
BLTENTEBB INVENCION 

por 20 a&os por

"PROCEDIMIENTO DE BARRICA C10N DE PRODUCTOS APROPIADOS PARA 

LA IMPREGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DE TEXTILES", a favor 
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cionalidad alemana , domiciliada enAUGSBURG (Alemania), PH- 

berstrasse , 4.

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A
* t i t ! t

la llamada impugnación en seco o hidrófugación de tex­

t ile s , se realiza con soluciones orgánicas de medios con 

efecto hidrófobo. Su importancia está creciendo continuamen­

te debido a l hecho de que la impregnación posterior de la 

5.- ropa externa, después de su limpieza química es muy intere­

sante.

Se verificó que se pueden obtener excelentes efectos h i­

drófobos con los productos de transformación de la melamina, 

paraformaldehldo, anhídrido del ácido ftá lico  y alcoholes a i l ­

l o . -  fáticos monovalentes o o lc lo -a lifáticos con un mínimo de 8
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Se realiza la transformación mezclando eatae conexio- 

nee con alcóholes a lifátioos monovalentes con 1-4 átomos de 

O, y recalentando lentamente dicha mezcla , removiéndola con­

tinuamente y saconda por destilación e l alcohol bajo hasta 

que se haya clarificado le mezcla de reacción* Después de aña­

dir convenientemente un hidrocarburo clorado bajo se remueve 

la  masa hasta que está fr ía . Se puede mezclar con parafinas 

póeras las que , como se sabe , aumentan aún más el efecto 

hidrófobo, hasta que se obtengan soluciones homogéneas, sien­

do perfectamente solubles en los solventes corrientes para 

la impregnación en seco, tales como el tricloretileno o per- 

cloretileno. Se aplican los productos en la forma acostum­

brada , pero a pesar de su carácter resinoso sintético no ne­

cesitan ningún medio endurecedor ni ningún tratamiento pos­

terior especial por calor , para conseguir loe efectos hidró­

fobos. Los medios producidos de acuerdo con el invento pro­

porcionan a los táxtiles , además, cierta inarrugabilidad.

Todavía no se ha verificado la constitución de estos 

componentes. Para producirla es conveniente emplear por un 

mol de melamina por lo  menos la cantidad de paraformaldehldos 

necesaria para la formación de hexametilolmelamina. Las can­

tidades de anhídrido de ácido ftálico y de alcohol con un 

mínimo de 8 átomos de C, pueden oscilar dentro de amplios 

límites. Las cantidades de 0,5 mol de anhídrido de ácido 

ftá lico  y de 0,75 mol de aloohol por mol de melamina resul­

tan o dan a estas productos unos efectos hidrófobos muy bue­

nos, y con 10 mol de ambas conexiones siguen obteniéndose to­

davía efectos útiles.

Es conveniente que la  cantidad de los alcoholes a l l fá -  

tlcos bajos ascienda a aproximadamente el decuple de la  can-
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tidad de peso de la melamiha  ̂empleada. Durante la fabrica­

ción de los productos ae vuelve a aaoar o separar por des­

tilación la mayor parte del alcohol.

Los alcoholes con un mínimo de 8 ótomos de c, son del 

tipo a lifático  monovalente conteniendo preferiblemente de 

16 hasta 18 átomos de C. Sin embargo también se prestan 

Igualmente bien los alcoholes c ic loalifátlcos tales como el 

etilclcloexanol.

Los productos de condensación son insolubles en agua 

o ácidos acuosos, pero muy solubles en los solventes orgáe 

nicos empleados para la impregnación en seco. También se pue­

den d ilu ir  con una pequeKa cantidad de tales solventes , los 

productos de condensación recientemente fabricados segín el 

invento, antes de que se enfrien,

A l recalentar la  mezcla de reacción durante más tiempo 

de lo que es necesario para c la r ific a r la ) se pueden formar 

en algunos oasoB productos que no son solubles en solventes 

orgánicos o solamente muy poco solubles , y en ta l caso no 

se pueden mezclar con parafinas, etc ., para obtener masas 

homogéneas. Además, puede reducirse notablemente el efecto 

< hidrófobo por e l reoalentamiento de los productos, especial­

mente a l emplearse cantidades más elevadas de anhídrido del 

áhido ftálico y alcoholes con un mínimo de 8 átomos de C.

Sin embargo se puede volver a compensar casi totalmente és­

ta desventaja condensando adicionalmente unos ácidos mono- 

carbónicos a lifáticos con un mínimo de 16 átomos de 0. pre­

feriblemente de 0,3 a 0,6 mol por mol de amlnotrlazina.

Se aKaden aproximadamente un 50 a 150 % de parafinat 

cera, etc., por pede de los productos de condensación.

Si loa textiles, antes de la impregnación en aeco, han 

sido sometidos a una limpieza quimioa por medio de algdn in - 

tensifioador de limpieza, es decir algán producto sintético
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de limpieza orgánicamente soluble, corrientemente puede te­

ner un efecto hidrófugo posterior . Sin embargo, añadiendo 

a l baño de impregnación , además, unos alcoholatos de aluminio 

o especialmente de circón, con alcoholes a lifáticos monova- 

lentes de 1 a 4 átomos de c ., se puede volver a eliminar la  

desventajosa influencia del intensificador de limpieza sobre 

e l efecto hidrófobo. Reemplazando total o parcialmente la me- 

lamina por medio de urea, diciandiamina u otras conexiones de 

nitrógeno que formen resinas sintáticas con el formaldehido, 

se obtendrán también productos utillzables , pero los produc­

tos obtenidos a base de melamina, por regla general, surten 

mejores efectos.

Ya es conooida la forma en que se puede transformar la  

urea de metilol, en la presencia de alcoholes monovalentes 

bajos, junto oon productos de condensación de ácidos p o li-  

carbónicos y alcoholes polivalentes, en las llamadas resinas 

alquídicaa. sin embargo, tales productos no proporcionan cua­

lidades hidrófugas a los téxtiles por lo que se emplean como 

barnioes (Patente de la República Federal Alemana no. 741.091  ̂

Lo mismo cabe decir en cuanto a la producción también oono- 

cida , de tales productos de mezcla utilizando resinas amino- 

triazinaldehido (patente de la República Federal Alemana na. 

751.600). También se ha hecho la experiencia de transformar 

ácidos carbónicos arómaticos polibásicos, así oomo sus anhí­

dridos, con éteres de las metilolaminotrlazinas (Patente Aus­

tríaca no. 167.124 ).  Sin embargo, tales productos tampoco 

tienen ningdn efecto hidrófobo sobre los tóxtlles.

En la patente alemana nc. 870&544 , se encuentra una 

descripción de la  impregnación hidrófuga de tóxtlles con so­

luciones orgánicas de metilolaminotrlazinas que contienen por 

lo menos un resto a lifá tico  con un mínimo de 4 átomca de C. 

Este resto puede ser ácido graso en forma de estar o un a l -
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oohol graso en forma ligada similar a l eter. Sin embargo, 

estos productos, también junto oon la parafina , y comparán­

dolos oon los obtenidos según el invento, solo proporcionan 

unos efectos de impregnación muy modestos .

La hexametilolmelamina no es soluble en los solventes 

orgánicos. Ciertamente se disuleven en gasolina, trio lo re ti- 

leno, etc., y sus productos de eterifioacián con alcoholes 

a lifáticos monovalentes bajos, pero también junto oon la  pa­

rafina solo produoen unos efectos hidrófobos muy peque Ros 

(aproximadamente de un 6o% de recogida de agua a l rociarlos 

sobre e l aparato Bundesmann y fa lta  de capacidad de goteo). 

Los mismos defectos presentan los productos obtenidos por 

recalentamiento del anhídrido del ácido ftá lico  y de alcoho­

les monovalentes superiores.

A pesar de todo esto nos sorprende e l hecho de que los 

medios obtenidos según e l invento tienen excelentes efectos, 

hasta llegar a valores parciales da recogida de agua de so­

lo un 10% (medidos según Bundesmann) y una excelente capaci­

dad de goteo en textiles de toda oíase.

EJEMPLO 1

Se introducen en un recipiente agitador calenteble que 

va conectado oon un efriador descendente , 300 mi. de meta­

nol, a los cuales se añaden 25 gramos de m el amina, 48 gramos 

de paraformaldehido, 59 gramos de anhídrido de ácido ftálioo  

y 45 gramos de octadecllalcohol. Se recalienta la mezcla re­

moviéndola hasta que empiece a destilarse el metanol. Después 

de otro recalentamiento de 45 minutos se c larifica  la mazóla 

alcanzando una temperatura de 100 grados aproximadamente.En­

tonces se han destilado aproximadamente 200 mi.

El producto de reaoción que sigue conteniendo metanol 

destilable se puede enfriar como tal formándose una resina 

que es soluble en gasolina, así como en percloretilena
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y otros hidrocarburos clorados similares, pana facihtar 

la  solubilidad o dilu ibilidad en estos solventes se pue­

de añadir a l prodato de reacción, antea de removerlo hasta 

que éste fr ió , por ejemplo, tanta cantidad de un hidrocarburo 

cloradoque produzca una solución a l 50%, que es incolora, 

clara y ligeramente viscosa y puede dilu irse, también , des­

pués de haber reposado durante varias semanas, sin d ificu l­

tades en los solventes empleados para la  impregnación en se­

co.

Se puede disolver en e l hidrocarburo clorado que se pres­

ta a la  confección de dicha solución a l 50%, la parafina , 

cera , etc., y también con anterioridad, que sirven para re­

forzar e l efecto hidrófobo. De la  misma Ama también se pue­

de disolver en dicha cantidad del hidrocarburo clorado el a l ­

cohola to de oircón, que se presta para eliminar posibles in­

fluencias desventajosas de los restos de los intensificado- 

res de limpieza sobre e l efecto hidrófobo. Sin embargo, se 

puede añadir la parafina , eto ., o e l alcoholato de circón 

junto con el solvente que sirve para la preparación del baño.

Para la hidrofobaclón se prepara un baño que conten­

ga 30 gramos de la  solución arriba descrita a l 50% del pro­

ducto de reacción y de 40 gramos de parafina (P f. 52- 540) 

por lit ro  de tricloretileno. por medio de éste baño se impreg­

na durante cinco minutos en una máquina de limpieza química, 

por ejemplo, un abrigo de popelín de algodón, se centrifuga 

y se seca a 70 -  100 grados. El abrigo tiene entonces una 

excelente capacidad de goteo y una recogida a agua muy pe­

queña en caso de ser rociado.

Si e l abrigo contiene aun restos de un intensificador 

de limpieza , procedentes de una limpieza química anterior, 

se añaden a l baño de impregnación de 5 á 15 gramos de iso - 

propilato de circón por l it ro . De ésta forma se eliminará
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la  desventajosa in fluencia  del in ten sificado r de limpieza 

sobre e l  efecto h idrófugo, reduciéndose también un posib le  

efecto de corrosión del producto de condensación sobre la s  

piezas de la  máquina a u t i l i z a r  con ta l  f in .

EJEMPLO 2

En e l  mismo aparato descrito  en e l  ejemplo an te rio r se 

recalien tan  25 gramos de melamina, 45 gramos de paraform al- 

dehido, 29 gramos de anhídrido de acido it á l ic o  y 33 gramos 

de octanol, en la  presencia de 400 mi. de metanol, hasta que 

se c la r i f iq u e  la  masa , lo  que ocurre de los 90 á los 100 gra ­

dos. La cantidad del destilado  asciende aproximadamente a 300 

mi. A l segu ir calentando más a l lá  de l punto de c la r if ic a c ió n  

dicha mezcla de reacción , y hasta lo s  135 grados, con e l  f in  

de elim inar tanto como sea posib le  e l  metanol (390 m i. ) ,  e l 

producto resu ltante  tiene unos valorea hidrófobos algo  in fe ­

r io res  , lo s  que s in  embargo a su vez pueden m ejorarse, antes 

de ca lentar la  mezcla, por medio de la  condensación , es de­

c i r  añadiendo 35 gramos de ácido estearín ico .

Este producto fa c i l i t a r á  , d isue lto  en gasolina o p e rc lo - 

re tilen o  junto con la  p ara fin a , excelentes efectos h id ró fo ­

bos.

Se puede re a liza r  la  transformación tambián en la  p re ­

sencia de etanol o propanol, en lugar de u t i l iz a r  e l metanol. 

También se puede su s t itu ir  e l octila lcü h o l u octanol por la  

cantidad equivalente de e t ilo ic lo exan o l, empleándose a s í mis­

mo, en lugar de l anhídrido del ácido ft á lio o  lo s  de otros 

ácidos dioarbónicos, o también los  a l i fá t ic o s  ta les como 

por ejemplo e l ácido malónico , e l  ácido succinico o e l á c i ­

do m aleínico.

EJEMPLO 3

Se obtiene un producto igualmente ú t i l  transformando 

126 gramos de melamina , 240 gramos de parafolmaldehido ,
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100 gramos de anhídrido del ácido itá lico  y 270 gramos de 

alcohol octadácilico en 1.250 mi. de metanol, clarificándo­

se la mezcla de reacción a l calentarla hasta los 115 grados 

y destilándose aproximadamente 1.200 mi.

Se emplea e l producto de condensación obtenido junto 

con parafina o también con butilato dqáiroón , en la forma 

descrita en el ejemplo 1.

EJEMPLO 4

Si se transforma en la forma indicada un mol de melamina, 

7 moles de paraformaldehido, 7 moles de anhídrido de ácido 

ftá lico  y 7 moles de alcohol octadecílico, en metanol , cla­

rificándose la  mezcla de reacción a aproximadamente los 100 

grados, se formará también un producto que es fácilmente so­

luble en gasolina o hidrocarburos cloradoade buenos efectos 

hidrófobos , especialmente a l emplearse la  parafina, etc.

Substituyendo la melamina por otras conexiones de ni­

trógeno que forman resinas con el formaldehido, tales como 

la  urea , se diminuirá la cantidad de paraformaldehido debi­

do a la  reducida capacidad de fijación.

Descrito el objeto de la  patente que nos ocupa nos que­

da únicamente señalar se trata de -varias formas de realiza­

ción que podrán alterarse en la práctica , sin que sus modi­

ficaciones constituyan variaciones que modifiquen la esen- 

cialidad de la invenolÓn.

NO T A
t * * : t ! ! t

La patente de invención descrita recaerá, pues, sobre 

las siguientes re ivi ndio a olo nea!

la.-PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE PRODUCTOS APROPIADOS 

-PARA LA IMPREGNACION EN SECO O RIDROFoGAClON DE TEXTILES'', ca 

raeterizado por cuanto han de calentarse lentamente las cone­

xiones de nitrógeno que forman amlnoplastos oon el formalde-
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hido, especialmente melamina, junto con e l  paraformaldehido 

en una cantidad mínima que sea su fic ien te  para transfonnar 

todos los átomos de hidrógeno ligados en el nitrógeno, en co­

nexiones de m etilo l, a s i como un anhídrido de ácido d icarbóni­

co aromático o a l i fá t io o  en una cantidad de 0 ,5  á 10 moles 

por mol de melamina y un a lcohol monovalente c i c lo a l i f á t i -  

co o a l i f á t ic o ,  teniendo por lo  menos 8 átomos de carbo­

no en una cantidad de 0,75 á 10 moles por mol de melamina, y 

en la  presencia de aproximadamente e l  decuplo de la  can ti­

dad de peso de la  melamina de un alcohol a l i f á t ic o  monova­

lente con 1 hasta 4 átomos de carbono, hasta que se c la r i ­

fique la  mezcla de reacción y separándose por destilac ión  

dicho a lcoho l; y por cuanto e l  producto obtenido se d isu e l­

ve convenientemente en lo s  solventes corrientemente empleados 

para la  impregnación en seco , junto con substancias cono­

c idas, ta les  como la  parafina , que aumentan e l efecto h i ­

drófugo.

2a. -PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE PRODUCTOS APROPIA­

DOS PARA LA IMPUGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DE TEXTILES, 

segán la  an terio r re iv ind icación  caracterizado por cuanto du­

rante la  fab ricac ión  se añaden, s i  fuese necesario , ácidos  

carbónicos a l i fá t ic o s  monovalentes con un mínimo de 16 átomos 

de carbono , y antes del calentamiento , en una cantidad de 

0,2 hasta 0,6 mol por mol de melamina,

3a.-PH?CEDIMlENT0 DE FABRICACION DE PRODUCTOS APROPIA­

DOS PARA LA IMPREGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DE TEXTILES, 

segán la s  dos anteriores re iv ind icac iones, caracterizado por 

cuanto podrá añadirse un contenido de conexiones de aluminio 

y especialmente de circón  con alcoholes a l i fá t ic o s  monovalen­

tes con 1 hasta 4 átomos de carbono.

4a.ApR0CEDII.II.3NTO DE FABRICACION DE PRODUCTOS APROPIA­

DOS PARA LA IMPREGNACION EN SECO O HIDROFUGACION D3 TEXTILES!!
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265.- Todo ta l y conforme queda descrito  y reiv indicado.

Este memoria consta de diez hojas mecanografiadas y

fo lia d a s  por una so la  de sus caras conteniendo un to ta l de

268.- doscientas sesenta y ocho lin eas .

M R ID  A  ̂ DE J DE 1960.
P.A.
MAíWEL HE ARRE.
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