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MEMORTIA DESCRIPTIVA
g DE UNA PATENTE DE INVENCION PCR VEINTE ANOS kn ESPAlii A FAVOR DE
\ UNION CHIIWUE BELGE S.Ae. DE NACIONALIDAD BELGA, RESIDENTE EN BRU-

SEIAS (FELGICA)
sobre:

" "NUEVO PROCEDIMIEWTO DE HIDROFUGACION™,
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Bxisten y2 numeroscs procedimientos de hidrofugacidén
de materias poroses o fibrosas por medio de resinas organosi-
1fcioas disueltas en disolventes orgédnicos. Se ha sugeride
el empleo de diferentes cataligzadores para acelerar la poli-
merizacidn finel de dichas resinas orgganosilfcicas y, asi-
mismo, el suprimir los disolventes orgédnicos cm empleo ofreg

ca algin riesgo para la higiene del perasonal ocupado,

En el procedimiento segin el presente invento, el li-
quido de hidrofugacidn contiene unz solucidén de un siliconas
to alcalino y un compuesto de titanio y de una substancia amia
nade,

El siliconato empleado para llevar a cabo el presen=

te invento responde a una de las siguientes fdrmulass

~ " =

R-Si_ - OH RS. -ONe RS - ONa
\ ONa ™~ ONe ™~ ONa
;i ONe
R, 81 < R,S1 < |
ONa , ONa

B.,:'Si ONa.

En dichas férmulas, R designa un radiocal alcohilo de
1 & 6 4tomos de carbono, '

Los siliconatos se pbtilenen por la acocidn de un hiw
drdxido alecalino sobre un oloro-o aloohiloxisilance Los sili-
conatos amflico#, o sea aduellos en los que R = n - OgHyy =
han revelado un efecto particularmente eficasz,

Bl compuesto de titanio y de un= embstancia_amineda
pe prepara & partir de un tetracloruro de titenio o de un ti-
tanado de alecohilo, por uwne parte, y de una amina o de un ami-~
hoalcohol, por otra, Como amina se pueden citar la dietilenw
triamina, la isobutilsmina, la ciclohexilamina, la morfolina,

etc, etces Como addneslcohol pueden usarse las di- y trietanoc-



Se=

10~

15em

20 e

25 0=

30

- 3
238904 8

laminas, les di - ¥ triisopropanolaminas, et
& continuecidn se citen los diferentes métodos de prepe-
racidn: A
a) Se calienta hasta unos 1152C una mezcla de tetracloru-

ro de titanio (1 mol) y de glicerina (1,5 & 6 moles=), Al pro-

ducto asi obtenido se le sgrega una suhstancia orgénica de

reaceidn alcalina (1 & 6 moles) y se calienta progresivemenes
te hasta que el 1fquido no precipite mfe por adicidn de agusi
para ello se requiere una temperatura ‘de unos 1709C, |
b) 8e megclan un mol de titanato de alcohilo y 1,5 a 6 moles
de una amina o de un eminoalechol. lmego se calienta lentas
mente con agltacidn mecdnica hasta 1702C aproximademente, es
decir, hasta el momento en que ya no existe precipitacidn
por adicidn de agua,.

A la solucidn de siliconato se la puede agregar una
enulsién de una resina organoeilfcica gue responda a la fér-
pula general |

R.xSiOy
6 R = = CHy=y -nCgHyy - ¥ ( = Chy ¢ ~CgHy)
X = 1,2 a 1,85
x ¢ 2y = 44
Para preparar esta emulsién de resina organisilfci-
ce hay que afiadir un agente emulsionante, el cua;l neo debe
poseexr propiedades humectantes demasiado pronunciadas, toda -
vez que éstas pueden provocar una disminucién e, incluso,
suprimir el efecto de hidrofugacidn. Entre los agentes emul-
sionantes recomendables, figura sobre #$0odo los siguientess
= Kloohilfenileter polietilenglicol (alcohilo con 8 a 15
£tomos de ocarbono) V

- Oleato de trietanolamina
- Acetato de octadecilamina .
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~ Titenate doble de #cide estedrico y de trietanolami~

- na

~ Aceite de "talla™ condensado con 10 moles de dxido
de etileno.
Eventualmente se emplea una mezcla de estos emulede
sionantes. |
Se pueden agregar también productos para estabili-
zar la emulsién. .

Bl procedimiento de hidréf'gaci6n del presente in.
vente permite conferir sl mismo tiempe a los productes
tratados otras propiedades particulares. Por esto mismo,
la mescla contiene parafina, alcoholes o §cidos grasos
pata mejorar el tacto, y resinas de urea-formol para que
el tejlido sea inarrugable. |

La cantidad de siliconto (expresada en siliconas
CH38101;5) que existe en el liquido de hidrofugacién pue.
de variar entre 0,5 y 6%. El contenido de titanio oscila
entre 0,01 y O,6%. En cuanto a la resina de siliconas,
su contenido es de O a 6%,

Dos métodos de aplicacidén del invento varian de
acuerdo c¢on los productos a tratars textiles naturales
o artificiales, papel, cartén, albaifiileria, etc,

En los ejemplos siguientes se ha tendido unica~
mente a la hidrofugacién de textiles por medio de solue
ciones y de emulsiones. Huelga decir que estos ejemplos
tienen por objeto explicar el invento, pero no el limi-
tarlo.

BEn todos los ensayos hé sido aplicsda la misma
técnica y, los mismos, fuerdn realizados por una gabardi.
na de algodén previamente desaprestéda, aclgrgds y seca-~
da. Se moja smenmuestra en la»solucién o emulsién y se
la remueve chidadosamente durante veinte minutos. Des-

pués de orearla se secd primero dicha muestra a tempera-




50~

10 .

20 l Sl

25 L el

30 o~

R | 1i'- -
230904 [0
tura ambiente, después durante 3V minutos a 110¢C y du-
rante 10 minutos, a 1602C, Por dltimo se la alisé con
polancha caliente.

La hidrofugacién realizada seg@n el presente inven-
to estd determinada por medio del aparato de Schmerber
(ver Teintex, 10, £1948), pdg. 136-40). Los resultados
se han expresado siempre en milimetros de agua. Lag hidro-
fugacién es resistente a un lavado realizasdo con una so-
lucidn caliente (90-959C), contenidmdo 5 gras, de jabén
de Marsellas y 2grs. de carbonato de sodio por litro.
Cada lavado va seguido de una primera enfuagadura a 608C
y de otras més en-agua dulce a temperatura ambiente., Des-
pués de éste ge somete la muestra al aparato de Schmer-
ber.

Ejlemplo 1.

a) Se prepara una solucibn acuosa de siliconato
metilico dé sodio nettralizado al 4cido acético com un
contenido de 30 grs. de silicona GH5SiOl’5 por litro (so-
lucién A). - "

b) Be calientan a 115¢C, 190 grs. de tetracloruro
de titanio y 224 grs. de glicerina Basta que se forma un
1fquido soluble en agua conteniendo un 14% de titanio.

De este 1iguido se toman 343 grs. y se le agregan 447 gre

de trietanolaming. Todo ello se calienta con precauéi6n |
hasta unos 1709C sin dejar de agitar. Entonces se obtie-
ne un 1{quido homogéneo al que'se le diluye con agua des-
tilada para formar una solucién B que contenga 7,7 grsa

de titanio por litro.
¢) La solucibén de hidrofugacifn contiene:

Solucidén A 66 p.
Solucién B 13 p.
Agua ' 21l pe.

d) Los ensayos con el aparato de Schmerber han
’ e
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dado les siguientes resultados: Después del tratamiento
356 mm. agua. Despues del primer lavado 187 mm. agua.
Elemple 2. |

a) Be prepars una solucién A de un silicontao meti-
lico de sodio neutralizado al 4cido acético ¥y contenien-
do 20% de silicona 0338101’5

b) Solucifn B igual que en el ejemplo 1l.

¢) Se prepara una emulsién a base de:

~ Barniz de metilfenilsilicona (R 3 Si = 1,6),

a base de un 50% de disolventes aromitices y 50%

de siliconas. 25 py

= Tricloretileno ? pe

- Alcohilfenileter polietilenglicol 0,25 p.

- agua . 75 p.

d) Se prepafa una emulsién D conteniendo:

- Parafina lfquida \ 7p.

— BEter polioxietilado de alcohol graso 0,2 p.

= agua 63 p.
e) El 1{quido de hidfofugacién esti compuesto des
Solucidén 4 1,25 pe
Solucién B 13 Pe
Solucién C 17 Do
Emulsiédn D 20p DPe.
Agua ) 48,75 pe.

£) Los ensayos con el aparato Schmerber han dado por
resultados

Después del tratamiento 170 mm. agua

Después del primer lavado 197 mm, agua

Después del 2¢ lavado 87 mm. agusae.

Despuéds del 3¢ lavado 70 mm, sguae.
Bjemplo 3

a) Se prepara una solucién A de un siliconato ami-

lico de sodio neutralizado al 4cido acético, conteniende

Sy .4.»
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do un 2% de silicona 053118101,5'
b) Bolucién B como en ¢l ejemplo 1.
¢) Emulsién C como en el ejemplo 2,
d) Emulsién D como en el ejemplo 2,
e) El 1fquido de hidrofuhacién contiene:

Solueién A 1,25% pe
Soluecién B 13 " p,
Emulsién C 17 Do
BEmulsién D 20 De
Agua ) 48,75 p.

£) Loa‘ensgyos con el aparato de Schmerber han dado-'

como resultado

Después del tratamiento 165 mm, agua

Después del primer pavado 219 nm. agua

Después del 20 lavado 176 mm. agua

Después del” 32 lavado 179 mm, agua.
Ejemplo &, |

a) Bolucifn A de siliconato metf{lico de sodio lo
mismo que en el ejemplo 1l.

b) Be calientan a 1002C 340 grs., 4o titanato de
butile y 300 grs de trietanolamina. Se obtiene un liqui-
do homogéneo soluble en agua sin precipitacién. Se agre-
ga después la cantidad de agus nacesarialpara obtener mm
una solucién B conteniendo 7,7 grs. de titamio por litrd

¢) Bl liquido de hidrofugacién contiene:

Solucién 4 66 Do
Solucién B 13 pe
Agua ' 2l p.

d) Los ensayos con el aparato de Schmerber han
dado el siguiente resultado: Después del tratamiento
376 mm¥agua. Después del primer lavado 175 mm..agua.
Después del 29 lavado 10 mm. agua,.

g T
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En resumen, la presente solicitud recaerd sobre
ias siguientes reivindicaciones: ’

12 .~ Nuevo procedimiento de hidrofugacién, carac-
terizado porque se emplea un ligquido gue contiene un
siliconato alcalino y un campuesto de titanio y de una
substancia aminada.

22 .~ Nuevo procedimiento, segéin la reivindicacién
anterior caracterizado porque el liquido contiehe asi-
mismo una emulgién de resina de siliconas. 7

32 .- Nuevo procedimiento, segin las reivindicacio-
nes 12 y 22,, caracterizado.porque el siliconato contie-
ne uné o varios redicales alcohilos de 2 a 5 &tomos de
carbono. '

42 ,~ Nuevo procedimiento, segfén las reivindicacio-
nes 12 a 32., caracterizado porque se emplea un silico-
nato amflico. ’

52,- Nuevo procedimiento, segéin las reivindicacie-
nes 12 & 42., caracterizado porg:.e el compuesto de tita-
nio y de uns substancia sminads es obtenido por calen-
tamiento de 1 mole de titanéto de alcohilo con 1,5 a
6 moles de substancias aminada.

62.~ Nuevo procedimiento, segn las reivindicacio-
nes 12 a 42., caracterizado porque el compuesto de titah
nio y de uha substancia aminada es obtenido por calen-~
tamiento de 1 mol de tetracloruro de titante con 1,5 a
6 moles de una substancia aminada y por nuevo calenta- |
miento.
| 72 ,~ Nuevo procedimiento, segfn las reivindica-
ciones 12 a 62., ceracterizado porque como substancis |
aminada se emplea la dietilentriamina, la isobutilemi-
na, la ciclohexilamina, la morfolina, las di- y trieta-
nolaminas y lgs di- y tiiisopropanolaminas.

82 ,~ Nuevo procedimiento, segfin las reivindica-
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ciones anﬁeriores caracterizado porque como resina de si-
licona se utiliza una metil-, una amil- 0 una metilfenil-
silicona con una relacién R : Si eomprendida entre 1,2 ¥
1,85,

92 ,~ NUEVO PROCEDIMIENTO DE HIDROFUGACION,

Segln se describe en la presente memoria que coBs-
ta de nueve hojas escritas a médquine por una sola cara.

Madrid a i Jth 1956

Francige
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