﬁferiores y '
de radicales fenilo, tales como grupos bencilo y feniletilo,
grupos acilo, grupos carboxi eventualmente modificados fun
cionalmente, grupos acilamino o grupos sulfonilo, asi como
dtomos de halégeno. En este caso, dos radicales alcohilo in
feriores pueden estar unidos en forma de un radical alcohi
leno inferior, y micleos bencénicos pueden estar también

condensados entre si,
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1 Compuestos preferidos segin la invencidén son los

de la férmula general II

-

| CH,~CH,~COOR
’ :R o (11)

1

5 ROOC-CH,,~CH

en la que R y R, significan un radical alcohilo inferior,
10 | eventualmente ramificado, o un 4tomo de hidrégeno.

Los compuestos segin la invegcién pueden ger gine
tetizados seglin los procedimientos de preparacién ilustrados

a continuacidn, teniendo R y n los significados mencionados

PR

Vel “:.¢ | para la férmula I:

e © 18, | El diclorurc del dcido naftalen-l,4~dicarbox{lico II se con

e, 0% | densa con 2 moles de orto-amino-fenoles de la férmula gene-
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de preferencia en presencia de un fijador de dcidos, y los

: compuestos bigs-acilaminicog obtenidos de la férmula general
C e | IV
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N
— YN jIEE}—- CH,, )= COOR
Rooc (Ciy) - *3§;~oq 3 o (CHg)a™
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son ciclizados en atmbésfera Qe gas.inerte en disolventes de
alto punto de ebullicidén, de preferencia triclorobenceno o
mezclas de ellos, a temperaturas internas de 200 - 25090,7eh
presencia de catalizadores tales como cloruroc de zine o dei-
do para-toluenosulfénico, para formar los compuestos segin
la invencién (I).

Como orto-aminofenoles de la férmula IV pueden ser

utilizados, por ejemplo:

| éster metflico de 4cido P—(3-amino—4~oxi—fenil)-propidnico

dgter etilico " n " "
deido [-(3-amino-4-oxi-fenil)-propiénico
éater meti{lico de 4cido Fh(2—metil—5-amino—4—oxi-fenil)-prg

piénico

éster butilico de decido P—(2—meti1—5—amino-4—oxi~fenil)-ppg ;

pidnico

éater etflico de dcido 3—amino-4-oxi—fenilacétic6

dater butilico de 4cido 3-amino-~4~oxi-fenilacético

deido 3-amino-4-oxi-fenilacético

éster metflico de écido.6—c1oro-3—amino—4-oxi—fenilacético

éster met{lico de 4eido 5-(3—amino-4-oxi—fenil)-butirico

éster et{lico " " " "

éster met{lico del 4dcido cf—(3-amino-4-oxi-fenil)-valérico
Otro procedimiento para la preparacién de los com

puestos de la férmula I consiste en la reaccibn de los co-

rrespondientes compuestos cidnicos con alcanoles y cloruro

de hidrégeno, para formar los compuestos de la férmula I que

.contienen grupos carbalcoxialeohilo. Con los productos de

reaccién del procedimiento precedente se pueden llevar a ca-
bo ademds otras reacciones conocidas de por sf, tales como

Por ejemplo, halogenaciones, clorometilaciones, sulfoclora~-
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ciones y ademds de ello las reacciones que, partiendo de mo
léculés que contienen grupos clorosulfénicog o grupos carbo
xilo, conducen a compuestos con grupos sulfo o grupos car-
boxi funcionalmente modificados, o a las transformacionesg de
tales grupos en otros grupos de este tipo, o en los 4cidos

libres ( por ejemplo por transesterificacién o por hidré-

lisis).

Por transformacién de los productos de condensacidén obteni-

dos, se pueden preparar, por ejemplo, los siguientes com~

Puestos:

tioja nim 5

Por los procedimientos de preparacidén descritos y

&

.

101

104

105

106

X N
47 | |

S
_<i:[§ET/CH2-CH2-COOCZH5

-HZ-CHZ-COO~(CH

ACAE

—45;[§;T’CH2-CH2-COO-CH2~CH2~O-CH3

~CH,~CH_,~C00-CH,~CH,~0H
N 272 272
. g—@

~~~.~CH,~CH,«C00-CH,.~CH,.CL
dyflfzj/c_z 2 ’ 2 72

2)3=CHa
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(contimuacibn)

107

108

109

m

112

113
1114
15
16
17

118

110

A _O/cu?-cn 5=C00-CH,=CO0CH,

N_J/\‘)/CH o=CH z-coori

_él\ \(jj;zH2-CH2_COOCZH5
0~"ch, o

IO s
0 . v

H,-COOCH
<! 2 3 Y
WO

WHZ—-COOCZ% :
-—k (P@/CHZ-COO-CH --CH -O-CH.
' Nja/c -CH ~CH —COOH

_L[‘SJ@/CHQ-g:z-LHZ-CHZ-COOCI
| Qe
_N%_/_@/CHZ-CH COOCH3

' —L’ff 3 CH,~COOCHys

CH3
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Debido a su sobresaliente capacidad de fluorescen-
cia, los nuevos compuestos segin la invencién tienen un am-
plio sector de utilizacidén. Sobre todo sirven para el acla-
rado 6ptico de log mds diversos materiales orgdnicos natura
les y sintéticos. Entre éstos hay que entender también los
materiales orgdnicos que pueden ser utilizados para el en-
noblecimiento de sustancias minerales, por ejemplo de pigmen
tos inorgdnicos.

Como substratos a aclarar se mencionardn, por ejem
plo, log siguientes materialess barnices, fibras sintéticas,
tales como por ejemplo las constituidas a base de acetilce-
lulosa, poliamidas, poliolefinas, poli(cloruro de vinilo),
poli(cloruro de viniiideno) y poli(nitrilo acrilico), asi
como ldminas, peliculas, bandas y cuerpos moldeados & base

de tales materiales.

Los compuestos segin la invencibn, insolubles en
agua, pueden pasar & emplearse disueltos en disolventes or
génicos, o pueden ser utilizados en dispersién aocuosa, ven-
tajosamente con ayuda de un agente dispersante. Como agentes
digpersantes entran en consideracién, por ejemplo, Jjabones,
poliglicoléteres que se derivan de alcoholes grasog, aminag
grasas, o alcohilfenoles, lejias regiduales de produccién
de celulosa al sulfito, o productos de condensacién de dei-
dos naftalensulfénicos, eventualmenig.alcohilados, con for-
maldehido.

El aclarado del material fibroso con el bafio acug
50, 0 eventualmente orgdnico, de tratamiento de aclarado se
realiza seglin el procedimiento de impregnacién con agota-
miento del baflo, a temperaturas desde preferentemente alre-

dedor de 20 hasta 1502C, o en condiciones del procedimiento
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Thermosol, siendo impregnado o rociado el material textil,
Por ejemplo, con la solucidén o dispersién del aclafador, y>
siendo por ejemplo exprimido entre rodillos hasta un conte
nido de humedad residual de desde aproximadamente 50 hasta
aproximadamente 120%. A contimuacidn, el material tektil es
sometido durante aproximadamente 10 hagta aproximadaménte
300 segundos a un tratamiento a temperatura, por ejemplo
ﬁor medio de calor seco, a temperaturas desde aprbximadameg
te 120 hasta aproximadamente 2402C. Este procedimiento
Thermosol puede ser combinado también con otras operaciones
de apresto, por ejemplo apresto con resinas sintéticas con
objeto de dar facilidad de comservacidn, siendo eventugl-
mente condensado el material, despuéds de la impregﬁacidn Yy
del secado a 100 -~ 15000, durante 5-20 mimutos a 150 - 2002C
con objeto de lograr la reticulaciébn. |

Los compuestos de la férmula general (I) puedén
también ser afiadidos a agentes de lavado. Estos pueden con
tener las sustancias de carga y sustancias auxiliares habi
tuales, tales como silicatos de metales alcalinos, qufatos
o fosfatos condensados de metales alealinos, boratos de me .
tales alcalinos, sales de metales alcalinos de carboximetil
celulosa, estabilizadores de espuma, tales como alcanolami-
das de dcidos grasos superiores, o formadores de complejos,

tales como sales solubles del dcido etilendiaminotetraacéti

"

co o del dcido dietilentriaminopentaacético, asi como agen
tes blanqueadores quimicos, tales como perboratos orpercag
bonatos, activadores de perboratos del tipo de poli(amidas
de dcido acético), que en combinacién con los coﬁpuestos
peroxidicos conducen a la separacidén de dcido peracético, ¥y

agentes de desinfeccitn.
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Ademds, los compuestos seguin la invencidén pueden
ser afladidos a materiales orgdnicos de alto peso molecular,
antes de o durante su conformacién. Asi se les puede afiadir
por ejemplo, en la fabricacién de fibras, peliculas, ldminas,
bandas, placas u otros cuerpos moldeados, & los polvos de
material sintético, a masas termoplisticas, a masas fund{-
das, y a soluciones o dispersiones de peolimeros, por ejem-
plo a la masa de hilatura antes de la hilatura. Compuestos
adecuados pueden ser también afladidogs a los materiales de
partida de bajo peso molecular, antes de la policondensacién
o de la polimerizacién, tal como en el caso de poliamida-6-,
poliamida~6,6 o poliésteres lineales del tipo del poli-(te
reftalato de etilenglicol).

Es de especial importancia que los compuestog’ se-
&in la invencién, que estdn sustituldos con dos grupos car-
boxi o carboalcoxi, pueden ser combinados con moléculas li-
neales de poliéster y con poliamidas sintéticas, a través de
un enlace éster o amida, si son afiadidos a estos materiales
en condiciones adecuadas, o preferentemente son afiadidos a
sus sustancias de partida. Los aclaradores anclados de este
modo en el substrato por un enlace quimico se destacan por’
uma solidez frente a la sublimacién y frente a los disolven
tes extraordinariamente elevada.

Segin el procedimiento mengionado en dltimo lugar,
los compuestos segin la invencidn 52 pueden utilizar, venta-
josamente también en mezcla con otras moléculas de aclarado-

res capaces de ser incluldas en el polimero, tales como por

ejemplo los compuestos de la f6rmula V
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cas aclaradas Spticamente, y con ello tener en cuenta las

| aclarador 6ptico, puede oscilar entre amplios limites segin
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ROOC\\[Eg:[, “ffﬁgw4i§:]::j],'COOR o
\O i
Re R dRE

en la que R significa el radical de un alcohol alifftico in

ferior eventualmente sustitufdo, en especial un grupo meti- '

lo, etilo o ﬁ-hidroxie#ilo. En tal caso se obtienen grados

sobresalientes de blancura, con muy buena solidez frente a

la luz, a la sublimacién y a los disolventes. Por variacién '

de las proporciones en la mezcla de compuestos adecuados se
gén la invencién con los compuestos (V) se puede influir

también sobre el tono de coloracién de las fibras sintéti-

exigencias del mercado con respecto al matiz de blanco.
Ia cantidad de los compuestos de la férmula gene-

ral (I) a utilizar segin la invencidn, referida al material

el sector dé empleo y el efecto deseado. Puede ser calcula-
da fdcilmente por experiencias previas sencillas, y por lo
general se encuentra entre aproximadamente 0,01 y aproxima
damente 2 %, preferentemente entre 0,02 - 0,1_%;-

Los siguientes ejemplos ilustran mis detalladamen
te la invencién. Las temperaturas estdn indicadas en grados
Celsiug., Los datos porcentuales son partes en peso, cuando "

ER

no se indica otra cosa,

Bjemplo ﬁ (preparacién)

17,4 g de dcido naftalen~(1,4)=dicarboxilico son calentados

durante aproximadamente 5 horas a unz temperatufa de 100 a

e

38 A ST TR

N AR .
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1102C, en 80 ml de clorobenceno, con 22,3 g de cloruro de
tionilo. Por destilacién en corriente de nitrégeno a una tem
peratura de 105 a 1102C se separan 40 ml de tolueno y las
partes en volumen que han destilado se reemplazan por to-
lueno de nueva abortacién. Ia solucibn de cloruro de dcido
asl obtenida gse hace afluir a 70 - 752C y en un intervalo de
un cuarto de hora, sobre una mezcla de 33,0 g de éster meti-
1lico de dcido ﬁr(3-amino-4—oxi—fenil)—pr0piénico Yy 20,3 g

de dimetilahilina en 200 ml de tolueno, se contimia agitan-
do durante 2 horas a igual temperatura, y después se deja
enfriar con agitacidén. Ia diamida que se separa despuds de
la destilacidén con vapor de agua, es aislada, se lava poste
riormente con tolueno y metanol, y se seca. Se obtienen 45,0

g de la diamida de punto de fusién 237 - 238¢C.

Tabla

RCOC-CH z-cszjé\o " (3) ‘wo'caz-caz-cooa
: 1 @ R,

absorcibn medida en dimetilformamida

"~
.
~
Yt
"~
o~
-~

~,
s..\
~,
"~
.
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Ne, R R, gggggnde 2%?;; | e, 1573
201 CHy H 175 a 1762 380 36,5
202 C Hg H 130 a 1312 377 ] 36,6
203 |CH,~CH,=0-C,Hg | H 107 a 108¢ 378 36,6
204 H H | 261 a 262¢ 378 34,7
205 CH, CHy | 202 a 203,54 386 | 40,1

- lava después con etanol y se seca. Se obtienen 36,4 partes

26,7 g de éster dimetilico (compuesto 201; véase también

45 partes en peso de la diamida obtenida se calientan au—
rante 2 horas a aproximadamente 2102C (temperatura inter-
né) en 230 ml de 1,2,4-triclorobenceno con adicién de 0,4
g de dcido para~toluenosulfénico, en una corriente débil de
nitrégeno. Se separan por destilacién aproximadamente 165
ml de triclorobenceno y, a 100eC ge afiaden 250 ml de eta-
nol. Se enfria a temperatura ambiente y se filtra con suc-
cién el 1,4-bis ['5'—(F5-carbOmetoxietil)—benzoxazolil—

-(2')7-naftaleno (compﬁesto 201) separado.. EL producto se

en peso del compuesto antes mencionado, de punto de fu-
sibén 167-1712C. Un prqducto recristalizado varias veces
en dimetilformamida o tolueno funde a 175-1762C (crista-

les amarillos).

Ejemplo 2

el ejemplo 1) se disolvieron con calentamiento a aproxima

damente 1902C en 50 ml de etilenglicol. A ello se afiadié

24 mncrnes gt epearaminen kit .
AR FRE AT
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una solucién de 5,0 g de hidréxido de sodio y se calentd
aun durante 10 minutos. Después se diluydé con agua, con en
friamiento, y se acidificd con dcido clorhf{drico. Por fil-
tracién con suceién, lavado con agua, y secado se obtuvie-
ron 25,1 g (99%) de polvo amarillo del dcido dicarboxilico
(204) de punto de fusibn 261 a 2620C (recristalizable en

dcido acético glacial u orto-diclorobenceno).

Ejemplo 3

10,0 g del decido dicarboxflico (204) preparado en el ejem-
plo precedente se hirvieron a reflujo durante 7 horas con

800 ml de etanol abgoluto y 4 ml de deido sulfilrico al 100
por ciento, Después del enfriamiento y de dejar en reﬁoso

durante la noche, de filtracién con suceibn, de lavado con
agua y secado, se alslaron 9,5 g (86% de la teoria) de és-
ter dietilico (202), que<puede ser recristalizado en metil

glicol. Punto de fusibén 130 a 1312C.

Ejemplo 4

26,7 g de éster dimetfilico (compuesto 201; véase ejemplo

1) se calientan durante 120 minutos a una ftemperatura inter
na de 125 a 135¢C, conjuntamente gon 100 ﬁl de etilglicol
anhidro (glicolmonoetiléter) y 12 milimoles del compuesto
sbdico del etilglicol, pasando lentamente por destilacién
una parte del disolvente. Finalmente se separa por desti-
lacién con una trompa de agua casi todo el disolvente, y

se afiade agua. El producto de transesterificacibn se filtra

con succidn, se lava con agua, se seca ¥ después se purifi
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ca por recristalizacidén en ciclohexano, 26 g de polvo cris-

talino amarillo verdoso (203), punto de fusién 107 a 10890;'

Bjemplo 5

11,5 g de dcido naftalen-1,4-dicarboxflico (al 94 por cien~ |

to) en 70 ml de tolueno se transforman en el cloruro con

8,5 ml de cloruro de tionilo. La solucién. del cloruro de
dcido en tolueno, liberada del exceso de cloruro de tionilo
por destilacién en vacio, se vierte a una temperatura de 70'
a 80eC sobre una suspensidn, agitada bajo nitrbgeno, de 22,6

g de éster metflico de deide ﬁ—ﬁ-amino-zt-oxips-metil-f_e_

‘nil7-propiénico (punto de fusién 100 a 102¢C, obtenido por

reduccién catalitica del compuesto nitrado, de punto de fu—
sién 88 a 899C) en 100 ml de dioxano y 9,0 g de piridina, y
se calienta avn durante 5 horas a 752C. Toda la mezcla de
reaccién se destila con vapor de agua, el precipitado, des-
pués de la adicién de deido clorhfdrico a 302C, se £iltva
con succibn, se lava con agua y se seca. |

El compuesto acilaminico as{ obtenido (16,0 g de
punto de fusibén 231 a 2352C) se cicliza después por calen~
tamiento durante aproximadamente 1 hora bajo nitrégeno, en
100 ml de triclorobenceno (mezcla) en presencia de 0,3 g de
cloruro de zinc como catalizador. Ja. mayor parte del tri-
clorobenceno se separa por destilacién en vaclo; el residuo
aun caliente se mezcla con 100 ml de metanol. Los cristales
son filtrados con succién a 159C, lavados con metanol y se
cados. Se obtienen 14,5 g del compuesto 205, como polvo
cristalino verdoso oliva. EL producto bruto puede ser puri—f

ficado por recristalizacién en tolueno o dimetilformamida,

Yrpemne om
> .
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para formar un polvo cristalino amarillo, de punto de fu-

gibn 202 a 203,5¢C.

\

Ejemplo 6

12 partes en peso de tereftalato de dimetilo, 8 partes en
peso de ebilenglicol y 0,025% del compuesto aclarador mi-
mexro 201'(véase la tabla precedente) son fundidos a 140~
1500C bajo atmésfera de nitrbgeno, en un recipiente de acg
ro inoxidable con digpositivo de agitacién. Cuando la masa
fundida ha alcanzado la temperatura de 1450C, se mezcla con

0,02 partes de acetato de manganeso disueltas en una parte

de glicol. En el intervalo de temperaturas enbtre 160.y 220¢§

bo en un intervalo de 3 horas, separdndose por destilacién
metanol y, al final, en parte, glicol. El tereftalato de
bis-( A-hidroxietilo) obtenido, después de adicién de una

parte en peso de etilenglicol con

0,03 % de triéxido de antimonio
0,40 % de dibxido de titanio
0,031 % de fogfito de trifenilo

gse lleva a una temperatura de 24020“en.un recipiente de
condensacidén de acero inoxidable. Cuando se alcanza esta
‘temperatura, la presibn en el recipiente de reaccidén se re
duce gradualmente hasta un vacio final de 0,4 torr y siml
tdneamente se eleva la temperatura desde 240 a 2780C. Al

cabo de 4 horas estd terminada la policondensacibén, Se su

prime el vacio y el espacio de reaccién libre sobre lz masa

17066
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fundida se llena con nitrégeno puesto bajo'presién. A con
tinuacién la masa fundida se separa por prensado mediante

la presibén de nitrégeno, y después de enfriamiento rdpido

en agua, se granula y se seca. El producto obtenido tiene .

un puhto de reblandecimiento de aproximedamente 2600C y
una viscosidad interna de aproximadamente 600. Se hila por.
el procedimiento de hilatura en fusidn de modo habitual pa
ra formar hilos que son transformados en mangueras tejidas
de punto,

De este modo se obtiene un material que posee grados de_ .
blancura sensiblemente mds elevados que en el caso de que .
no se emplee el compuesto aclarador mimero 201'(véase 8-
bla).

Del mismo modo se pueden obtener buenos aclarados con los
compuestos 202, 203, 204 6 205. Resultados similares se
obtienen también si en lugar de log compuestos 201 6 205
solos se utilizan sus mezclas con el compuesto de la férmu
la V(R = mefilo). En el caso de un empleo constante de blan
queador de 0,025%, con proporciones crecientes del compues—
to V la tonalidad del material obtenido se desplaza-hacia

una mds roja.

Ejemplo 7 . '

e

12 partes en peso de tereftalato de dimetilo y 8 partes en
peso de etilenglicol son fundidas a una temperatura de 140
a 1509C, bajo una atmésfera de nitrégeno, en un recipiente
de acero inoxidable con dispositivo de agitacién. La masa

fundida calentada a 14592C se mezcla con 0,02 partes de acg

tato de zine —-disueltas en una parte de glicol. En el in-
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tervalo de temperaturas entre 160 - 2200C, bajo presibn af-
mosférica, la reaccién se lleva a cabo en el espacio de 3
horas, separdndose por destilacién metanol, y al final, en
parte, glicol.

1l tereftalato de bis—(F-hidroxietilo) obtenido se compri-
me en un recipiente de éondensacién de acero inoxidable.

Después de adicibn de una parte en peso de etilenglicol con

0,03 % de tridxido de antimonio

0,40 % de dibxido de titanio

0,031 % de fosfito de trifenilo y
0,025 % del compuesto aclarador ne 207

la temperatura de la masa fundida se lleva a 2402C., Cuando
se alcanza la temperatura mencionada, la presién en el reci
piente de reaccidén se reduce gradualmente hasta un vaclfo fi
nal de 0,4 torr, y simultédneamente se ecleva la temperatura
a 278¢C. Al cabo de 4 horas estd terminada la policondensa-
cién. Se suprime el vacio, y al mismo tiempo el espacio por
encima de la masa fundida se llena con nitrégeno béjo pre-~
sibén. Después la masa fundida es separada por prensado me-—
diante la presidén de nitrbégeno, y después de enfriamiento
rdpido en agua, es gramulado y secado. El producto obtenido
tiene una viscosidad interna de aproximadamente 600 y un
punto de reblandecimiento de aproximadamente 260eC. El gra-—
nulado se hila por el procedimiento de hilatura en fusién
de modo habituwal, para formar hilos y se transforman en man
gueras tejidas de punto.

El material asi obtenido posee grados de blancura que se en

cuentran sensiblemente por encima de los que son preparados
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sin utilizacidén del producto aclarador ne 201.

Pambibén se llega @ resultados andlogamente buenos con mez~
clas del compuesto aclarador 201 y del compuesto V(R = alco
hilo inferior, en especial metilo). Proporciones crecientes
del compuesto V¥ (con 250 ppm de aclarador total) producen
en esbe caso un desplazamiento de la toﬁalidad hacia una

mds roja.

Ejemplo 8

En 75 partes de poli{cloruro de vinilo) en polvo

25 partes de ftalato de dioctilo

1,5 partes de estabilizador de bario y cadmio

2 partes de didéxido de Titanio y

0,2 partes de cera Hoechst E

se distribuyen homogéneamente mediante agitacién

0,03 partes de los compuestos 201, 6 202, 6 203.
La masa es éespués plagtificada dursnte 10 mimutos a 1602C
entre rodillos de acero pulidos, calentados, y es laminada
para formar una ldmina de 0,5 mm de espesor. ' .
La ldmina obtenida presenta, frente a ldminas sin adicién
de los compuestos 201, 202 6 203, un grado de blanéura'fue;

temente elevado,

Ejemplo 9
Sobre 98,5 g de granulado de poliestireno son espolvo-
reados uniformemente
1,5 g de dibéxido de titanio y
0,03 g del compuesto 201, 6 202, 6 203

Hoja m’lm.18 A 17066 |
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1 | en un depbsito rotatorio.

El material asi obtenido se transforma en la mdquina de mo}
deo por inyeccién a una temperaturq de 200 a 2209C, en pla-
quitas de 2 mm de espesor.

5 | En las plaquitas asi producidas, que contienen el compues-
to 201, 202 6 203, se observan grados de blancura fuertemen

te mejorados frente a materiales no aclarados.
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: RELVINDICACIONES
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Los puntos de invencidn propia y mieva, que se

 § . presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
’ o te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que se

20 recogen en las reivindicaciones siguientes:
(™
* DA 18 = Procedimiento para la preparacidn de nuevos
derivados de 1,4-bis-(carboxil-alcohil-benzoxazolil )-nafta

leno de la férmula general I

5 p .
2 ROOC-(CH?')HM@:} 8 jgoj@.(cnz)n-comz I

en la que R significa hidrégeno o un radical alcohilo infe-

30 rior, eveantualmente sustituido adicionalmente, n significa
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un mimero entero de 1 a 4, y en los que pueden estar presen
tes otros sustituyentes no croméforos, preferiblemente para

la preparacién de compuestos de la férmula general II

ROOC~CH2-CH2 . Q CH2~CH2~COOR -
!g;] :L, / ]ég[
R .

1 © R

enlaque Ry R1 significan hidrégeno o un radical alcohi-

lo inferior, eventualmente ramificado o sustituido con gru-

pos alcoxi o hidroxi o con dtomos de haldégeno, caracteriza-

do porque 1 mol de dicloruro del 4cido 1,4-naftalen-dicar—
boxI{lico se hace reaccionar con por 1o menos 2 moles de

orto-aminofenoles de la féfmula general III

ROOC-(CH,,) ' III
&N OH

¥y los compuestos di-N,N'-acilicos obtenidos de la férmla

general 1V

H

Rooc-(cnz)-@o— e c/ (cH,) ~CooR
0 2'r

v

teniendo R y n los significados mencionados en las reivin-
dicaciones 12, son ciclizados, convenientemente en una
atmésfera de gas inerte y en disolventes de alto punto de

ebullicién, eventualmente en presencia de catalizadores.

i
By’
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28 ,~ Procedimiento segin la reivindicacién 18, ca
racterizado porque como catalizador para el cierre del ani-
1lo de benzoxazol se utiliza cloruro de zinc.

38.~ Procedimiento segin la reivindicaecidn 12, ca
racterizado porque como catalizador para el cierre del ani-
llo de benzoxazol se utiliza dcido para-toluenosulflénico.

45.- Procedimiento segin la reivindicacién 12,
caracterizado porque como disolvente de alto punto de abu~-
1lici6nVse utiliza 1,2,4-triclorobenceno o mezclas de tri-
~clorobencenos.,

58 ,w Procedimiento paralla,preparacidn de mievos
derivados de 1,4-bis~(carboxil-alcohil-benzoxazolil)-naftg
leno,

‘Tg) ¥ como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.

Eata Memoria consta de veintivna hojas escritas

a miquina por una sola cara.
Madrid, 0357197

!,
pdeeedd!

scar de Elzo.
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