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MEMORLA DESCRLPTLIVA
Bgta invencidén se vefiere a derivados de alquile
benzoxazo 1ilesti loeno seleccionados y & su aplicacién como
ebrillantadores $pticos para productos de polimezizacidn3
policondengacién y poliadicidn oxzénicos sintéticos, espe-
cialmente pera materiales de poliéster,
Yo ge gabe que los compuestos de la £drmula gew

neral

gon adecuados como abrillantadores dpticos pera los mates
riales omdnicos. Los compuestios de este tipo, es decix,
también aquellos compuestos en los que los que los subgbi~
tuyentes R ademds de hidrdgeno pueden representar varios
radicales no-cromdforos en cualquier posicidn, proporciona-—
ron yegultados bagtante sabtigfactorios ocuando se descu-—
brieron.

Desde entonces se ha encontrado que unos cusn-
‘tos compuestos selecclonados dentro de ls estructura de
la férmula enterlor tienen ventajas mny especificas, en
oomparacién‘ con log compuestos que se relacionan mis eg~
trechamente, las cumles conglsten especlalmente de efec-
tos8 glgnlficetivamente mayores y/o un rendimiento conside-
rablemente mejorado ¥y wna regigtencia o solidez al cloxo
paxelalaente mejorade. |

Bgtos nuevos compuestos corresponden a la for-

nula
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en donde B representa un radical de la férmula

X

CH

cH
3
e
\(CH A

en leg que Xl renregenta hidrdgeno o un grupo alquilo
que contiene de 1 a 4 dtomos de carbono ¥y nes 0 6 1.
Loy compuestos selecclonados corregponden prefe-

riblemente a ls férmula

aTa=a’eey

(2)

en donde xl repregenta hidrégeno o un grupo alquilo que
contiens de 1 & 4 dtomos de carbono.

lgbas subgtancias gon particularmente adecusdas
para el gbrillantemiento dptico de substratos de poliéster
tanto por el procedimiento de sjotamiento a alta bemperatu—
re como medlante procedimiento de ‘tormofijecidn en foulard.

Tog compuestos de le férmula
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(3)

alesavers
. E

en donde X, representa hidrbgeno o metilo han demostrado

gue son eéSepialmente vallogod.

Loé oompuestos definldos previamente deben ser
menufaoturados andlogamente a métodos de memufactura gue
son conocldos. '

Por ejemplo, le preparscidén de estos compuestos
se puede llevar s cabo mediante la rute de clerre del and-

llo de oxezol en la etaps final, Segln se ilugtra por ol

.edemplo de los compuestos de la £émmula (2), la manufactue—

ra de eéﬁoé compuestos se lleva a cabo de fal menera que
éoldos carhoxflicos o heluros de doidos carboxflicos de la
£érmule

- OO0X
(4)

en donde Z yepresenta hidroxilo o halézeno, prefexiblemen-

te 01010; son reacclonados con aminofencles de la féimula

H N A

(5) HO

CH3

[en el cago de 1la manufactura de compuestos de acuerdo a
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la £émule (1), el aminofemol de la Férmula

///GHB
BN
\\\40 ) ~CH.y

i

(5a)

es ompleado también de menere endloge, ouando gea spropia~
dol

Ia reuccién entre log componentes particulares
de las Pérawlas (4) v (5) se pusde llevar a cabo con o gin
la separgoién intermedia de la etape intemedcia de 1z amiw
de deida, lo cual ocurre primerazente mediente oalentamicn~
to a temperaﬁuras elevadas, poxr ejemplo, a tempersturas dc
120 & 3509C:; ventajodamente en un gas inerte, por ejemplo
en una corriente de nitrégeno, en cuyo caso ls reacclén
ge lleva a oabo, cugndo sgea aspropledo, en la.presencia de'
nn cataliza@oxu Catalizadores adecundos son, por ejemplp,
doldo bxico, enhidrido de deldo bérico, cloruro de zine,
doido peboluengulfdnico y también deidos polifosféricos in-
cluyendo éo%ao phrofosférico. Si se usa deido bdxico como
oatalizador; ge 19 emplea vepﬁajosamente en une cantidad
quo varfa desde 0,5 hesta 5%, con relacidn al peso total
de la mesz do veaccidn. Tambidn go pueden ussr solventos
orgépicos de mlto punto de ebullicidn conjuntamente, tales
oomo, poxr ejemplo, dimetilformamida,'diclorobenceno, friclo-
Tobenceno ¥ compuestos oxialifétieos? opcionalmente obexd.-
ficadom, por ejemplo, propilenglicol, éter monoetilico de
etilenglicol o éter dietilico de dietilenglicol, y ésteres

de alto punbo de ebullicidn de deido £tdlico, por ejemplo



£talato de dibutilo.
81 se usa un procedimiento de dog etapes, los
haluros de doldo carboxilico de la fémula (4) puedéh ger °
condengadog primeramente @ btemperaturss entre 100 y 200eC,
5, con el oompuegto o-emino de la‘férmula (5) en 1§ presencig
de un éolven;e orzénico inerte, tal como tolueno; xilenos,
cl9robengeno, diclorobenceno; triclorobenceno o nitrobence-
no; Y lgs compuestos aeillcos resulbantes pueden ser eon;
verticos en el producto final de acuerdo a la férmula (2)
10. 6 (1) a temperatuxas entre 1502C. y 3508C., opeionalmente
en la pregencia de wn catalizaéor. 51 se ugan cloruros de
deldo carboxilico como substancies de partide, enmtonces
égtos pueden ser manufacturados inmediatamehte entes de
la condengacldn con el compuemsio —amino & partlr del dcido
15. carboxilico libre y oloruro de ¥ionilo (opeiona;menﬁe con
la gdicidn de un catalizador tal como plridine), en el .
golvente en el ocval subgecuentemenie se llefa a cabo la
condengaclén.
_+ Obro método de manufactura Lmportante conslete
20. en la sintesis de acuerdo al principio de la "sintesis de
anllo®. De conformidad con este prineipio, un anilo de 1
£éxmula

(6) } '</:_____\>"<____\' (jﬂa - /___.\

)

h
en donle h representa apropiademente hidrdgeno o cloxo,

25,

es reacclonsdo con un compuesto metflice de la f£éxmula
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CH -, -

3 AN
(7) 0
CH ,
0
. . CH
. “édﬁN ";cﬁ// >
cn3~ )
\\o (oH 3
(7a)

en dlmetilfoimemide como medlo de reaccién; en la presens
ola de un compuesto aloalino fuortemente bdslco. Mediante
compuestos alealinos fuertemente bdsicos deben entenderse
aquellos compuegtos do }os netaleg aloalinos incluyendo
log compuestos aménicos, que Glenen ung fuerza de base de
por lo menos aproximademente la del hidréxido de litio.

De acuerdo a éatc, entos compgestos pupden ger ropregentia«—
dog por lit;o. godio, potasio, rubidio, qesio o amon;o,
por.ejemplo, del tipo de’los alcoholatos, hidydxidos, ami-
des, hidruxos o sulfuros, o del tipo de intercambio idénico
fuer*emen$e'béaico. Ventajosamente ge emplean log compusg~
tos do potasio de la composilolén

xoC, _,H

2t ' |

en dond9 m representa un entexo de 1 & 6, toles como, por
ejemplo, hidpéxico de potasio o butilato de potasio torela-
rio, Hn el cago de log alcoholatos aloalinos, amldss alege
lings (e hidruros) las reaccloneg se llevardn a cebo en un

medio prdeticamente anhidro, mientras que en el caso do
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los hidxdxiios alealinos se permlben cantidades de agua de
hagta 25% (por ejemplo, contenidos de agua de oristaliza-
cidn) Bn el caso del hidxdxido de poteslo se ha encomtrado -
aproplado un contenido de egua de haste aproximadamente

100, Como éjemplos de otros compuestos alealinos que se

pueden ubllizer pueden mencionarge los siguientes: metile-

%o de modlo, hidréxido de sodio, amlde sddica, amida de li=

tio, hidxdxido de litio, hidxdxido de rubidio, hidrdxido
de cesio y similares. ﬁaturalmente, también es pogible
trabajar con mezclagy de taley bages.

Log compuestos de la fdérmula (7) son reaccionados
apropiadgmente con cantidadeg equivalentes de los anilog de
aldehiﬁo; de manera que no hay presente ninzin exceso signi-
fieativo deicualquier componsnﬁal Ventajosamente ge usa
por lo menos'la centided equivalente del compuesto alcali-
no, 6¢ ﬁecir; por lo menos un mol de un compuegto con, pox
ejemplo, un grupo KO a un mol del anilo aldehido. Si se
uge hidréxide de potasio se uza una centldad de 4 a 8 veces
mayor., Ila g;acoién puede llevarse a cabo generslmente a
temperatures on la game de sproximademente 10 haste 1502C.
Si se ugen sleoholatos de potagio en la reaceidn, genoral-
mente no.es noceserlo aplicar calor. Bl procedimiento
congigte, por ejemplo, en efiadir elﬁanilo aldehido @ la megze
cla del compuesto de la £8muls (7), el solvente y el alcow
holato de potasio, a una femperature entre 15 y 309¢.,
mientras se agita apropladamenic y en ausencia de aire,
después dc lo cual la reaceldén so lleva a cebo inmedista-
mente con wa ligero aumento de %emperatu:a. 81 sgo usa

hidréxido de potasio frecuentemonie os necesario trsbajar
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a wns temporatura elovada. Pox ejomplo; la megzela de reac—
cién es efiadida lontamente & una Yemperatura de 30 a 10990;
¥y dospuby go mentiene durente alsln tiempo, por ejomplo,
de modia @ 2 horas, @ osa ‘temporasura. Los productos fina-
les puodon sex alslados do la mozela de reaoelén modiantc
wétodos. usuales quo son ya conocildos.

Loy nuevos compusstos definidos arriba poscen
una fluomcgoencla mis o monog pronunciada en el eghado
finsmonte dividido o disuwelto. Aun cuando son adecuadog
proforiblemento pare abrlillantar fibrag de pollamida y,
més ospoclalmonto, pare ebrlllantar fibres de polidater,
log nuevos compuestos se pucden usar pare el abrillentemionw~
t0 de los mds diversos matorlales orgdnicos sintéiicos o
semisinﬁétioos o gubgtanciag que contionen taleg materia-
los orgénicod.

Loy sigulentos grupos Ge metoriales oxgénicos;
en los que ¢l abrillentamiento dpbico es impoxrtante, pue—

den gor menclonados & manere de ejomplos

I Matorlaley omdnicos sintéticos de alto peso mo-
leculars
a) Pmoductos de polimerizacién con base en compuog-

tog oxrzanlcos que contionon por lo menos un dgble onlace

do carbono o carbono polimerizable, og decir, sus hom0polié
meros o copolimeros asi como #ambién sus productos de bra~
Yemlento postorior ‘tales como, por ejepplo, productos do
entrolazanlento, injerto o degradacidn, y mozclas de poli-
meros o productos obtonidos mediante la modificeclén dc
£1rnpos rgactivos, por ejemp}o, polimeros producidos a bage

do deidog carboxilicos alfe,bcta-insaturados o dexivados
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de tales deldos carboxilicod, especialmente con compuestos
aoxflicos (talgs como, por ejemplo, ésteres acrflicos,
deido mexilico, aerilonitxilg, scxllanldas y sus derivedos
0 gus andlogos metacrilicos), con hidrocarburos de olefi~
nag (tales como, por ejemplo; etileno, propileno, estixe-
nos o dlenos, y los llamados polfmeros ABS) y polimeros
obtepidoé con oompuestos de vinilo y vinilideno (tales
como, poxr ejemplo, eloruro de vinilo, alcohol vinilico; clo
ruro de vinilideno).

b) Productos de po}imerizacién gque se obtlenen me~-
diente epertura de anillo, por ejemplo, poliamidag del ti-
po de policaprolacteama y bambién polimeros que se obtlenen
tanto por 1a_via de poliadicidn como por la via de poli-
condengacidn, tales como polidteres o poliacetales,

c) Productos de policondensacién o precondensados
obtepidos a base de compuesios bifundionales o polifuncio-
ngles qu¢ pogeen grupos condengabley, sus procuctos de ho-
moconﬂensacién y oo—condgnsacién, y productos de tratamicn-
to pogterdor, tales como, por ejomplo, poliéstores, espe=
cialmente poliésteres saturados (por ejemplo, polidstcres
do decldo texoftdlico y otilonglicol) o polidsteres insatu-
rados (vor ejemplo, policondensados de dialeohol de deido
maléic§ y ‘también sus productos de entrelazamiento con mo-
némepos vinflicos que pueden ger polimerizadog en los mig-
mos), poliésteres ramificados y no ramificedos (incluygndo
equellos con bage en alcoholes polihidricos tales como,
por ¢jemplo, resinag alquidicag); poliamidas (poz-gjemplo,

adlpato de hexemeti lenfiamine), resinas de meleato, resl-

nas de melamina, sus precondensados y andlogos, polloarbo-
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natos y sillconas,
a) Productos de poliadicidn teles como poliurebanog
(entrelazados y no entrelazados) y resinag epdxidas. '
II. Moteriales orpénicom semisintéticos, por ejemplo,
duteres de celulosa con dlstintos grados de esterificacién
(1lamados 2 1/2-mcetato o trlacebato) o étexrce de celulosa,
celuloga resenerada (viscosa o celglosa cupraménioa) © sus
productos de tratamlento postexior, y pléetleos do oaselna.

Tou matoriales ordnlcos que mo ven e abxdllentar
6pticamen¢e«pueden eptar en 1oﬂ.estadoa de procegemiento
més diveyépé (materiales orudos, articulos semiacabados o
articulos acabados); Por otra parte, pueden egtar en lam .
forma de esfructura de las foruas ndg diversas, es decir,
por ejemplo, pueden egtar predominantemente en_la forma .
de ouexpos trldimensionsles tales como léminas, perfiles,
mol@uxaé de }nyecoién; varios ariioulos maquinados, viru-
tag, grénulog o espumes, y teubién pueden estar predominapé
temente como cuerpos bidimensiopales taleg como pelioulas,
hojes nuy delgadesg, ;acas, revegtimientos, impregnaclo-
nes y recubrimientos, o predominan$emen$e como ouexpos '
monodimensionales tales como filamentos, fibraes, bundiznos
¥y alambxes; Por otra parte, los maiteriasles menclonados
pueden egiar en wn estado no conformado, on las formas de .
divisién homogénoas o hetarogenbaé'méa atveysas tales comoé
pox Gjomploé'en le forma de polvoe, soluclones, emulsiones,
dispersiones, ld%ices, pastas 0 coras.

Por ojemplo, log maveriales fibrogos pueden egtar .
en la forma de filamentos gin fin (Qstirados o no es%ira@os)}

fibrea cowladas, tundiznos, medejas, filamentos textliles,
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hilos; hobras; fibrag, vellunes; fleltros, huata, catructu-
reg de bundiznog o telas toxbtiles telidas, laminados ‘bexthi-—
leg o tojidos de punto. | o
Bl valor especial de los eompuestos de confomi-
dad con la invencldn yace on gu adecuabilided eapecifica
como ahri.l]ap"aadores 6p't:ieoé para po'liésteres gaturados
(por ejemplo, del tipo de texeftalato de polietileno) y
poliamlias (por ejemplo, adipato de hexametilendiamina);
_Los compuestos de acuerdo a la invencidn gon de
Lmportancia espgcial pare ol tratamlento de meteriales tex-—
tiles oxgénicos, especialmente telas textiles tejidas.
Cuanc.o ée.desea abrillentar 6ptieamente, de acuerdo g la

invencidn, fibras que pueden ger fibras cortadas o Ffilamen—

%os bejldos en la forma de madejes, belag tejidas, tejidos

de punkto, vellones, substratos de tundiznos o laminados,
el gbrlllanbamiento dptico ge lleva a cabo ventajosemente
en un medio acvuoso en el cual los compuestos en cuestidn
egtdn presentes en una forma finamente dividida (suspen~
sionss; o posiblemente goluciones). SiL se desea durente

el tratamien#o ge pueden afiadir agentes dispersantesg taleg
como jabones, éteres poliglipélicos de alcoholes grasos;
emlnas grasas o alquilfenoles; licores de sulfito de celu—
losa e3otados o productos de condensacidn de dcidos nafta~
lengulfdnicos opelonalments elgullados con formaldehido,
Se ha encontrado que es particulammente Util llever a cabo
los tratemientos'eﬁ un befo neutro o débilmente alealino o
deildo. De igualfmanera, eg ventajoso si el tratamlento

g6 lleva a‘eabo a ‘temperaturas elevadas de aproximadamente

70 a 15090; por ejemplo, € &proximedemente la temperatuxé
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de ebullici§n del befio. A temperaturas mayores de 10090;;
por ejouplo, 1309C,, ol tratemiento ge lleva a cabo en un
sletena cerredo. También ge pueden ugar soluclones en gole
venteg orgdnicos para el acabado de acuerdo a la ianncidn;
tal como el que se practicm en la técnica de tefiidos, pox
ejemplo con substratos de polismide y polideter, on ol
liemado fefildo con solvente (aplicacidn de termorfijacidn
en fouland, o procedimientos de tbefildo poxr agotamiento en
mdquinas de tedido a tambor).

~ Log nuevos aPrillanwadores Spticos a usarse de
acuexdo a la invencidn, sin omberzo, pueden ger tambidn
aﬁadidgé a; 0 incorporados en; log @ateriales antes o du-
rante su conformacién. Por lo tanto, estos abrillantado-
res Spblcos pueden ser aefiadidog & la compogicidn de moldeo
por compresidn o a la compogicidn de moldeo pox inyc?ceién
durento la menufactura de pollculas, hojas delgadas, olntas
o moldures, o so pueden dlgolver o dispersar en la golu-
clén de hilatura sntes de llevar a cabo ésta, o0 se puede
proporelonar une dispersidn fina homogénes de cualguler
otre mancxa., Los sbrlllantedores Spticos tembidn pueden
ger afindldos a las subsbenclas de partide, a mezela do
rcaccidn o & productos intommedisxios para la menufacture
de matorieles orgénlcos totalmente sintétiloos o semisin-
#étlcog, esto os, antes o durente la reaccién quimica;
por ejemplo on une policondengacldn (ineluyendo preconden—
gaglén), en une polimerizacidn (inecluyendo prepolimeros)
0 en ung poliedicilén.

Iog nuevos abyilllentadores Gpticos de acuoxndo &

le presente invencidn tambidn pueden sor empleados, pox
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ejemplo, en lag siguientes formes de Ls02

a) Mezclados con colorantes (en matizado) o pigmentios
(colorantes p@g@entarios o especlalmente, por ejemplo, bg-‘
nmentog blancos); o como un aditive pare bafios colorantes,
pagtas de egbampado, pastasg de descamza 0 pastas de reser—
va. Tamﬁién para el tratamiento pogterior de tefildos, estvam-
pados o eglampados de deacaxga; v '
b) M?zclados con los'llamadoa “rehiculos", agentes
humectgnﬁes; plasbificantes, egentes hinchadores, antloxie
dantes, sgentes para proteccidn contre la luz, termoestabi~
lizadores y agentes de blangueo quimico (blanguesdores de
clorito y aditivos pere bafos de blangueo).

e) Mezcladoy con sgentes de entrelazamiento o acaba-

~dos (por ejemplo, con almidén o acabados sintéticos), y en

oombingoién con 10g mds diversos procedimientos de acabado
fextil, tales como, por ejemplo, acabados para ignifugaeién;
acabadog para tacto suave, acabgdos para repelencia de su-
cledad o acabados antiestéticos, o acabados antimlcrobia-
nos.

a) Inoorporacién de los abylllantadores 6pt;cos en
vehfculos polimérlcos (productos do polimerizacién, poli-
condensgcién o poliadicidén), o en una forma disuelta o dla-
persada, po? ejemplo, para usarge en composiclones de re~-
vestimienﬁo! compogiciones de impregnacidn o aglutinantes
(soluoiopes; digpersiones y emulgiones) para textiles,
vellones, papel ¥ cuero.

e) Como adlfivos & las llamadas "mezclag maestras'.
£) Como aditivos & los productos industriales mas

diversos m fin de hacerlos comerclales (por ejemplo, para
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mejorar le epariencia de los pigmentos).

g) Tn combinacidn con otrag substenoias pare abri.
1lantamiento éptico. _ .
h) En preparaciones de bafios de hilatura, esto es,

como editivos a befios de hilatura tales como los que se
usan pare mejorar ol deslizam:?.en-ko pare el procesamiento
ulterlor de flbras sintéticas, o desde un baiio especlal
entes del egtiramiento de les fibras.

En la aplicacién preferida, e saber, para el
sbrillantemiento de fibras de polidster, log abxillanta-
dores pueden ser oconvertidos en totalmente efectivos me~-
diante un tratemiento posterior. Bgto puede representar,
por ejemplo; un'tm'tgamien'bo guinieco (por ejemplo, tratamlen=—
%o oon clorito), un tratamiento $érmioo (por ejemplo, apli~
oando oalor)‘ o un tratamiento quimico/térmico combinado.
Por 1o ’ba.n"so; el procedimiento apropiado a seguir en el
abxillentanlento Sptico de fibras de poliéster con los
abrillan‘l:é.do:.«es de acuerdo & la invencidn consiste en im-
pregnar es‘uaslfibras con lag dispersiones acuoses (cuando
sea apropiado, con lag soluclones) de log abrillentadores
a temperabturas inferlores de T59C, por ejemplo a la tem-
peratura de smblente, y someterlas a un tretamlento téxmi- -
co en geco o ‘temperaturas guperi.ores de 1009C., glendo gene~
ralmente recomendables ademis secar el matexial fibroso
pmviamgn-ke a una Yemperatura moderadamente eleveds, por
ejemplo, a tma temperatura no menor de 602C. y de hasta
aproximadamente 1302¢, Bl fratamlento térmico en ol egta~-
do seco so lleva & cabo ventajosamente a ‘temperaturas en

tre 120 y 2259C., por ejemplo, medisnte calentamiento en
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una oémara de secado, mediante planchado dentxo de una ga-
me de 'bempera'buré especifica o mediante tratamiento con
vapor gobreccalentado seco. Bl gecado y el tratamiento
térmico en éeeq se pueden llevar a cabo también en guce-
gién inmediata o pueden ser combinados en una gola etapa
del procedimlento.

Ia cantided de los nuevos abrillentedores Sptie
cog que ge va a usar de acuerdo & la invenoidn, con rgla«-
cidn gl matexial que se desee abulllentar §pticamente, puec~
de variar dentro de limites muy emplios. Un efecto dlstin.
tive y dmd.ero ge logra fécilmen*‘ae con cantidedes muy
pequefiag, en algunos cesos, pox sjemplo, con centidades de
0.0001% por peso. Sin embarszo, también se pueden emplear
cantidades de hasba amproximedsmente 0.8% por peso y, cuan
do sea apropiado, de hasta aproximadamente 2 por peso.
Pave los propdsitos més précticos se prefieren centidades
entre 0.0005 y 0.5% por peso.

En log ejemplos, & menog que se indique lo con—~
trario, las partes estén proporcionadas siempre por peso
y los porc;i.en'hos egtdn proporcionados en porciento poxr pe~
80. A menos que ge indique lo contrario los puntos de fu-
gién y leg temperaturas de ebullicidn estdn sin corregixr.
Ejemplos de Menufachuras

Método A:

16 g. de cloruro de dcido 4'~fenilestilben~4-—car
voxLlico gon disueltos en 500 ml. de tolueno bajo reflujo.
Subsecuentomente se efiade una golucidén calisnte e 746 &
de 2—amino;-4;6;dimetilfcnol en 150 ml. de tolueno, gotlz &

gota y en wn lapso de aproximademente 10 minutos bajo ni-
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'brégeno'.' In gusponsidn que go forma es mantenida subse-
cuentemente bajo nitrdgeno. Ia suspensidn que se forma ey
mantenida gubsecuentemente bajo reflujo durante 6 horas,
g0 enfx'a;a' é la temperatura del hielo y se filtra. De ess
manera ge obtlienen 20,5 g. del producto intemedierio de

la £érmula

OO0
i u HO

(8) 01{3

con punto de fusidn de 258 ~ 26020,

20.5 g. del compuesto anterior en 200 ml. de
trloloxrobenceno en presencia de 0.6 g. de deido bbrico enhi-
dro son calentados durante 3 lorss a la temperatura de re-
flujo en un gparato con wun geparador de a;gua, gin puriflca-
oién intermedis. Iz mezela eg Filtreda después de enfriaw
e 1590'.4El reglduo es recrishalizado de nongno y de esa -

menera ge obtlenen 12.5 g. del compussto de la fémula

' ;.@ ~CH = CH~ ' _<NOI>—’°H3
- CH,

(9)

que funde a 190 ~ 1928C. para dar una mezcla derretlda

muy turbla; ls mezcla se seclera e aproximedamente 28020,

51 la preparacidén de la amida se lleva a cabo
en triclorobenceno a 1708C. en lugar de en bolueno, el cie-
rre del enillo para der el procucto final también se puede

llevar g cabo gin aislacidn de la amida.
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Método Bt
16.4 g. de dcido p-toldico y 16.7 g. de 2-amino-

4;6-dimetilfenol en 150 ml. de dicloxobenceno en la presen—
cia de 0.5 ml., de pipexidina gon calentados a 1502C. bajo
nitrdéeno en un apargto con un geperador de agus. En el
curso de 2 horas la temperstura os aumentads a 1802¢C,., se

le afiade 1 g. de deido bdrido amhidro ¥ la mezcle eg calen~
tada durante 2 horsg a la tempera%ura de reflujo. Degpuds '
de remover el golvente mediante cdegtilacidn con vapor se

obtlenen 24:9 g: del compuesto

.0 // \\

3

(10)

el oval funte e 84 - 878C degpués de une sola recrigtali~
zacién de apetonanagua;

23.7 g. del compuesto anterior son agitados jun-
t0 eon 29.2 g do 4-fonilbonzeldchido—4'~cloranilo en 400
ml. de dimetlilformemide enhidra & 20 - 258C. bajo nibrdge-
no, y se lo afiaden 22.5 g. do hidréxido de potasio. Ia
mezcla e calentada durente 2 horas a 40 - 452C,, se vierte
en 1,000 g; dc una mezela de agua con hielo a la cusl 86
le han sHadido 200 ml. de deildo clorhi@rico concentrado,
ol procucto es removido por filtracidn, se lava con agua
hagta que ge neutraliza y se enjuaga con 100 ml. de isopro-
panol., Bl procducto crudo es disuelto gsubsecuentemente en
tolueno; gc le remueve el color con tierra de batdn y la

golucidn os mezclada con wn volumen igual de isopropanol.



Despaé:-.: de enfriar, filtrar y enjuagar con isopropanol,

se obilenen 2/.7 g. del compuesto (9), el cual tiene el
mlemo punto de Fugidn que ol compuesto obtenido de acuexdo
al método A

5e Log sigulentes compucstos se obtienen de maners
endlogas
1 o L hé't;odo Punto ,de Fu.-;- e

Compuesto - sggn )
. 2162172

. A, ;

- ) //N "CH‘\C .) A (mw_'glsﬂgglo)

OO J) N |

iiA 3

Q ‘@ FCH=CE~ —O<NOD = 0112..01{3 A 202~2628

Q..@ -011=GH;®'° (‘31'13)3 A | 201-203
Hy

e P : %92—1939
- e (T e ligeramente
L) o @—c\ A8 1 Chuzblo)-
-2158
By

PP

20, Blemplog ds Anlicacidnt
Eemplo L.
3e prepara un befio usando sgua desionizada que

contlene 0.16% por litro (con relacidn al peso de la fibrm
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de la tela que ge va a abrillenter) (del compussto de la
£8xmule (9) (predlspersado con un poco de agus y aprosxd.me-
demente un g;amo de un egente dlgpersente tal como, por
ejomplo, un alochol estearlleo etoxiledo). y aproxdmades .
mente 2 gremos de un vehfoulo. Como vehfoulo se puede ugar,
por ejemplo, unz mewola de bencengulfonato de dodecilo (en
la foxma de la sal trietanolemina), deldo ricinoléico etow
xilado; n-hexanol y etlilenglicol en 1;2;4-¢riclorobenceno:
Ia tela de polidster og introducide a 400C, a
una proporcidn de llcor de 13253 la temperatura s aumen~-
tada a 9'72C. en un lapmo de 30 minutos y se mantiene esta
temperatg%a‘durante otros 30 minutos. Después de enjuagar
¥y secar Qe.ob#iene wma tela de poliéster muy abrillentade.
Tos compuestos de las férmulaes (11), (12), (13) 6 (14)
también pueden ser usados de manera simllar.
Resultedoss | ‘
Compuesto N9s Control (9) (11) (12) (13) (14)
Grado de blancuras l)¥ a0 250 220 23 235 255

PPNy Ao . v IPOTPUUTI S VAT S0

Vuloxeg do couwwerdo con la omeala do blonoura do CIDA .

(véa@gi pox ejemplo; Fetﬁe; Selfen und Angtriohmittel,

(fats, Soaps end Palnts), Vol. 1l, p. 881 ££ [1968])
Biemplo 2. |

~ Una tela de poliéste? es trabada en un auboclave

a unsg prgporcién de liocor de 1: &5 en un baflo de la eiguien;
te composicién: 0.16% (con relaclén al peso de la fibre
de la tela que se ve @ gbxillantar) del compuesto de la
férmula (9) en wna forma finamente dlspersade, 1.0 g. de
un alochol estearflico etoxilado, 1;000 ml. de sgua desioe
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nizada.
Ia tela es calentada en ol curgo de 30 minulog

deade 40nc‘ a 11590., se deja durente olros 30 minutos g
11590: v dgspués ge enfrim, se enjusge y se seca. De esa
meners se obblene una tela de poliéster blanca, muy brie
llante.

~ De mgners gimilar ?ambiép pe pueden usar 108 come
puestos de lag fémmulag (11), (12), (13) & (14).
Regultados:
Compuogto Nﬁ; Control (9) (11) (12) (13) (14)
Grado de blemoura™s 90 0 265 260 260  267.5

1) Véase le anotacidn del Bjemplo 1.
Biemplo.X.
. Una tela de polidster (por ejemplo "Dacron®) eg
befilda en fowland a temperature de ambliente (aproximademen—
te 209C.) con una digpersiln mewosa, que contiens l;§ e
por litro de los compuegtos de las férmulas (9) & (14) ¥

un gremo de un producto de adicidn de aproximedamente 35
molegy de d#ido de etileno con 1 mol de aleohol octadecili~
co; y la tela os dejede e aproximadamente 100C. Bl mate-
rlal geco es sometldo subsocueniemente a un tratemiento
téxmico dummnte 30 gegundos a eproximademente 1602C. Ia
tela de polidgter tratada de esba manera exhibe un efecto

de abrillentamiento éptico pronunciado:

Reguliadoss.

Compuesto N2, ¢ 3 Contxrol (9) (;4)
Grado de blancura 90 240 245
1)

Véage la anotiacién del EBjemplo 1.
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También se obtienen resultados gimileres con los compues~.
tos de las férmulas (10) nasta (13).
Biempla 4.
Ias slgulentes cantldades por Mifro son requexim
5. dag pera defilr en foulard de acue;do al.ﬁjemplo 3 a fin de'
obtener un grado de blancure de 2401) s tma temperatura
de fijacildn de 1800, ¢
Compuegto 1MR¢ (9) (1) (12) (13) (14)
Cantldad (eh gramos) 0.7 029 .2 0.9 0.8
10. Si se ugen compuestos similares que no egtdn cubierbos poxr
egta patenie ge requieren dos gramos o mids por litro pars

el mliamo éfeoto.

Véage la enotacién para el Ejemplo 1.
Eiempla 5,

15, '”Uha mezele Ifntime de 100 partes de eloruro de po~
livinillo, 3 partes de egtabllizador (Advastat BD 1005 coum-
plejo de Ba/Cd), 2 partes de didxido de titanio; 59 peries
de ftalato de dloctilo y 0,01 a 2,0 parte de wno de log
compuestos de las férmulas (9), (12) é (14) es calendreda

20. yara formar_una pelicula en una calendra & una ‘temperature
de 150 & 155¢C., Ia pelfouls opaca de cloruro de polivinllo
que ge obtlens de ese menere posee wna blancurs muy superdox
en oomparagién e we pelfoula que no contienc el abxyillens
tador dptico.

25, Riemplo 5.,

100 partes de pollestlreno y 0.1 parte del com-
puesto de la férmula (12) son fundidas durente 20 minutos

a 2108C. en un tubo de wn centimetro de Aidmetro en ausen—
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cia de elre. Después de enfriar se obtiene une compogi-
clén de poliegtireno ebrillantada éptlcamente de buena
golides o registencla a la luz. También se obtienen resule
tadog slmilares cuando se uga el compuesto N, 14.

5e Ejemplo 7., ,

L5 g. de wun delugbrante, 1 g. de didxido de i
tanio (tlpo rubllo) y 0,05 g. de uno de log compuestos de
lag Pérmnle (11) & (13) son agitados en una composicidn
de revegbimiento de poliuretano que consisbe de 13.3 g. de

10, wn poliég%er modilficado con iéocianato; 26.7 g. de acetato
de etilo, 2 g, de un acelerador de reaccidn y 2 g de un
igoclanato polifuncional como agente de entrelazemiento.

Se permlie que esta mezcla xepode durante 2 horag y des-
pués ge aéparce con una cuschilla de revestimiento o una va—

15, rilla para catiraje de pelfculzs gobre une tela de algoddn
(el espesor de la pelicula himeda ey 1 mm, ). Desgpuds se
geca ol xevemtimiento duranie éﬁ horag a la temperatura de
ambiente. Ia fela revestida de esa menera muegtra un efecto

de abrillantemiento $ptlco marcedo con buena solidez a la

20. luz. ..
Eiemplo § .

. 100,000 gramos de una pollamlde en la forms de Vie
ey, manufacturade de manere conocide a partir de adipato
de hexemetbilendiamine, gon mezclados ocon 30 g. de dldxido

5. de tltanlo (modificacidn do mutillo) y 5 g, de uno de low
compuestos de las £érmulas (9), (11), (12) é (13) Qurenmte
12 horas en un tambor glratorio. ILeg virwtes tratadas de
esa manera.éon derretidas en une olla, ge galienﬁan a 300

« 3109C. con sceite o con vapor difenilico, despuds de dog-
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plazar el oxigeno de la atmdsfers utilizando vapory y s
sgita dumnte media hore. Ia maga derretida es extrulda
postexioimepte a través de una fobera a wna presidn de ni-
txégeno de 5 atmés?eras manométricas, y el filamento frio,
segﬁn ge ha hilado, es enrollado en una bobina. Ias Libras
que g formen exhiben un efecto de agbrillantamiento exce-
lonte de buena solidez & la luz.

B Si se usa una poliamlde menufacturada & partir
de épsilon-caprolactema en lugar de una poliamida manu-
facturada o partir de edipato de hexametilendiaming se
obbicnen wesultados endlogamente busnos.

Elemolo 9.,

-_ 100 gramos de grénulos de poliéster que consisten
de un poliiégter de otilenglicol~dcido tereftilico son nez-~
cladog Intimemente con 0.05 gl.dg uno de los compuestos
de lay férmulas (9), (11) 6 (14), y se derriten a 2852C,
con asltecidén. Despuds de hilar a travds de toberas uéqg
les ge obtlienen fibras de polidgber con mucho ebrillanta.-
miento. ' .

Loz compuestos de lag férmules (9), (1l) 6
(14) amblén pueden ser efiadidos a lasg subgtencias de par-
tide antes o durante la policondensacién pare Fformar el
polidgter.
Ejemplo 10,

Pibras de polipropileno o fibras de polietileno
son tratadas durante 60 minutos & una bemperabtura de 60
a 1002C. en un bhafio que contiene 5 g. por litro de un
produbto de adiclén de aproximedamente 35 moleg de dxido

de e¥ileno con 1 mol de aleohol octadecflico y 0.5 g. de
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fosfato hxisddico con 0,02 a 0. % de uno de log compusstos
de lag :E‘&‘mulas (9), (11) 6 (1.2)', a una proporcidn de 1i.
cor de 1340; Despuds e enjuaza ol materlal y se seca, Ies
fibras do pollolefing gue se obbienen de esa maners oxhiw
ben una blancure significativamente mayor que las fibres no
tratadas.

51 se usa wn gramo de deido férmico al 85% en
lugar de 0.5 g. de fosfato trisddico so obbiene un efecto
simllare

. Iog compuestos de lag £érmulas (9); (12), (13)
o (14) son especlalmente sdecuados para sbrillantar fibras
de poliolefing mediante el procedimiento de foulard.
Bjemplo 1L,

~ Un tejido de fibra do poliamida (Perlon) es intro-

ducido a unae proporcidn de licox de 1340 a 602C. en un
baﬁo; que cpnﬁiege 0;1% de uno de log abrillantadores de
lag £émulag (9), (11), (13) ¢ (14) y 1 g. por litro dec
dcido acébico a8l 80% ¥ 0.25 g. por litro de vn producto de
adicién do 30 a 35 moles de éxido de etileno con 1 mol de
aloohol egbearilico técnico (con relaclén al peso del ma-
texial). Bl bafio 6s calentado hasta la temperatura de obulli,
clén en un lapso de 30 minutos y se mantiene a esta tompe-
ratura duvente obtros 30 minubos. Despuds de enjuager y de

secar g6 logra un efecto de ebuillantemlento muy maroedo

do buena molidez & la luz.

8L sc uga we tela de poliamida 66 (Nylon) en
lugar de una ‘ftela de pollamida 6 se logran afectos do abri-
llantamlento similarmente buenos.

Tembién os posible proceder bajo condlciones Hi,
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es decir; d}lrante }30 minatos a 1302C. Se recomienda la
adieldn de 3 g./litro de hidrosulfito al licor para esta
forma de aplicacidn.

Ios compuestos de las fémulas (12) o (lzi.) son
particularmente adecusdos para sbrillantar £ibras de poli-
amidg mediante el procedimiento de fouland.

—-—
1

R4

RETVINDICACIONES

Desorito ol objete de le presente invencidn se de-
claran mueves y de propla invencidn las siguientes reie
vindicaclonss.

1. Procedinmiento para la jpreparacion de metexia=
les orgam.cos textiles sintéticos ¢ semisintéticos abr'.i.u
llan'l:ados op’cz.camente cargetorizado en gue se trata el ma’ce—
rial, antes o durante su conformacion, bien sobre los mg -
terigles de partida o sobre los compuesgtos 1n1:emeas.anos
¥ de un modo ogpeclal cuando adopba la forma de f:.bras,
con proporcionss comprendidas entre O ,0001% v 2%, ¥ pre-
ferentemonte entre 0,0005% y 0,5%, en peso rospecto al ma-
terial sometido a tratamiento de un derivado de alquile-

~benzoxazolilostilbeno de la formulas general

en donde B reprosenta un radical de la £érmula

Ya x

1
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CH
N / 3
CH
vy ™~
AN (Cﬂz)n - CH3

5. on donie Xl ropresenta hidrogeno o un gmupo alquilo que

conbiens de 1 a 4 &bomos de carbono y n eg 0 6 1, para
cuya realizacion el compussto de la fé:;mula general cltada
se dispone en fomma finamgnte dividida, everr!;ualmsnte on
presencla de digpersantes, y preferentemente, para el tra-
tamlento del material en fomma de f:.bras, en un bafio néu~
tro, debllmente alealino o écido; en ol cual se lleva.'e;
cabo; ventajosemento g tomperaturas desde 702-1502C 'hﬁs-
ta la do ebullicion del baﬁo; cuando en ol *l;ratamien%o:fse

. sigus ol método de extraccidn cuyo bafio, opcionalmente; pue—

de comprender digolvented oxrgénicos o bion a temperaturs
inferlor a T52C, de preforencia e temperabtura amblente, on
ol caso de tratamlonto por el mdtodo fulaxdeo sometidndose

postorlormonte ol matorial tratedo, una vez seco, a-un tra-

~ temionto tormleo a tomporaburas superioros a 1002C, de pro=-

forencia enbtre 1202 y 2$9<}, cuyo proceso'de gecado y trata-
miento térmleo £inal pusde, opolonalmente, verificarse en
wna sola ebapa 6 en dod etapas suceslvas.

2. Procedimiento, segim la reivindicacidn l;

caractorlzado poxque en su realizacién se gelscoionan pre-

‘forentemente como masterigles oxganicos textiles para ser

gsometidos al tratamiento cltado en dicha reivimdicacldn
1, los poliésteres y en calidad de abrillantedores dpti=
cos para dicho tratamiento, aguellos de segin la Férmula
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general dada, que responden a la estructura

en donle X, representa hidrdgeno o un grupo alquilo que con—

tiens de 1 & 4 dtomos de carbono, comluciénilose el proce-

.‘. N
O = O =/ \/ 1
_/ N

CH3

S0 bajo lag conlioclones citadas en sigtemas de fermoflje-
clon en Poulard é de sgotamiento de alta temperatura.

3. Procedimiento para la preparacidn deijrﬂé}keria-
los oxganicos textiles sintéticos o semigintéticos abrle-
llantados dpticamente.

Seglin se describe y reivindica en la pxéséfrhe
memoria descriptiva qus consba de 28 piginas :Eo]ji‘éiias v
escritas a miquina por una sola de sus caxras.

Madrid, & p 9 gNE 1977

De8e

AIME 1ISERN )
PN

frnadot JOSE F. NIETC
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