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ES 2316 862 T3

DESCRIPCION

Mezclas de agentes de blanqueo fluorescentes.

La presente invencion se refiere a mezclas de agentes de blanqueo fluorescentes (ABF) basados en diciano-1,4-bis-
estiril-bencenos y bis-benzoxazoles.

Los agentes de blanqueo fluorescentes se usan frecuentemente en forma de mezclas de dos o mas componentes, ya
que estas mezclas producen un mayor grado de blanqueo que la suma los componentes por separado.

Asi por ejemplo la patente GB 2200660 describe mezclas de 2,3’-, 2,4’- y 4,4’-diciano-1,4-bis-estirilbenceno,
aunque la composicién estd restringida por el método de preparacion, mientras que la patente US 5695686 describe
mezclas asimétricas parecidas que contienen otros isdémeros, debido también al proceso de preparacion.

Segtn la patente EP 44 996 también pueden lograrse altos grados de blancura usando mezclas de bis-benzoxazoles
especificos.

La patente EP-A-0 030 917 revela abrillantadores fluorescentes formados por compuestos de bis-estirilbenceno, un
proceso para su preparacion y el uso de estos abrillantadores fluorescentes para el blanqueo fluorescente de materiales
textiles, preferiblemente a base de poliéster.

La composicion de estas mezclas de ABF es importante, no solo respecto a su efecto blanqueador, sino también en
cuanto al tono, que puede ser mds o menos azulado, rojizo o verdoso, lo cual es de suma importancia para el usuario
final.

Ahora se ha encontrado sorprendentemente que se obtienen altos grados de blancura, con tonalidad azulada espe-
cialmente deseada, partiendo de mezclas de agentes de blanqueo fluorescentes que contienen 13 hasta 17% en peso de

un compuesto de formula
NG . \\ < > // . ~CN (M
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y 83 hasta 87% en peso de uno o mas compuestos de férmula
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donde R, representa hidrégeno, alquilo C,-Cg, arilo Cs-C,, o aralquilo C¢-C,y y

X es un radical divalente de férmula (3), (4) o (5)

r}c=0{0 (3), /@\ (@). Q (5).

S

También son de especial interés las mezclas que llevan 14 hasta 16% en peso del compuesto de féormula (1) y 84
hasta 86% en peso del compuesto de férmula (2).

Los compuestos de férmula (1) y (2) son ABF bien conocidos y pueden adquirirse en el comercio o prepararse
mediante métodos corrientes.

Como alquilo C;-C¢ para R; cabe mencionar, por ejemplo, metilo, etilo, propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo,
sec-butilo, terc-butilo, amilo, terc-amilo (1,1-dimetilpropilo), n-pentilo, neopentilo, y n-hexilo.

Son ejemplos de arilo Cs-C,, fenilo, tolilo, mesitilo, isitilo, xililo, naftilo, antrilo y fenantrilo.

Como aralquilo C4-C,, para R, cabe mencionar, por ejemplo, bencilo, 2-feniletilo, difenilmetilo, naftilmetilo y 2-
naftiletilo.
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Las mezclas segin la presente invencién contienen preferiblemente un compuesto de férmula (1a)
Oy O
CN

También se prefieren las mezclas conforme a la presente invencidn que contienen un compuesto de férmula (2a)

R, N N R,
Ty
(o] (o]

donde R, y X son tal como se ha definido arriba.
Los compuestos preferidos de formula (2a) son aquellos en que R, representa hidrégeno o alquilo C,-Cs.

Se prefieren particularmente los compuestos de férmula (2b) y (2¢).

H,C N
\ CH
ID:OMN:@ 3 (20
(o]
N N
Cx AN 0 @
(o] 0

Otras mezclas especialmente preferidas segtn la presente invencién contienen 13 hasta 17% en peso, sobre todo
14 hasta 16% en peso, de un compuesto de férmula (1a) y 83 hasta 87% en peso, sobre todo 84 hasta 86% en peso, de
un compuesto de férmula (2c).

Asimismo es objeto de la presente invencidn el empleo de las mezclas de los compuestos de las férmulas (1) y (2)
para blanquear fibras sintéticas, en concreto fibras de poliéster; estas composiciones contienen una mezcla que lleva
13 hasta 17% en peso de un compuesto de férmula (1) y 83 hasta 87% de un compuesto de férmula (2).

Como es habitual con las mezclas de agentes de blanqueo fluorescentes, cada uno de los componentes puede
convertirse en la forma comercial dispersdndolo en un medio liquido, preferentemente agua. Esto puede llevarse a cabo
dispersando los componentes individuales y combinando después las dispersiones resultantes. No obstante, también
cabe la posibilidad de mezclar en sustancia los componentes individuales y dispersar luego la mezcla. La dispersién
se realiza del modo habitual en molinos de bolas, molinos coloidales, molinos de perlas o similares.

Es de interés una composicién que contenga agua, mezclas de los compuestos de las férmulas (1) y (2), con 13
hasta 17% en peso de un compuesto de férmula (1) y 83 hasta 87% de un compuesto de férmula (2), y, opcionalmente,
aditivos.

Asi pues, la presente invencién también ofrece composiciones abrillantadoras que llevan agua y en todo caso,
respecto al peso total de la formulacién, 3 hasta 25% en peso, preferiblemente 10 hasta 20% en peso, de la mezcla de
agentes de blanqueo fluorescentes arriba definida y 0 hasta 60%, preferiblemente 5 hasta 50% en peso, de aditivos.

Como aditivos adecuados cabe citar, por ejemplo, agentes dispersantes y humectantes, anticongelantes, antiespu-
mantes, espesantes/estabilizadores y biocidas.

Ejemplos de dispersantes anidnicos son los productos de condensacién de los dcidos sulfénicos arométicos, asi
como los sulfonatos de lignina, sulfonatos de alquil-arilo, sulfonatos de alquil-difenil-6xido, sulfatos o fosfatos de
alquil-fenoles etoxilados, di- o triestirilfenoles. Ejemplos de dispersantes no iénicos son los aductos de 6xido de etileno
con alcoholes grasos, 4cidos grasos superiores, alquil-fenoles, ésteres de sorbitol, di- y triestirilfenol; los copolimeros
de 6xido de etileno y 6xido de propileno o bien los aductos de etilendiamina-6xido de etileno/6xido de propileno.

Ejemplos de espesantes/estabilizadores son los copolimeros de N-vinilpirrolidona con 4cido 3-vinil-propiénico,
los polivinilalcoholes o los polisacaridos no iénicos/aniénicos.

Todos los tipos de aditivos de formulacién estdn descritos en los anuarios McCutcheon de Emulsionantes y Deter-
gentes y Materiales Funcionales.
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Las mezclas de la presente invencién y las composiciones que las contienen sirven para blanquear materiales
textiles hechos de fibras sintéticas, en particular las de poliésteres lineales. No obstante estas mezclas y composiciones
también se pueden usar para blanquear mezclas que lleven poliésteres lineales.

Las mezclas de la presente invencion se usan segin los métodos normalmente empleados para la aplicacion de
agentes de blanqueo fluorescentes, como por ejemplo tefiido por agotamiento en maquinas de tincién o termofijacion
por calandrado. El tratamiento se realiza por conveniencia en un medio acuoso que lleva los compuestos finamente
divididos en forma de suspensiones, microdispersiones o, dado el caso, soluciones. Si es conveniente pueden afiadirse
dispersantes, estabilizadores, humectantes y otras sustancias auxiliares durante el tratamiento. El tratamiento se realiza
normalmente en un intervalo aproximado de temperatura de 20°C a 140°C, con preferencia de 110 a 130°C, por ejemplo
a la temperatura de ebullicion del baiio o cerca de ella. Si las mezclas se aplican mediante el proceso de termofijaciéon
por calandrado, es preferible que el termofijado tenga lugar a una temperatura entre 170 y 200°C.

Las mezclas de la presente invencién dan un tono azulado sin adicién de colorantes matizadores.

Asimismo, los materiales tratados con las mezclas de la presente invencién tienen una gran solidez a la luz, un
nivel de blancura elevado y un brillo excelente.

Los siguientes ejemplos sirven para ilustrar la presente invencidn; las partes y porcentajes son en peso, a no ser
que se especifique otra cosa.

Ejemplos

Los tejidos de poliéster estdn tratados con mezclas que contienen los compuestos de las férmulas (1a) y (2b) o
(2c), respectivamente y se analiza su grado de blancura segin Ganz, su solidez a la luz segtin la norma ISO 105-B02,
su valor de tincién TV segin Ganz-Griesser, la luminosidad L* segtin el sistema CIELAB y el brillo B (D65) segtin la
norma ISO 2470. Los resultados estdn resumidos en las tablas 1a, 1b, 2a 'y 2b.
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Ejemplo 1
a) Aplicacion sobre poliéster en proceso de agotamiento

Un tejido de poliéster (previamente descrudado, fijado por calor a 195°C, 165 g/m?) se trata en un aparato de
tincién, a temperatura ambiente y a una relacién de licor de 1:20, con un bafio acuoso que contiene una mezcla de
los agentes de blanqueo 6ptico de férmula (1a) y (2c) en las proporciones indicadas en la tabla 1, en forma finamente
dispersa y en presencia de 1g/1 de un alcohol graso-poliglicoléter como agente dispersante. La temperatura se aumenta
desde la temperatura ambiente hasta 130°C durante 30 minutos, se mantiene a esta temperatura otros 30 minutos
y después se enfria a 40°C durante 15 minutos. Luego el material textil se enjuaga bajo agua corriente durante 30
segundos y se seca a 70°C.

TABLA 1la
Mezcla ABF Concentracidn Blancura Ganz Solidez a la luz
(2¢c) + (la) (80:20) 0,09% 206 7 (comparativa)
(2¢c) + (la) (85:15) 0,08% 206 7 (segun la pre-
sente invenciodn)
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b) Aplicacion sobre poliéster en proceso de termosolado por cojin

Un tejido de poliéster (previamente descrudado, fijado por calor a 195°C, 165 g/m?) se trata a temperatura ambiente
seglin el proceso de termosolado por cojin con un licor acuoso que contiene una mezcla de los agentes de blanqueo
optico de férmula (1a) y (2c), conforme a las proporciones indicadas en la tabla 1, en forma dispersa y en presencia
de 1g/1 de una sal alcalina de un alquil-éster de 4dcido dicarboxilico sulfonado. La absorcién de licor es del 50%. A
continuacidn, la muestra de tejido se seca durante 30 minutes a 70°C y luego se termofija durante 30 segundos a 180°C.

TABLA 1b
Mezcla ABF Concentracién Blancura Ganz
(2¢) + (la) (80:20) 1,20 g/1 200 (comparativa)
(2c) + (la) (85:15) 1,20 g/1 207 (segun la pre-
sente invencidn)

Ejemplo 2
(De referencia)
Un tejido de poliéster (previamente descrudado, fijado por calor a 195°C, 165 g/m?) se trata mediante el proceso

de agotamiento y mediante el proceso de termosolado por cojin, respectivamente, tal como se describe en el ejemplo
1. En las tablas 2a y 2b se indica la dureza Ganz, el valor de tincién, la luminosidad y el brillo de las muestras tratadas.

TABLA 2a

Proceso de agotamiento

Mezcla ABF Concentracién Blancura Ganz TV L* B (D65)

(2c) + (la) (80:20) 0,09% 206 0,58 97,68 111,2

TABLA 2b

Proceso de termosolado por cojin

Mezcla ABF Concentracidén Blancura Ganz vV L* B (D65)

(2c) + (la) (80:20) 1,8 g/1 200 0,84 97,36 112,3
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REIVINDICACIONES

1. Una mezcla de agentes de blanqueo fluorescentes que contiene 13 hasta 17% en peso de un compuesto de

férmula
NC Q \ \"/ Y Q oN ()

y 83 hasta 87% en peso de uno o mds compuestos de férmula

N
Rf@N\)—x—é D‘R' @.
o O

donde R, representa hidrégeno, alquilo C,-Cg, arilo Cs-C,4 o aralquilo C¢-Cyy y

X es un radical divalente de férmula (3), (4) o (5)

Qc:cc 3, AX. @ O (5).

S

2. Una mezcla segun la reivindicacion 1, que contiene un compuesto de férmula (1a)
Oy e
CN

3. Una mezcla segin la reivindicacién 1, que contiene un compuesto de férmula (2a)

R, N N R,
-1 ™
(o] @)

donde R, y X son como estdn definidos en la reivindicacion 1.

4. Una mezcla segin la reivindicacién 3, que contiene un compuesto de la férmula (2a) en que R, representa
hidrégeno o alquilo C,-Cs.

5. Una mezcla segtin la reivindicacién 3, que contiene un compuesto de la férmula (2a) en que R, representa metilo
y X es un radical divalente de férmula (3).

6. Una mezcla segun la reivindicacién 3, que contiene un compuesto de la férmula (2a) en que R, representa
hidrégeno y X es un radical divalente de férmula (4).

7. Una composicion que contiene agua, mezclas de agentes de blanqueo fluorescentes segin la reivindicacion 1y
opcionalmente aditivos.

8. Una composicién segtin la reivindicacién 7, que contiene agua y en cualquier caso, sobre peso total de la
formulacién, de 3 hasta 25% en peso, preferiblemente de 10 hasta 20% en peso de la mezcla de agentes de blanqueo
fluorescentes arriba definida y 0 hasta 60%, preferiblemente 5 hasta 50% en peso, de aditivos.

9. Empleo de una mezcla segin la reivindicacién 1 o de una composicién segin la reivindicaciéon 7 u 8, para
blanquear fibras sintéticas.

10. Empleo de una mezcla segun la reivindicacién 1 o de una composicién segtin la reivindicacién 7 u 8, para
blanquear fibras de poliéster.
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