-1 - ' ' 0395588 The present invention relates to
di benzof ur anyl bi phenyl conpounds W[H?Ch arg%[ selectively sulfonated to their
preparation and to their use as fl Bhahi t eni ng agents for the
fluorescent whitening of textile materials or paper or to their use in

det er gent s Beschrabuagig a peracid. M xtures of sul fonated
benzof ur anyl bi phenyl conpounds of undefined conposition and structure and
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pol ysubst i t1 %ﬁ%@fﬁ%« ';SQ.EEW ﬁm et hal ogen.
phenoxy and benzy oXy an |n |c err err ky , a ogen or phenyl

and Mis hydrogen and/ qQr one ecwr val ent of agnhon- chronophoric cation.
Sui t abl g5 hal ogens® ar P2 ar, flyorin®~N\chlorf™™e and bronine, but
especial ly chl orinB: ¢ ' R al koxm-l)radr cal s)
are unbranched \g6, ‘ 6° 2 %é ca These
al kyl (or al koxy, respectrvely) 0 A in turn be subs¥ituted by, for
exanpl e, aryl (phenyl or tolyl), [err]alkyl, [err]al koxy, OH or CN groups.
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M in der Bedeutung eines nicht-chromophoren Kations steht bersprelswelse fir Erdalkalimetall wie Ma-
gnesium und Calcium, vorzugsweise jedoch fir Alkalimetall wie Lithium, Natrium, Kalium sowie gegebenen-
30 falls substituiertes Ammonium wie Ammonium, Mono-, Di- oder Triethanolammonium, Mono-, Di- oder Tripro-
panclammonium oder Mono-, Di-, Tri- oder Tetramethylammonium.
Bevorzugt sind Verbindungen der Formel (il)
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_ worin Ry = Wasserstoff, C,-C,-Alkyl, Chlor, C,-C4-Alkoxy R, = Wasserstoff, C-C,-Alkyl, Chlor oder C~C,-Al-
koxy, Rs' = C1-C4-Alkyl, Chlor, Phenyl, M = Wasserstoff und/oder ein Aequivalent eines nicht chromophoren

Kations bedeuten.
45 Von besonderem Interesse sind jedoch Verbindungen der Formel (1lf)
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worin Ry, Rs’ und M die oben angegebene Bedeutung haben. R, ist vorzugsweise Wasserstoff, 5-Methyl, 5-
85 Ethyl oder 5-Chlor und Ry’ ist vorzugsweise Methyl, Ethyl oder Phenyl.
Ein weiterer Gegenstand dieser Erfindung sind Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der Formel
(1), die dadurch gekennzeichnet sind, dass man ein Mol der Verbindung der Formel (X)
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Conpounds of the formula (I'l) [ERR] in which [err] is hydrogen, [err]alkyl,
chlorine or [err]al koxy, [err]«is h dr [err]al kyl, chlorine or
[err]al koxy, [err] is [err]alkyl, K m%r phenyl and Mis hydrogen
and/ or one equival ent of a non- chronnphoric cation, are preferred.
Conmpounds of theforrrula(lll) ERR] in whigh [err] and Mare as defined
above are, however, . teres Bovrl i ef erably hydrogen,
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phenyl 5Thi S inventi ON . N[_OC#ssedo e preparation of the
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neut ral i zi ngniakieder Aibéri elgalisiar. BRgHbEneAkilstifs NebénproBuk GblideR Sutfochiohda wetlled e
bases, suc/lgetnd adbrigiéichaeltig iitiVasseraidePRitz8 verseifi Nnes. Sul fochl ori des whi ch may
be formed as Die Warbipdungba dér Farntel O ghtd teifweisel bakarvind WSringn tach BekarinteeArs GritkWdide er-
W th waeer gestelielardent ed t enperatures. The conpounds of the formula (X) are
i n; part knownDieneliet Avsgirgsverbingungertden frormell(XanilrRs e brbalt mafittgreh Ghiorierng swrnt Verbip-
c o?rp'ou nds @ingen derfFormel (Xawdri(Rs = H bedisuteh mit@hesphdrmeni@ihlasid bei 49 kig 208Tin bepigneten L3-
chl ori nat i reynos®itipio wie@bloypnzplederiighiomerzol( X) in which R3 is H by neans of
phosphor us pebtaSRyBasprtorpplex EMAMWE??'%'T"‘WP@M $Qei5n cragnischeBasen, 2B, Ripxap,yor-
ispie

chl or obé&hz &Hgsweise girksieffhaltign Bapsm wie zum Triethylamin, N-Ethyldiisopropylamin, Dimet hyiformamid
{DMF) und Pyridin zu verstehen. Die Stabilitét dieser Additionsverbindungen ist dabei entscheidend fiir den

Sulfonierungsgrad.

So werden 2 bis 6, insbesondere 3 bis 5 Mol SO,/Pyridin-Komplex (bezogen auf den SO,-Gehalt) pro Mol
der Verbindung der Formel (X} oder 2 bis 6, insbesondere 3 bis 5§ Mol SOy/DMF-Komplex (bezocgen auf den

30  8S0,;-Gehalt) pro Mol der Verbindung der Formel (X) verwendet. SO;/Basen-Komplexe sind bekannt und kdn-
nen nach bekannten Methoden hergestellt werden (E.E. Gilbert, E.P. Jones, Ind. Enging. Chem. 49, Nr. 9, Teil
I, S. 1663 ff (1957); Beilstein 20, {ll/V, 2232).

Bei Verfahren b) wird vor allem ein Mol der Verbindung der Formel (X) mit 2 bis 20, insbesondere 2 bis 4
Mol Chlorsulfons&ure bei Temperaturen von 0°C bis 80°C, insbesondere 5°C bis 40°C ohne oder vorzugsweise

85 in einem inerten organischen L&sungsmittel umgesetzt.

Inerte organische Lésungsmittel sind beisplelsweise gesattigte aliphatische Kohlenwasserstoffe wie Ga-
solin, Petrolether und Ligroin, halogenierte, aliphatische Kohlenwasserstoffe wie Chioroform, Tetrachlorkoh-
lenstoff, Dichlorethan, Trichlorethan, Tetrachlorethan, Dichlorpropan, Trichlorpropan, Dichlordifluormethan
und Dichlortstrafluorethan, Chlorbenzole wie Mano-, Di- und Trichlorbenzol, Nitrobenzole wie Nitrobenzol und

k/ 40 Nitrotoluol sowie mono- oder dicyclische Kohlenwasserstoffe wie Cyclohexan, Methylcyclohexan und Dekalin.

Verbindungen der Formel (}) finden Verwendung zur Aufhellung von Textilmateriallen, wobei Polyamide,
Wolle und Baumwolle besonders hervorzuheben sind und von Papier.

Begriindet durch den gestiegenen Anteil an Kunstfasern bzw. Mischfasern in den heute hergestellten Tex-
tilien, dem Wunsch, bunte Wésche nicht mehr separat zu waschen sowie aus Energie-Sparmassnahmen wird

45 invielen Landern die Wasche nicht mehr bei 90°C-95°C oder beim Kochen sondern bei tieferen Temperaturen
gewaschen. Dies filhrte dazu, dass die bislang meistens in Waschmitteln enthaltenen, als Bleichmittel wirken-
den, Perborate durch Hilfsmittel wie z.B. Tetraacetylethylendiamin (TAED) aktiviert werden mussten, um ak-
zeptable Bleicheffekte auch bei Waschtemperaturen von 60-80°C zu erlangen. Bei noch tieferen Waschtem-
peraturen liefern auch die Perborat-AktivatorSysteme keine befriedigenden Ergebnisse mehr.

50 Seit elniger zeit werden daher Waschmittel beschrieben (DE-OS-27 56 683, EP-A-145 438, GB-2 141 754,
GB-2 141 755, US-4 028 263, GB-59 272), die stérkere Bleichmittel wie z.B. Perséuren enthalten. Diese neuen
Bleichmittel zeigen einerseits zwar hervorragende Bleicheffekte schon bei Temperaturen ab 20°C, anderer-
seits zerstbren sie aber die {iblichen in Waschmitteln enthaitenen optischen Aufheller.

Oben beschriebene spezielle Dibenzofuranyl-Verbindungen weisen eine ausgezeichnete Stabilitht in

85  Waschmitteln auf, die solche starken Bleichmitte! enthalten. Unter durchschnittlichen Lagerbedingungen und
sogar unter verschirften Bedingungen (Temperaturen {iber 30°C und Luftfeuchtigkeit Giber 60 %) sind diese
speziellen Dibenzofuranyl-Aufheller im Waschmittel {iber mehrere Monate volisténdig stabil oder werden
hdchstens in einem fiir die Praxis nicht stdrenden Mass abgebaut.

Gegenstand der Erfindung sind somit ferner lagerstabile Waschmittel enthaltend 0,5 bis 30 % einer an-
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[err]/base conplexes are to be understood as nmeani ng addition conpounds of
[err] with organic bases, for exanple dioxane, preferably nitrogen-

cont ai ni ng bases, for exanple tri et#y?%?ﬁtsf’%a N- et hyl di i sopr opyl am ne,

di et hyl f or mam de (DMF) and pyridine. The stability of these addition
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di chl or opropane, trRghl oropropane, dichlorodjfl uoronethgpe and
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an nmonocyclic or di6y oty ane,
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the fl uorescent whitening of text| |l e rraterl als, in %hi ch connecti on
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worin Ry, Ry’ und M die oben angegebene Bedeutung haben. R; ist vorzugsweise Wasserstoff, 5-Methyl, 5-
Ethyl oder 5-Chior und Ry’ ist vorzugsweise Methyl, Ethyl oder Phenyl.

40 Bei den Perséuren bzw. deren Safze handelt es sich um in der Literatur beschriebene oder auf dem Markt
befindliche organische oder anorganische Verbindungen die Textilien schon bel Temperaturen ab 20°C blei-
chen. Insbesondere sind die organischen Pers&uren wie z.B. Mono- oder Polypers&uren mit Alkyl-Ketten von
mindestens 3, vorzugsweise 6 bis 20 Kohlenstoffatomen vor allem jedoch Diperoxydicarbonséuren mit 6 bis
12 C-Atomen, wie Diperoxyperazelainsiure, Diperoxypersebacinsdure, Diperoxyphthalséure und/oder Diper-

45 oxydodecandisfiure (DPDDA) von Interesse. Es knnen aber auch sehr wirksame, anorganische Perséuren
wie Persulfat und/oder Percarbonat eingesetzt werden. Die einzusstzende Menge an organischen Perséuren
liegt vorzugsweise bei 0,5 % bis 10 %, insbesondere 1 % bis 5 % und an anorganischen Perséuren vorzugs-
weise bei 1 % bis 30 %, insbesondere 10 % bis 20 %, bezogen auf das gesamte Waschmittelgewicht und ge-
gebenenfalls in Kombination mit kieinen Mengen an Verbindungen, die die Bleichwirkung der Perséuren ver-

50  stérken wie katalytisch wirkender bivalenter Metall-Salze, wie sie in der US 4 855 782 und US 4 655 953 be-
schrieben werden. Bevorzugt werden Metallsaize von Kupfer und/oder Mangan verwendet.

Selbstversténdlich kdnnen auch Mischungen von organischen und/oder anorganischen Perséuren bzw. -Sal-
zen eingesetzt werden.

Die Zugabe der Persg@uren in das Waschimittel erfolgt vor allem durch Mischen der Komponenten z.B. mit

55  Hilfe von Schnecken-Dosier-Systemen und/oder Wirbelschicht-Mischern.

Bel den Waschmitteln handelt es sich um trockene Waschmittel Gblicher Zusammensstzungen. In der Re-
gel enthalten sie neben der erfindungsgeméssen Kombination aus Perséure und Aufheller, beispielsweise an-
ionische, nicht-ionogene, amphoters und/oder kationische Tenside, Builder wie z.B. Pentanatriumtripolyphos-
phat oder Ersatzprodukte wie Phosphonate, Polycarboxylate, Acryl-Malein-Copolymere, Zeolithe,
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bl eachi ng effects even at washing tenperatures of 60-[err]. At even | ower
washi ng tenperatures the perborate/ actEb\b%ans%)‘stems no | onger give
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satisfactory results either. For sonme tine refore, detergents
contai ning stron er bIeach| ents for exanple eraC|ds have been

descri bed (Ge xymethyicel-
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det ergent for ceenkspdzed®nNt hs or, at the nost, are degraded to an extent

whi ch does not IBﬁQg‘bIHeCEmIOh@fsa%v}%n in'_EWmliEméﬁigtvb@ﬂegﬂDiﬁh weded Rér Rahren 13,7 g der
t her ef or e, 18t 0 VeibindumgaertFermahi ch are stabl e on storage and contain 0.5 to 30%
of an inorganic or organic peracid or salts thereof or m xtures of peracids
or salts thereof and al sg O. OS%t@_,O 8% of aéq uor escent. whiteni ng agent or
a mxture of fluorescep agent s wh pré ™huor escent

whi t eni ng agents are d i he(i#¢y mul a (1)

[ ERR] whi c# are unsubst&ufed 0l ysubsti tuted by

radi qal.s R = hydrogen, [err]alkyl, hal ogen, phenoxy and

R bl e: e

the formil g (ld gk siistdiiier : g von, 81 ml
| k : (

s e s,:g; il Ffun%neew’é%%fw T

re preé}errea rrpoungl" ?eforrrula(lll)

non- chr onmophoric cati on,

%0 - CHg CHg
l / N\ __1 Q (102)
Naoss 0N Nsopa

als blassgelbes Kristalipulver. UV-Absorption: Amax = 351nm; &= 74450 (in DMF/H,0 1:1)
in analoger Weise erhiit man die Verbindung der Formel

L CHy (__~ CHg CHg CHs
g | J \_/ \ (103
NaO,S o — — 0 SO3Na

blassgelbes Kristallpulver
UV-Absorptionsspektrum: Ape,: 353 nm; & = 76300 (DMF-H20 1:1)
Die Verbindung der Formel (101) kann geméss DAS 22 38 628 erhalten werden.

50 Beispiel 2: 62,1 g der Verbindung der Formel (101) und 50 g Schwefeltrioxid-dimethylformamidkomplex
werden in 370 mi Nitrobenzol unter Rilhren vorgelegt, auf 115°C erhitzt und 2 Stunden bei dieser Temperatur
geridhrt, Nach dem Abkihlen auf 60°C wird mit 10%iger Natronlauge auf pH9 gestelit, das Nitrobenzol mittels
Wasserdampf-Destillation entfernt, die wassrige Suspension auf 10°C abgekiihlt, abgenutscht, mit einer
5%igen Kochsalzlbsung gewaschen und unter Vakuum bei 100°C getrocknet. Man erhdlt 86,3 g blassgelbes

55  Produkt, weiches 94,6 % der Verbindung (102) enthéit.

Beispiel 3: 18,5 ml Oleum 65 % werden in 450 mi Eisessig vorgelegt. Dann werden unter Riihren 44,2 g
der Verbindung der Formel




-6- [ERR] in which [err] and Mare as defined above are, however, of
particular interest. [err] is pref o] rogen, 5-nethyl, 5-ethyl or
5-chlorine and [err] is preferabl y%?ﬁ\#&yﬂt hyl or phenyl. The peracids or
salts thereof are the organic or inorganic conpounds described in the
literature or avail gble on t ket \M@aﬂp bI each textiles at tenperatures
as lowas [err]. | : imey are, for exanple,
nonoper aci ds or pdg | easfl 04) preferably
6 to 20f carbon at Ox® didr boxyl i ¢ aci ds having 6
to 12 C atons, such as d| per oxyper azel aic aci d, di peroxypersebacic acid,

di peroxyph I | c @% or di peroxydodecanedl oic acid (DPDDA) are of
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conbi natlomnmstah,s, ah eM8PAE Y dor WrbifdRRgRFESRelWNI Ch enhance the bl eaching
action @ the peraci ds such as di vaI ent metal salts having a catalytic

action, such as are descrl bed in US 4,655,782 and US 4, 655,953. It is

preferabl e to use netg sal ts g;Hscopper amz‘u-lpr It is, of course,
11 €56 A ang~o n gani ¢ peraC|ds

and/ or persalts. Thd ' : er gent (1051 f ect ed,

in partecul ar Naloys 0 : Bo/Ma of screw

mext;grl ng systens and/or fluidized bed M Xers. The detergents are dry

d rgents of custorrary corrp05|t|ons As a rule, in addition to the

conbi nat i orPlagsgelbesdiristgiplvert he | nvent | on of |:peraC| d and fluorescent whitening

agent, they Vcﬁ?ﬁ?'@fpﬂssp‘ﬂ‘ﬁﬂ‘méxef P'E" 8 3 4P86A (QMFAL0 11 N hot eri ¢ and/ or

cationi & surf 'EV?;{ 6“18 1:1 a'@i?ﬂﬁ?)’l\'é’b'“d““g ?e" FB’@T?[@%%G" glfep werden.

tripol yphosp § fer Vprelg uggﬁ?r Bt s, such as phosphonat es,

polycarboxylates, acryllc/nalelc copolyners, zeolites,

7 ' N
% Q\ol /~\ /_\ l\o | P (106)

und 25,0 g Phosphorpentachlorid werden in 150 mi Chlorbenzol verriihrt und die Suspension auf Riickfluss-
35 temperatur erhitzt. Nachdem das Ausgangsprodukt sich vollstindig gelbst hat und die Salzs#uregasentwick-
lung beendet is (ca. 1 h) Iasst man abkiihlen und versetzt vorsichtig mit 50 ml Methanol. Das ausgefallene
Produkt wird abgenutscht, mit Methanol gewaschen und im Vakuum getrocknet. Man erhalt 19,6 g der Ver-

—

bindung der Formel
s - cl c
1] as ()
0 o :
45
in Form fast farbloser Kristalle. Smp. 210-11° (umkristallisiert aus Xylol).
Durch Sulfierung mit Chlorsulfonséure in Tetrachlorethan geméss Beispiel 6 erhélt man die Verbindung
der Formel
50
-
l (108).
N
N303s 303Na
55 _

Beispiel 5; Zu einer Suspension von 4,8 g der Verbindung der Formel (107) und 4,8 g Thionyichlorid in 30
ml Tetrachlorethan tropft man unter Rihren bei 90°C im Verlauf 1/4 Stunde eine Losung von 1,4 ml Chlorsul-
fonsdure in 20 mi Tetrachlorethan. Nach beendeter Reaktion (90-120°C) I&sst man abkdhlen, nutscht das aus-
gefallene Produkt ab und trocknet es im Vakuum bei 90°C. Man erhéit 5,3 g des Disulfochiorids [Smp. 297°



nitrilotriacetate or ethyl enedi am notetraacetic acid, soil suspending
agents, for exanple sodium car boxy(rﬁ,t ;%I cel l.ul ose, salts for adjusting the
pH, for exanple alkali, or alkalin L tal silicates, foamregul ators,
for exanple soap, salts for adjusting the spray drying and granul ating
properties (quﬂa)r"m $ Bhierbetizell,3 g Disuifochloridewefdemin I8 mh Pydlidia lupth2 mi Wasaer (20 Ml beit e,

antistaticR# hitzt, Bia LésungwisymMalkuumzus Trotkneeldetiampfta Bilckstand geaTe S
and/ or sha(ﬁ??g“% é?ﬂ’g %@“‘E‘WWW&]@H‘@WWB‘W YPn Alstiviehin susiglérfikration ; Mag|eghét o
the bl edchildd %Y BWme. Thanks to the combination according to the

II‘]VQ?IOI’I It IS possi bI e to provi de detergents which neet the conventional
standard, for exanple with r(ﬁgard to deé,ergent power, stain renoval and

reviving the appearanse—e - ,\,./; 2 Byen when ingﬂids
carriedput at tempergjurds @ @ = gl our ed 2 Hundny ( whi t e

| aundry can adi@Bifag@usPy t Rus=hbe Zasifed t Bgetter,SPddepe tly of the
fibre. The foll ow ng exanpl es serve to illustrate the invention; parts and
percentages ogidh Zﬁélﬁﬂﬂkineﬁﬁmi&v%T5g§br%rblﬁéun§§b4¥9+rﬁpm in 200 m of

gl aci al acetlc—écle are initially introduced. 13.7 g of the conpound of the
f or mul as ERR] then added h stirri and the mxtyye is heated to
100-[err] and SPF w% ; WSF . Har cooling to
[err] 25 g of sodi d, the ¢qrigture is
allowed to cool to 8 R . oh g ch has crystallized
out is filtered off W|th sucti o crystalllzatlon froma m xture of
800 M & water and 400 ml of nethylcellosolve and a second

racryst al | i 100im fetrachiorethan iropit marunigr Rotwen bai 5°Grim\ariauf 1/2 RlyndsCiR4/g Chigrsulfonsaure.

metfyl cel | 3488 |age nock 2 Stundgn be'mu fachrihreputselt dagidunkle Prodpid aly, rigept mit Tetra-
(102) are &SHpmgh ﬂ'é'd‘dlsPFpPW@’:feéf“ﬂF%F‘ Wasger; Qas yastliche feteachiarpthpn wirddn dep Hitremit Wagser

b illiert S
conpount? o Z% %i%??
crystalli n sundin

Mttt

DIVF/ [err]) Dl
Verbindung der Formel

5‘9‘? Neutrayggtlmnt ?t'ﬁ’“'i"'gf (Ie '%?' jn kongtanter pH
e i d in einer

Eﬁ';"? 'reﬁs 1:1

et g?,‘ég.m ed

X LZHS V- °>—2H5
NaO,S =
35
die noch 1 Mol Kristallwasser enthéit.
Die als Ausgangsprodukt verwendete Verbindung der Formel (110) wird wie folgt hergestelit:

Zu einer L3sung von 36,9 g 5-Chlor-2-hydroxy-propiophenon in 100 m! DMF tropft man unter Riihren bei Raum-
v 40 temperatur 36 g einer 30%igen Natriummethylat-LGsung. Nach 2 Stunden fiigt man 26 g 4,4’-Bis-chiormethyl-
) biphenyl hinzu und erhitzt 3 Stunden bei 100°, wobei etwa Methanol abdestilliert. Man kihit auf 5°C ab,

nutscht das ausgefallene Produkt ab, wéscht mit Ethanol und Wasser und trocknet es im Vakuum bei 100°C.
Man erhélt 47,8 g der Verbindung der Formel

cl COC,H; C.H;CO cl
1
\©:°Hz/\ /N “Ljij/ (112)
o~ — —_— o

Smp. 167-8° (Toluol).

Zu einer L&sung von 27,4 g der Verbindung der Formel (112) in 70 mi Dimethylsulfoxid fligt man bei 130°C
im Verlauf 1/2 Stunde portionenweise 2,7 g Natriummethylat. Nach 2 Stunden I&sst man auf Raumtemperatur
abkihlen, verdiinnt mit 60 mi Methanol, nutscht das ausgefallene Produkt ab, wéscht mit Methanol und Wasser
565  und trocknet es im Vakuum bei 100°. Man erhéit 22,8 g der Verbindung der Formel (110); Smp. 233-5°C (Xylol).

Beispiel 7; In der vorangehend beschriebenen Weise werden aus den entsprechenden Komponenten die
folgenden Bis-phenoléther (A4), Dibenzofurane (A;) und Dibenzofuran-disulfosduren (Ag) hergestelit:

30
Cl

(111)

SO,Na




DE-B 22 38 628. Exanple 2: 62.1 g of the conmpound of the formula (101) and
50 g of sulfur trioxide/dinmethylformam de conplex are initially introduced
with stirring in 370 m of ni trobe P58 the nixture is heated to [err]
and stirred for 2 hours at this tenperature. After cooling to [err] the pH
Is adjusted to 9 with 10% sodi um hydroxi de sol ution, the nitrobenzene is
renoved by stpamdistillgq®ion and the aqueo suspension is cooled to
[err], the prio&agt is_f P
chl ori dé sol uti onya

yel | ow product co Wl
of 85% ol eumlare i T a OV | At ry ' 5 .
44.2 g of the conpound pof the formula %ERR] melting pojnt: 190-[er+2, are
then infroduced, with Sstirring, and the mixture is heated to [err] and
stirred for 1 hour at this tenperature. 9 After cooling to room
tenperature the reaction mxture is poured into a solution of 100 g of
sodi um aceta¢e ig 450 m of and the mxture is heated to [err], 7 ¢
of active chiar coaf ~gg#>s ixture is filtered while hot. After
coolingqssto rpomte t which has crystallized out is
filtered of f] w U™, O™ rd G vacuo. The product thus obtained is
recrystal lized tW ce froma m xt¥ 150 m of ethanol and 150 m of
water, with The additionppf active chafcoal. This gives 45 g of the
conpound of the formula [ERR] pale yellow crystalline powder, UV absorption
spectrugm [err]:350 nm e = 69,864 (1:1 DVF/[err]). The conpound of the
fQ%%ula (104) _can be_ obt ai ned anal ogously to the conpound of the fornmula

(1071) .

' Exantke 4&.#9.(ﬁ§(ﬁ the cdnmpound of 1he fornula | ERR] and 25.0 g of
phosphorus peat adhlr 1

i |0 12 PEPsCO) 1| 642)iSMPL ) (A Sotp. ®Dbedoene, | and t he
suspensi on i g heat 3todi$%&yx tempa@%hgre. Vhen T RE S[ar[hﬂén erial has
] ‘gas

di ssol v&d c¢npl etlel'y e evol yti f hydfo ric aci s conpl ete

(approx. 1 QEF’)’ %{; M xggles 1S 3l Inwesl to cpolyaggd 50 m (ﬂf4)nethanol are
usly. e

added cauti
OCH; | CH; | 145-46 A 240-2 >300 (115D
80 H CeHs | 170-71 264-6 >300 (116)?
CH; | CeHs| 208-10 256-7 >300 (1n2

35

1) Um das besser losliche Ammoniumsalz zu erhalten, wird anstatt mit Natronlauge mit
Ammoniak neutralisiert, nach Aufkochen und Abdestillieren des restlichen Tetrachlor-

, ethans.
L ;4 . . . ' .
s 2 Sulfierung mit SO;-Dimethylformamid-Komplex (20 % Uberschuss) in Nitrobenzol bei
120°C iiber Nacht.
45 Beispiel 8: Ein Stiick Polyamid 86 (Nylon Webtrikot) wird bei einem Flottenverhéltnis von 1:20 in weichem

Wasser, das 0,1% der Verbindung der Formel (102) (Gewichtsprozent bezogen auf das Textiimaterial), sowie
3 g/l stabilisiertes Hydrogensulfit und 1 ml/| Essigséure 80%ig enthait, innerhalb von 30 Minuten von 40°C
auf 98°C aufgeheizt, dann wéhrend 30 Minuten bei 98°C behandelt, und innerhalb von 15 Minuten wieder auf
40°C abgekihlt, kait gespiilt und in einem Trockenschrank bei 80°C getrocknet. Es resultiert ein hoher, bril-
60  lanter Weissgrad. Nach diblicher Standardmethode in einem ®Xenotest-Apparat belichtet, zeigt dieser Weiss-
effekt eine sehr gute Lichtechtheit.
Beispiel 9: Es wird analog wie in Beispiel 8 vorgegangen, jedoch wird anstelle der Verbindung (102) die
Verbindung (103), oder die Verbindung (108), oder die Verbindung (116) verwendet.
Auch hier resultieren hohe, brillante Weisseffekte mit sehr guten bis ausgezeichneten Lichtechtheiten.
55 Beispiel 10: Durch Sprihtrocknung eines Slurry bestehend aus 1 Teil Wasser und 1 Tell eines Waschmit-
tels folgender Zusammensetzung:
84g9 lineares Dodecylbenzolsulfonat,
31g Talgalkohol-tetradecan-ethylenglykolether (14 EO),
3,79 Na-Seife (vorwiegend aus Behen-Saure und Cy4-Coy-S&uren),



B H

precipitated product is filtered off with suction, washed w th nethanol and
dried in vacuo. This gives 19.6 g of the conpound of the forrmula (107) in
the formof nearly col ourl ess crystE&'I"é".95 B1 ng .point 210-[err]
(recrystallized from xyl ene). - 10 - The conpound of the formula [ ERR]
[ ERR] is ol4b&ignedailvipayphdsphatit i on wit h chl orosul fonic acid in

t et rachl or d@ghandaiSiikatccor dance with Exanple 6. Exanple 5: A solution of
1.4 m of @&MoroMatsiliseti c acid in 20 nl of tetrachl oroethane is added
dropwi sé i hathe Cotpymethylcelidosenour, with stirring and at [err], to a
suspensi on 99 4. &t epdlaminiatragestdhound of the formula (107) and 4.8 g of

t hi onyl chl G-FPdeNP “@G“Wﬁ of tetrachl oro- et hane When the reaction is

conpl ete ( |s a cooI and the preC| p| tat ed
prOdUCt51|3S "1’ Eﬁg széfr’ Ia ?Fﬁ?efqg" g ls-unf
gi ves %mo E% qﬁ xg? ;g’i

ecrystall a%éz, u.. o .nqr “%‘;E foloi ﬁiﬁ%

m nutes. Thg, g &mt ‘ amsuss,an c&zmw&nm ol “;'
recystald i zgds) faﬁfﬁl{?&nKN r@d thme. Bé@i oher WalsSdrad, vonlobeéd 17%; birdidht. Char coal T or

clarificatio ns jef 11} &9 %J&.h Beisyier @@vo?geaar?emose YBdoEiPSHaRAN ir va‘rb.ﬁ R (102)
formul a [ Elgwv (3Pierwandef witl. RbchGRicKF Wasthé WiRi din Iidhidr WeibdteR éFtakbndr OPW Se
in the coumam beifeoD odertBO stattiel 30°Coiinter SdnEtgleithéh Ballindufigen pewdsehen, libden Qie AsGIfiGE 1 ON
of 7.7 g ofdet Welssaffereottchonér. t he formula [ERR] in 100 m of
t et r achbkoor oet Betapiel 125Ein Waschppivieswiriavi unter BelspieD10 tasdhtisbbintargestellt. Dot werienz0 amoo
t enper at ur @, dieaesdSrarnuiated 2 gIDiperoxydorstandiséure (DPRDAYdM trbdkenen Zistanid bémagen zugenaidebid Wi t h
t etf achl or dagertastErobercties saerhakensr Waschingels W (Gesnulaiclt sciterséitiiia 8) wardsnd ual
t et r achl or oetheinessdits zurcfantrelld dey Ausgenrgswasies,csofrtgiuich |Extraktien und spekirophotometrische
Extinktions-Messung auf den Gehalt an FWA {fluorescent whitening agent bzw. optischer Aufheller) be-
25 stimmt, (theoretisch: 0.1 % FWA bezogen auf das Gewicht des Granulats A) .
- andererseits in Handels-Waschpulver gerechten Karton-Paketen, d.h. mit Beschichtung, unter ausge-
wihiten und kontrollierten Temperatur- und Luftfeuchtigkeits-Bedingungen wéhrend bestimmten Zeit-
Perioden gelagert. Nach der Lagerung wird von jedem Waschmittel sofort der Gehalt an FWAbestimmt.
Der Unterschied zum Ausgangswert, in Prozent ausgedriickt, ist ein Mass fiir die Stabilitdt des FWA ge-
30 genilber dem entsprechenden Bleichmittel im Waschpulver.
Die oben erwédhnte FWA-Bestimmung wird wie folgt durchgefihrt:
Das Waschpulver wird durch Mahlen gut homogenisiert und 1 g davon wird mit 200 ml L&sungsmittel, beste-
hend aus 9 Teilen Dimethylsulfoxid und 1 Teil Wasser versetzt, und bel Raumtemperatur wéhrend 30 Minuten
geriihrt. Dann wird wéhrend 30 Minuten zentrifugiert. Von der so erhaltenen, klaren Lésung wird eine Probe
35 mit einer Pipette in eine 1 cm Quarz-Kivette transferiert und deren Extinktion im UV-Bereich, beim Absorp-
tionsmaximum gegen eine Standard-L8sung des jeweiligen FWA gemessen. Die Extinktion ist der FWA-Kon-
zentration proportional.
Das Paket wird offen bei einer Temperatur von 30°C und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 80-85 % wéh-
rend 8 Wochen gelagert, wie das im Haushalt, z.B. in einem Waschraum, vorkommen kann. Die quantitative
\%& 40 Bestimmung des FWA zeigt eine ausgezeichnete Stabilitit des Aufhellers.
Beispiel 13: Waschmittel werden wie im Beispiel 12 hergestellt. Die Pakete werden unter gleichen Bedin-
gungen, jedoch geschlossen und wahrend 8 Monaten gelagert, wie es in der Praxis zwischen Herstellung des
Waschmittels und dem Gebrauch im Haushalt vorkommen kann. Auch hier weist die Verbindung (102) eine
sehr gute Stabilitét auf.
45 Beispiel 14: Ein Waschmittel wird wie unter Beispiei 10 beschrieben hergestelit. Dann werden 100 g dieses
Granulates mit 14 g K-Monopersuifat und 0,4 mg CuSO, (wasserfrei) im trockenen Zustand homogen ge-
mischt.
Nach 3 Monaten Lagerung im geschlossenen Paket bei Raumtemperatur (20-26°C) ist nur ein sehr geringer,
bei praktischer Anwendung des Waschmittels nicht feststellbarer, Anteil der Verbindung (102) zerstort.
80 Beispiel 15: Waschmitte! werden wie unter Beispiel 10 hergestelit und behandelt, wobei jedoch anstelle
der Verbindung (102) jeweils 0,1 g der Verbindungen (103), oder (108) oder (113) eingesetzt werden.
Die Lagertests werden wie in den Beispielen 12 und 13 beschrieben durchgefiihri. Die Verbindungen (103),
(108) und (113) zeigen dabei auch ausgezeichnete Stabilitéten.
Beispiel 16: Waschmittel werden wie in Beispiel 14 beschrieben hergestelit und behandelt, wobei jedoch
55  die Verbindung (102) durch jewells 0,1 g der Verbindungen {103), oder (108) oder (113) ersetzt wird. Auch unter
diesen Bedingungen weisen die Verbindungen sehr gute Stabilitaten auf.



with water at el evated tenperature and, at the same tJ—mam
neutralized with 30% sodi um hydroxr de soI ution until \‘)‘“‘
reached. The mxture is evaporated EPS gﬁi’ﬂ@%s i n vacuo gm “m““m
evaporator, the residue is dissolved in a m xture of 3 pr@pahol? wat er
n- pr opanol Pabnladmdchmtrl aratioof 2:1 is reached, the mxture is
filtered while hot with active charcoal, and the filtrate is concentrated
whi | e addi hg PibenzefuenylhiphenylverbiedungendenFormeb@pr oduct crystal lizes out. This
productSis filtered off with suction at [err], washed with n-propanol and
drijed in vacua. This gjyves 8. 831 of the compgund of tye formula [ERR] which
strﬁ/ contains 1 m)l ; et , yst at npm. ound.of the
formula (110) usedBRag d i 5 ' edlas fol Ig?/vs 36 g of
30% sodj um net hybgs R—2f M stPPsM ng and at room
tenperature, to a solutron of 36 9 g of 5- chloro 2- hydr oxypr opi ophenone in

100 m of DM:ie gL ! énﬂes st bh&.'.nry%eﬂfx r,ﬁ:.aradded
and the mxtu t§n cfc rﬁé?&b@ﬁ&‘de
net hanol may in A léﬂténhéérnﬁ:hﬂ-c‘ﬁroﬁﬁ foné bdabdtenand

preci pi jsat ed product s fil red off with suction, washed wrth et hanol and
wat er and drlBﬂemﬁum&ylﬁpher&&erbimgangimssmppmmde'fF&n@l(tb)f t he conpound of the
formula [ERR] nelting point 167-80 (toluene). 2.7 g of sodiumnethylate are
added in portions in the course of 1/2 hour at 130C to a solution of 27.4 g
of the conpound of Bhe forrrula 112) in 70 g, of di rret | sul foxide. After
2 hours2the m xture i Iowe 30 _cool tQ rO®Mm »ure and is diluted
wi;ith 60 m of nethang | pi filteredDoff with
suetion, - 12 - uis { M N vacuo at

100. This gi vesM9Sg 2t v e forﬂ‘ul a (110)% nelting point
233-[err] (xylene). Exanple 7: The follow ng bi sphenol et hers [err],

dib i ' |
the- correspont g ettt e e b B it R MRl o S o

mophoren Kations bedeuten.

3. Dibenzofuranylbiphenylverbindungen geméss Anspruch 2 der Formel (lll)

35 . 7
MO,S o
3 Rz .

worin R, = Wasserstoff, C,-C,-Alkyl, Chior, C;-C,-Alkoxy, Ry’ = C;-C4-Alkyl, Chlor oder Phenyl bedeuten
und M die in Anspruch 2 angegebene Bedeutung hat.

4. Dibenzofuranylbiphenyiverbindungen geméss Anspruch 3 der Formel (IV) |

»

pu Rz Rsn Ran
M'oas; : :0/ .

av)

SOM’

%0 worin Ry’ = Wasserstoff, Methyl, Ethyl, Chior oder Methoxy, Rs" = Methyl, Ethyl, Chlor oder Phenyl und
M’ = Wasserstoff oder Natrium bedeuten.
5. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der Formel (1) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man ein Mol der Verbindung der Formel (X)
55 : _

10



4 1

'[err]‘ [err]' [err] mp. [err] [err] mp. [err] [err

B = e T I

[err] [err] 145- 46 240- 2 >300 ¢

(115)[err] H [err 264-6 >300

(116)[err] [err] ¢ : 2 >300

(117)[err] ) In orQe Ri ¢ sR\ublle afmor A saky,

neutral zation is carnet™o ia j ad s{zZodi um hydr oxi de

solution, after the m xture has DE and the resi dual

t et chloroet ane dIStI||e onvm hSO thlfornamde
@%’ge cy ece

conpl ex (20% '§8 negfglls f"
of pol y?om de 8% indesfens me rI en eng ness ,.?Ea asen- e aitc

the course of J'e'h in
0. 1% of the co:ﬁs%;@ef?%?i ormJ a 'e eregeéet% (& )
relative to the,hg¥hbhn Ergj?,%,ln@}( ﬂf&i&sﬁé&é@éb&&@@bb&&ed bi suI fite and 1

m /1 of 80% ac Hlﬁvﬁﬁh s86biglufld kdnSehlridRétScrlefelsBirs daef QIEun%h Tem-
m nut es,s cool S@dﬁemﬂo ﬁbo () the course of 15 mnutes, given a cold

rinse and dri @éhahdait @nddie/érRditerten BuBburéht eﬁébbﬁe}\falls‘}nﬂ&fenetéhraabdnl WAB wassAghn Akalp f
whi t eness r espmineniak\ 86 Anfmen AsubtalisleR. | | gh in a [err] Xenotest apparatus by
the customary standard nethod, this whlte ef fect displays a very good

f ast ness t & | MerwendumxdeniplAasptuch Tiheanparurhted Verbindupgdnayip dptischep Aufheligoven Textiimatea t
in Exanpl e 8, rillae undPepielonpound (103) or the corrpound (108) or the conpound
(116) is used nst ad 0 2 h, . bri a .effects
ravng ver - oYiiShEREE b e sl ol iR
Exanpl e 10: ergen granul es having a resi duaI noi sture content of
approx. 5%gar eadafsRiBid ishchiittst Brit@iterdi0)s bRCBOR, efetdnbryarishthioddr ofyanisthenlPeRarb otk
water afd 1 pasbn Sdizebd6lMMihEGEH voR Persiifenfdabr daieh BEzROSTINMA D 03bR1D; 8% birfbs Bptidéhen

| i near dodecy bméieaoas ehériMisahung optischefAuttelldr,abduri gélofirBictnet, dtiss dIslspEisdnen Aufhel-

et hyl ene gl yc @k Bietehsfurdniibiphenyiverbindénggn @dr Fdmeap (mai nl'y conposed of behenic
acid and [err]-acids), 45.8 g of Na tripol yphosphate, 7.9 g of Na silicate,

30 R3 Rs
ALEO-OTI, @
MOgS o o SOzM

% sind, die gegebenenfalls einfach oder mehrfach mit Resten R = Wasserstoff, C-C4-Alkyl, C,-C4-Alkoxy,
Halogen, Phenoxy und Benzyloxy substituiert sind und worin R3 = C{-C4-Alkyl, Halogen oder Phenyl, M
= Wasserstoff und/oder ein Aequivalent eines nicht-chromophoren Kations bedeuten.

© 9. Mittel nach Anspruch 8, das Persauren oder deren Salze enthélt, die bei einer Temperatur ab 20°C Tex-

N tilmaterial bleichen.

10. Mittel nach Anspruch 9, das als Persdure bzw. -Salz, Diperoxydicarbons@uren mit 6 bis 20 Kohlenstoff-
atomen, vorzugsweise mit 6-12 Kohlenstoffatomen, Persulfat und/oder Percarbonat gegebenenfalis in
Kombination mit kleinen Mengen an Verbindungen, die die Bleichwirkung der Perséuren verstérken, ent-

45 halt.

14. Mittel nach Anspruch 10, das als Perséure Diperoxydodecandiséure als organische Perséure enthéit.

50 Claims

1. Adibenzofuranylbiphenyl compound of the formula (f)

55 /Ra RS
LI O, @
MO,S o o SOgM

"




2.0 g of My silicate, 1.2 g of carboxynmethyl cel |l ul ose,

et hyl enedi am netetraacetate, 22.2 of Na sul fate and O. 1;"@!“[“‘1}'“}%&“:““
(102). 4 g of this detergent are di s”cﬁ"@gﬂqn 1 1 of wate n-
hardness) at a tenperature of [err]. Five pieces of bleached cotton, ‘each
10 g, are washvbichiémubsaumwimmﬁp@dmidMMymhRmem%w.Gﬁd@k
col d runni ng Wex.dwlogenchhenouyand banzyiary andinovhith R4 isCeC.aljail. halogen enphenyl and M jsdvediogef
appr ox. Iql, OOOGWMSH‘WPWX#PH%@WMPM@M%i ng process is carried out three
times anfd e on ar d.their degree of whiteness
is déterm A@{'/’ ﬂ@”ﬂ%‘ﬂ" ﬁgrﬁ'ﬁ“a%@k ??’E‘E{‘%’P'ﬂ'&. ss RFC 3). A high
degrée of whiteness of over 175 I S obtai ned. - 14- Exarrpl e 11: The
procedure fol l owedg.s anal ogous to that in Exanple 10, ﬁ)ut t he conpound
(103) i used i nst edyf the Bg’pound (102)83' hi gh JAf te effect is

obt ai neof’ after washi far Mhed out ah#]err] or
opdi ti ons

[err] instead of at ; ., A
resul ting whitM@&8fec %%% evensaiher \sExAnp AZ A wa8Pédhg powder is
prepared as described un Exanpl e 10.3 g of dlpe?oxydodecaned|0|c acid
( DPDDA) 4@ar e t hen honpbgeneously adm xed to 100 g of these granules in the
dry state. St ovwhiph R iehydogéiaCiptaigl, cioriteve Cekblkaxy &b hydiopdm,. G,-Gaidkyh chiveink of Gi-G4alll es
A + peraci d BkoxuRa' isGidaalieytl chicaing as bhegyland W isihycirdgen artd(or ong equivalent pfamon-chiranhaphoric
val ue, the comationt of FWA (fI uorescent whitening agent) is determ ned
I medi ately b | t rophot o asurenment of extinction
(t heor et ca?r ég(’?’ﬂ'g “G“‘ﬂ@ﬁ%’i’ﬁmg‘wg ﬁ%{;%mt%e'?%g%ﬁ B (he granules A):
secondly, the granules are stored for definite perlods of tinme in cardboard
pactkets as used for erci al_Rgashi ng powdetys, | ith a coating, and
under sel ected and i xnd hum dity. The
FWA content of each after sgmpage. The
differeffte froM@ss i Nyt BOM IS a neasure
of the stability of the FA to t he approprlate bl i ng agent in the
‘washi ng powder .

in which R; is hydrogen, C,-C,alkyl, chlorine or C,-C,alkoxy, Ry’ is C-C,alkyl, chlorine or phenyl and M

30 is as defined in claim 2,

4. Adibenzofuranylbiphenyl compound according to claim 3 of the formula (IV)

35 Ry Rs” Rq" Pe
| av)
. v
M'OsS o SOM’
v “ in which Ry’ is hydrogen, methyl, ethyi, chlorine or methoxy, R3" is methyl, ethyl, chlorine or phenyl and
M’ is hydrogen or sodium.
5. Aprocess for the preparation of the compounds of the formula (l) according to claim 1, which comprises
reacting one mole of the compound of the formula (X)
45

& l Ra R

which is unsubstituted or is monosubstituted or polysubstituted by radicals R = hydrogen, C;-C,alkyl,
C4-C,alkoxy, halogen, phenoxy and benzyloxy and in which R, is C4-Calkyl, halogen or phienyl, with
a) at least stoichiometric amounts of an SOz/base complex, in an inert organic solvent, attemperatures
86 from 20°C up to the boiling point of the solvent used, or
b) treating the compound of the formula {X) with chlorosulfonic acid at 0-80°C or
c) treating the compound of the formula (X) with glacial acetic acid and concentrated sulfuric acid or
oleum at temperatures from 80° to 140°C and neutralizing the resulting sulfonic acids, if appropriate,

12



) ) u . .
The determ nati on of FWA nmenti oned above is carried ouL_..a-sm'

washi ng powder is thoroughly honogeni zed by grinding and 2 gmtt
consi sting of 9 parts of dinethyl EGPPWﬂé"and 1 part 3\“%\@1‘&“&‘ d
to 1 g of the washing powder, and the mxture is stirre c n*nufes at
room t enper at umith suithble imseéshauch gscaytigous aliplicanfmonia aminesut es. A sanpl e of the
clear solution thus obtained is transferred by neans of a _pipette into a l
cm quartz Be| Theyseofacampoynd daimaditciain 1 fqs the flyorpscent whiteaing f textils gteriplegnd papar.
absor pt Fon,maxi ' . . ' f k RES e
extj ncti on7‘| ngﬁ{%%%g?tg?ﬁ c#r%grfd cﬁg&%’ W&ﬂ@?ﬁ%@??@ﬂgﬁ%ﬁ%ﬁ@ pacégtgcpin geu}
sto¥‘éd In the opened state at a tenperature of [err] and a rel ative

hum dity o8. SRdélddént wtiich& swible lss storage afididbniIRE 015 toi30% BRdnFrolyaniclor dianic defiicid Ovealtd|
in a was hr 00 mhergbfarvhixtudé of\peracidstop saits thaiebfand dido 0d3do 8% of alfiGarsecent whitkhing dglsetbr t he
f1 uores€ent vininixtere ofifiposeg@ntwhitening egants! ih whith thé forescentywhitdning agentis 4 Bsbeefuemgient s
are prepared biphenyhcdmpawndlotthd ormul{ packets are stored under identical
conditions, but in the closed state and for 6 nonths, as can occur in
practice between the peQducti opRpf the deterBgpt and

Here tog the conpopnd ¢ ‘ ” (
detergent is prepared
granul es are th¥AsHonoy he »
nonopersul fate and 0.4 ng of CuSO4 (anhydrous). After 3 nonths' storage in

a closed packgl, gl Lo lea"TP & nbiubsthftO brphldubstRitbd bytadicaleR- FiHRighn, &-BRRKL | ON
G O T
treated as un gr %}grrple , rt'Jtt .1°g 0 ?rﬂe tco'rrpounds (103) or (108) or
(113) is ewspl AyR@ntiabeoRitglfo divh 8, whith tahBiths pbradids@r suRgheresTabhich Blekch teXthematérialsag e
tests are car atemfleratuie dantdeeecr i bed in Exanples 12 and 13. Here too the
conpoundfs 3103), (108) and (113) display an excellent stability. Exanple
16: Det er gdfht Anagegtapaordng foslgimfwhighceniginsgas ke paracid orpersalt dine ibpvtiopgids heving t he
conpound (10 2;:2? carhop gloms, @eeferakly 812 Farboq sfompypetgulfpte andfer ppngarbon HH%"?tl'tPST' or
(108) or ( 113binatiopwitlysmalamqunts gtrempeundrwhich gnhange t g ctiqriosthe prradids, o
good stg,bi i t

Xn agent according to claim 10 which contains, as the peracid, diperoxydodecanedioic acid as the organic
peracid.
Revendications

1. Composé du type di(benzofuranyl)biphényle de formule (I):

R R
= '3 3 S
RN 0 Wa S U
MO4S O — o] Z SOQM )

le cas échéant, mono-~ ou polysubstitué par des radicaux R représentant 'hydrogéne, un radical alkyle
45 en C4-C, ou alcaxy en C,-C,, un halogéne, le groupement phénoxy ou benzyloxy, dans laquelle :
R, représente un radical alkyle en C4-C,4, un halogéne ou le radical phényle, et
M représente I'hydrogéne et/ou un équivalent d’'un cation non chromophore.

2. Composé du type di(benzofuranyl)biphényle selon la revendication 1, de formule (lI) :

. -
- I 17 \_/ I /ll;j\ m
™
& MO,S Rz0 — — th # sc?sm

dans laquelle :

13



16 - 0395588 Patent claims 1. A di benzof uranyl bi phen ou nd
of the formula (1) [ERR] which is unsubstituted or i m ﬁ !J HB

pol ysubstituted by radicals R = hydPd38h588[Bdrr] al kyI | ogen,
phenoxy and benzyl oxy and in which R3 is [err]alkyl, hal ogen or phenyl+-and
M is hydrogen andRreprésaste thydrogaas,@n tadiodl alaymam,edz,rlomlfﬂmrmeadmtalm en2,-CA

di benzof ur anyl bi pRgeprésentoliydrugitie, it cadical ielkygle éncC,&d,d¢ chiote axfun rdulizalfazoxyeh &-CJ, | )

[ ERR] in which [ eR%iepriseniayn radigs alkylé @vGiGal lishilore @iié mdicahphéoyle, per r | al koxy,
[err] i$§ hydr ogenMre[peﬁsqqqanhkdydgénqﬁmméqelvqhntwqua]mm'mwomopm] is

[err]alkyl Ior| hen I dr ogen and/ or. one ui val ent of a
non*€hr omo hoE? '?ﬂy@g‘ﬁ‘fwlﬁﬁﬂrﬁ ﬁ’&'ﬂz - edorpad qaccordl ng to

claim?2 of the forrrula [ERR] in which [err] is hydrogen, [err]alkyl,

chlorine or [err]al ko [err Rys [err]al kyRg' chloripg or phenyl” and Mis
as defiffed in claim@ /-\l I b { ur a phe oﬁ)und-accordi ng to
claim3 of the for a V) ' [/er] i s h@®ogen,
met hyl , et hyl, MOySOr i rOrret hovwe et hySOzi¥hl ori ne or

phenyl and M is hydrogeh?or SOdI um 5. A process or the preparation of
the conpounds of the formula (1) according to claim1, which conprises
reacti ng one gans@q@dflef he conpound of the formula (X) [ERR] which is
unsubstituted or RSeprésents LHySrbgaineliue chdiodl aRyé yeCis)le thidredh Unyadicaichicoxyled CRCx
hydrogen, [err] al Ryteprégesteiuh eddicalalkyle et eljdechigpharioragicaapinyig ez y| oxy and in
which [err] is [eMra]quImemb#smﬁlcetgem@ldaq;HBmﬂnsimnh a) at Ieast
st0|ch|arret4r|c anounts of an !l/base conpl ex, in an

_ Composé du type di(benzofuranyl) iphényle selon la revencl’icatron 3,de formule (IV)
o
Ry’
M'OsS o”
30 dans laquelle ;

‘> représente I'hydrogéne, le radical méthyle ou éthyle, le chiore ou le radical méthoxy,
R", représente le radical méthyle, éthyle ou phényle, ou le chiore, et
M’ représente I'hydrogéne ou le sodium.

5. Procédé de préparation d’'un composé de formule (}) selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'une
mole du composé de formule (X) :

@L - Sl
| el T 1L/ \_ "

. le cas échéant mono- ou polysubstitud par des radicaux R représentant I'hydrogéne, un radical alkyle en
C+~C4 ou alcoxy en C4-C;, un halogéne, le radical phénoxy ou benzyloxy, et dans laquelle R, représente
un radical alkyle en C;-C,, un halogéne ou le radical phényle,

a) est mis & réagir avec une quantité stoechiométrique d'un complexe SOy/bases dans un solvant or-
ganique inerte, 3 une température comprise entre 20°C et le point d’ébullition du solvant utilisé, ou le
composé de formule (X) est traité avec

b) de la chiorhydrine sulfurique & des températures comprises entre 0 et 80°C, ou

c) de I'acide acétique glacial et de I'acide sulfurique concentré ou de l'huile & des températures compri-
ses entre 80°t 140°C, puis, le cas échéant, les acides sulfoniques obtenus sont neutralisés & I'aide
de bases appropriées, telles que des solutions aqueuses d'alcali, d’'ammoniac ou d’amines.

6. Utilisation des composés de la revendication 1, pour 'azurage optique de rnatériaux textile et du papier.

7. Utilisation des composés selon la revendication 1, dans des produits de blanchiment contenant de 'hy-
pochiorite tel que les détergents.

8. Détergent stable au stockage contenant 0,5 & 30% d'un peracide organique ou minéral ou ses sels ou un
14
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organi c solvent, at tenmperatures from[err] up to the b he
sol vent used, or b) treating the c Qund f the formuli H‘!Jmm‘mw Ilﬂ““l
chl orosul fonic acid at O-[err] or %?%t g t he conpound ef ¥he' fdrmil a-
(X) with glacial acetic acid and concentrat ed sulfuric acid or ol eum at

t enper at ur es mélange [de pericides oy der leyrs salsg 0,423 0,8% dIup ezIgpur dptiqyecoy diun mdlgngeudazaerire
acids, if apperiigvascraractongs pmcogue issazlreurs opiiguss sontdas composigdutypedidenzefuranyl)biphtoni a
or amines. 6. WEdefrawed}: a conpound clained in claim1 for the fluorescent
whi t eni fig of textile materials and paper. 7. The use of a conpound cl ained
|n§_l/a|m1|nbleach' jent hyFe

detérgents. 8. A dr
30% of an i nor ggklict~C Sy or' mi xt #Pes of
peraci dg or sal {Sthereof and al ¥e=¥. uorS&dent - whi t eni ng
agent or a mxture of fl uorescent whi t eni ng agents, in which the

fluorescent heaff]| ﬁ&%{lﬁé pat dds ISR R74PhedbraNY PrgirBdans) ih ra‘aBLTBRHQd
of the formul (Z;?ot eHVBlé urlh%l qb?aﬁfcélHﬁéﬁ Qs bén2yidkp uasAtRbllet Ut €d O

pol ysubsti t ut Ed b ¥, roprébentd Lipra n@9e}) un hilégehedulid/tadical SHehyig ki< OXY, hal Ogen
phenoxyand benZYM%%sﬂMhhlagéﬁbétﬁ:huﬁﬁd’ul’v lent F'ub &tibr foh kbrbmophaie.0geN Or phenyl
and Mis hydrogen and/ or one equival ent of a non-chronophoric cation. 9. An
agent acco@®di Rétergent sslonilare@ndigetion cantenanh des perpeides ou ldurs sals, giblanshitipromatésibuaies- ch
bl each textl I @Iemré-rmeiemﬁmm@#ﬂ& ature down to [err]. 10 An agent

ldcontains 0.5 to

accordi ng a| mt9 |ch ol zils t he eraC| or
di per oxsdi ¢ f'] 8& (?e mes ‘?’ il rbon
at.on persul ﬁ"

St | am)untsmg "'"P R ng*“'%e Hpbasg "
per aci ds n agen accor |ng a| ‘m 10 whi ch contai ns, as t he
peraci d, - di1ne DewsigeH Sehshad @ kndibation U, don&ﬁanit mrwe@am.aesﬁ@am@edaacme diperoxydodéca-

nedioique.
30
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