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PATENTE DE INVENCION

por 20 afios pol
WPROCEDIMIENTO IE FABKICACION LE PHODUCTOS APROPIADOS PARA
LA IMPHEGNACION EN SECO 0 HIDROFUGACION DE TEXTILES®, a favor
de la razon socls)l UHEMIGCHE FABRIK PFERSEE G,M.BeHe, de na-
cionalidad alemana , domiciliade en AUGSBURG (Alemenia), FH-

berstrasse , 4,

MEMORIA DESCRIPTIVA
O O D R R R T R I N N RN B

la llamada impegnacién en seco 0 hidrofugacibn de téx-
tiles, se realiza con soluciones orgénicas de medios con
efecto hidrofobo, Su importancia estd creciendo continusmen-
te debido al hecho de que la impregnacidn posterior de la
ropa externa, despues de su limpieza qufmica es muy intere~
sante.

Se verificéd que se pueden obtener excelentes efectos hi~
drofobos con los productos de transfomacién de la melanina,
parafomaldehido, anhidrido del deido ftdlico y alcoholes ali~

fdticos monovalentes o oiclo-alifdticos con un mfnimo de 8
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Se remliza la transfomecibén mezclando estas conexio-
nes con alcbholes alifdticos monovalentes con 1-4 étomoa de
Gy ¥ recalentandp lentgmente dicha mezcle , xpmoviepdola con=
tinuamente y saconda por destilacifn el alcohol bajo hasta
que se haye clarificado le mezcla de reaaciﬁn. Despues de afia~
dir convenientemente un hidrocurburo clorado bajo se remueve
le mase basta que esté fria. Se pusde mezclar con parafinas
9eras las que , como se sabe , aumentan ayn mfs el efecto
hidrofobo, hasta que se obtengan soluciones homogéness, sien~
do berfectamente solubles en los solventes corrientes pars
la impreghacidn en seco, tales camo el tricloretileno o per-
cloretileno, Se aplicen los productos en la forma acos tum-
brada , pero a peser de su caracter resinoso sintético no new
cesitan ningfn medio endurecedor ni ningfin tratamiento pose
terior especial por calor , para conseguir los efectos hidro-
fobos, Los medios producidos de acuerdo con el invento pro-
porcionan a los téxtiles , edemfs, cierta inarrugabilidad,

Todavie no se ha verificado la comstitucién de estos

componentes. Para producirla es conveniente emplear por un

. mol de melamina por lo menos la cantidad de paraformaldehidos

necesaria para la fomacibn de hexametilolmelemina. Las can=-
tidades de anhfdrido de dcido ftdlico y de slcohol con un
minimo de 8 £tomos de ¢, pueden oscilar dentro de amplios
1{mites, las cantidadee de 0,5 mol de anhidrido de 4cido
ftélico y de 0,75 mol de alcohol por mol de melemina resul-
tah o dan a estds productos unoe efectos hidrofobor muy bue-
nos, y con 10 mol de ambas conexiones siguen obteniendose to-
davia efectos Utiles,

Es conveniente que la cantidad de los alcoholes aliffe

ticos bajos ascienda a aproximademente el decuple de la can-
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tidad de peso de la melahins emplesdas Durante la fabrica-
cién.de los productos se vuelve a Bacar o separar por des-
tilacién la mayor perte del elcohol,

Los alcoholes con un minimo de 8 &tomos de C, son del
tipo alifdtico monovalente conteniendo yreferiblahente de
16 haste 18 4dtomos de C, Sin embargo tambieh se prestan
iguslmente bien los alcoholes cicloalifdticos tales como el
etilcicloexanol,

Los productos de condensecién son insolubles en sgua
o dcidos acuosos, pero muy solubles en 10s solventes orgéé
nicos empleados para la impregnacilén en seco, Tambisn se pue=
den diluir con una pequefia cantidad de tales solventes , 108
prdductos de condensacifn recientemente fabricados segdn el
invento, antes de que se enfrien,

Al recalentar la mezcla de reaccién durante mds tiempo
de lo que es necesario pera clarificarle, se pueden formar
en algunos casos proeductos que no son solubles en solventes
orgénicos o solemente muy poco solubles , y en tal caso no
ge pueden mezclar con parafinas,-etc., pare obtener masas

homogéneas, Ademfs, puede reducirse notablemente el efecto

. hidréfobo por el recalentamiento de los productos, especial-

mente al emplearse cantidades més elevedas de anhfdrido del
didido ftflico y alooholes con un animo de 8 £tomos de C,
Sin émbargo se puede volver a compenser cesf{ totalmente 8s-
ta desventaja condensando adiciopalmente unos écidbs mono~
carbénicos alifdticos con un mfnimo de 16 dtomos de ¢. pre-
feriblenente de 0,2 a 0,6 mol por mol de sminotriazina,

Se afiaden aproximadsmente un 50 a 150 % de perafina,
cera, etc., pOr peso de los productos de condensacién.

51 los teftiles, antes de la impregnacidn en meco, han
sido sometidos a una limpieza quimica por medio de algin in-

tensificador de limpieza, es decir algdn producto sintético



de limpieze orgenicemente soluble, corrientemente puede te-
76, = ner un efecto hidrdéfugo posterior . Sin emdargo, afiadiendo
el baflo de impregnacién , ademés, unos slcoholatos de aluminio
o especialmente de circén, con elcoholes alifédticos monova-
lentes de 1 a 4 £tomos de ¢,, 8e puede volver & eliminar la
desventajosa 1nfluenc;a del intensificador de limpieza sobre
80, - el efecto hidrofobo. Heemplazando total o parcielmente la me-
lamine por medio de urea, diciendiemina u otras conexiones de
" nitrégeno que fomen resinas sintéticas con el formaldehido,
se obtendrén también productos utilizables , pero los produce
tos ohtenidos a bese de melamina, por regla generesl, surten
85, mejores efectos,

Ya es conocida le foxma en que se puede transformar la
urea de metilol, en la presencia de mlaoholes monovalentes
bajos, junto con productos de condensacifbn de dcidos polie
carbdnicos y slcoholes polivalentes, en laa llamadas resinas

90, - alqufdicas. Sin eﬁzbargo, tales productos no proporcionen cua-
lidadea hidrofufes a los téxtiles por lo que se emplean como
barnices (Patente de 1la Repdblica Rederal Alemana ne, 741,091y :
Lo mismo cabe decir en cuanto a la produccién también cono- |

. olda , de tales productos de mezcla utilizando resinas amino- -

95, - triazinaldehido (Patente de la Repiblica Federal Alemana na,
751,600), Tembidn se ha hecho 1la experiencia de transfommax
doidos carbénicos ardmaticos polibdsicos, as{ como sus anhf-
dridos, con &teres de las metilolaminotriszinms (Patente Aus~
triaca n?, 167,124 ), Sin embargo, tales productos tampoco

100,~ tienen ningdn efescto hidrdfobo sobrs los téxtiles,

En la patente alemana ne, 8709544 , se encusntra una
descripcién de la impregnacidn hidréfuga de téxtiles con so-
luciones orgdnicas de metilola&inotriazinas que oontienen por

lo menos un resto alifftico con un minimo de 4 £tomes de ¢,

105, Este resto puede ser dcido graso en forms de ester o un al-
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cohol graso en forma ligada similar al eter, Sin-embargo,
estos productos, también junto ocon la perafina , y comparan-
dolos con los obtenidos segfn el invento, solo proporecionan
unos efectos de impregnacibn muy modestos ,

La hexametilolmelamina no es soluble en los solventes
orgdinicos, Ciertemente se disuleven en gmsolina, tricloreti-
leno, etc,, y sus productos de éterificacién con alooholes
alifdticos monovalentes bajos, pero tambien junto con la pa-
rafins solo producen unoe efectos hidréfobos muy pequefios
(aproximadsmente de un 60% de recogida de agua al rociarlos
aobie el aparato Bundesmann y falta de capacidad de goteo),
Los mismos defectos presentan 108 productos obtenidos por
recalentamiento del anhidrido del fcido ftdlico y de alcoho-
les monovalentes superiores,

A pesar de todo esto nos sorprende el hecho de que los
medios obtenidos seghin el invento tienen excelentes efectos,
hasta llegar a wvalores parciales de recogida de agua de so=
lo un 10% (medidos seghn Bundesmann) y una excelente capacie
dad de goteo en textiles de toda class,

BIEMPLO 1

Se introducen en un recipiente agitador calentable que
va conectado con un efriador descendente 4 300 ml., de meta-
nol, a los cuales se afiaden 25 greamos de melamina, 48 gramos
de parafomaldehido, 59 gramos de anhfdrido de dcido ftdlico
y 45 gramos de octmdecilalcohol, Se recalienta la mezcla re=
moviendola hasta que empie@e a8 destilarse el metanol, Lespues
de otro recalentamiento de 45 minutos se clarifica la mezola
alcanzando una temperatura de 100 grados aproximadamente,ln-
tonces e han destilado aproximadamente 200 ml,

El producto de reaccidn que sigue contenlendo metanol

deatilable se puede enfriar como tal formandose una resina

que es soluble en gasolina, as{ como en percloretilene
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y otros hidrocarburos clorados similarss, Pare facilitar
la solubillided o diluibilidad en estos solventes se pue=-
de afiadir al produto de reacciln, antes de removerlo hasta
que éatéd frio, por ejemplo, tanta cantidad de un hidrocarburo
cloradoque produzca una solucidn al 50%, que ea incoléra,
clara y ligeramente viscosa y puede diluirse, también , des-
pues de haber reposado durante varias semanas, siln dificul-
tades en los solventes empleados para la impregnacilén en se-
co,

Se puede disolver en el hidrocarbure clorado que se pres-v 
ta é 1a confeccifn de dicha solucién al 50%, la parafina ,
cera , ete,, y tambien con anterioridad, que sirven para re-
forzar el efecto hidrdfobo, De la misma fwwma tambidn se pue=
de disolver en dicha cantidad del hidrocarburo clorado el ale
coholato de circén, que se presta para eliminar posibles ine
fluencias desventajosas de los restos de los intensificado-
res de limpleza sobre el efecto hidrdéfobo, Sin embargzo, se
puede afiadir la parafina , etc., 0 el alcoholato de circén
junto con el solvente que sirve para la preparacidn del bafio,

Parg la hidrofobacién ase prepara un bafio que conten=-

. @a 30 gramos de la solucién arriba descrita al 50% del pro-

ducto de reaccifn y de 40 gramos de parafina (Pf., 52-549)
por litro de tricloretileno, Por medio de dste bafio se 1mpreg-%'
na durantevcinco minutos en una miquina de limpieza qufmioca,
por ejemplo, un abrigo de popelfn de algodbn, se centrifuga
y 8e seca a 70 « 100 grados, El abrigo tiene entonces una
exaelente capacidad de goteo y una recogida a agua muy pe~
quafia en caso de ser rociado.

51 el abrigo contiens aun restos de un intensificadox
de limpieza , procedentes de una limpieza quimica anterior,
se afladen al bailo de impregnacibn de 5 £ 15 gremos de iso~

propilato de circén por 1itro, De ésta forms se eliminard



170, - la desventajosa influencie del intensificador de limpieza
sobre el efecto hidréfugo, reduciendose tambien un posible
efecto de corrosién del producto de condensacién sobre las
piezas de la méquina a utilizar con tel fin,

BSENPLO 2

175, = BEn el mismo aparato descrito en el ejemplo znterior se
recalientan 25 gramos de melamina, 45 gramos de paraformsl-
dehido, 29 gramos de anhfdrido de dcido ftdlico y 33 gramos
de octenol, eh le presencie de 400 ml, de metanol, hasia que
ge clarifique la mesa , lo que ocurre de los 90 & los 100 gra-f

18C, - dos, Iz cantided del destilado asciende aproximadamente a 300
ml. Al seguir calentando més alld del punto de clarificacién
dicha mezcla de reaccibn , y haste los 135 grados, con el #in
de eliminar tanto como sea posible el metenol (390 ml,), el
producto resultante tiene unos wvaloresg hidxdfobos elgo infe=

185w riores , loe que sin embargo a su vez pueden mejorarse, antes
de calentar la mezcls, por medio de la condensacibn , es de=
cir sfiadiendo 35 gramos de &cido estearfnico,

Este producto fmciliterd , disuelto en gesolina o perclo- .
retileno junto con la parafina, excelentes efectos hidrofo- |
190,~ bos,
Se puede realizer la transfomacibn tambidn en la pre-
sencls de etanol o propanol, en lugar de utilizer el metanol,
Tembien se puede sustituir el octilalcahol u octanol por la
cantided equivakente de etilcicloexanocl, emplesndose as{ mig-

195, - mo, en lugar del snhidrido del dcido fitdlico los de otros
dcidos dicarbénicos, o tambien los aliffticos tales como
por ejemplo el deido melénico , el dcido suceinico o el fci-
do maleinico,

E/BMRLIO 3
200~ \ Se obtiene un producto igualmente util trensfomando

126 gramos de melamina , 240 gramos de parafolmsldehido ’
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100 gremos de anhfdridoiaéiwécido ttdlico y 270 gramos de
alcohol octaddocilico en 1,250 ml, de metanol, clarificando-
ge la mezcla de reaccién al calentarla hasta los 115 grades
y deatilandose aproximadamente 1,200 ml,

Se emplea el producto de condensacifn obtenido junto
con parafing o también con butilato dgtireén , en la foma
descrita en el ejemplo 1.

RIEVPLO 4

Si se transforma en la forms indicada un mol de melamina, |
7 moles de paraformeldehido, 7 moles de anhfdrido de deido :
ftdlico y 7 moles de alcohol octadecf{lico, en metanol , cla-
rificandose la mezcla de reaccidn a aproximadamente los 100
grados, se formerd tambidn un producto que es facilmente so=
luble en gasolina o hidrocarburos cloradosde buenos efectos
hidr8fobos , especialmente al emplearse la parafina, etc,

Subs tituyendo la melamina por otras conexiones de ni-
trégeno que forman resinas con'al formaldehido, tales como
la urea , se diminuird la cantidad de paraformaldehido debi-
do a la reducida capacidad de fijacién,

Descrito el objeto de le patente que nos ocupe nos que-

_da unicamente sefialar se trata de variss fommas de realiza~

cifn que podrdn alterarse en le prdctica , sin gue sus modi-

fiocaciones constituyan variaciones que modifiquen la esen-

cialided de la invenoidn,

e
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La patente de invencién descrita recaerd, pues, sobre
las siguientes reivindicacioness

ls, ~PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE PRODUCTOS APROPIADOS
-PARA LA IMPKEGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DE THXTILES", ca
racterizado por cuanto han de calentarse leﬁtamente las cone-

xiones de nitrdgeno que forman eminoplastos con el formalde-~
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hido, especialmente melamina, junto con el paraformaldehido
enh una cantidad minima que sea suficiente para transfomarx
todos los 4tomos de hidrégeno ligados en el nitrégeno, en co-
néxiones de metilol, gs! como un anhf{drido de deido dicarbéni--
co aromftico o alifdtico en una cantidad de 0,56 4 10 moles
por mol de melamina y un alcohol monovalente cicloalifdti-
co o alifdtico, teniendo por lo menos 8 dtomos de carbo-
no en una cantidad de 0,75 4 10 moles por mol de melamina, y
en le presencia de aproximadamente el decuplo de la(canti-
dad de peso de la melamina de ua alcohol alifdtico monova-
lente con 1 hasta 4 4tomos de carbono, hasta que se clari-
fique la mezela de reaceidn y separandose por destilacifn
dicho mlcohols y por cuamnto el producto obtenido se disuel-
ve convehientemente en los solventes corrientenente empleados
para la impregnacibn en seco , junto con substancias cono-
cidas, tales como la parafina , que aumentan el efecto hi~
dréfugo,

28, «pAOCEDIHINN O Lis EAhRICACIOﬁ L PRUVUCTOS APHOPIA-
D08 PARA LA IMPREGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DE TEXTILES,
segin la enterior reivindicacibn ceracterizado por cuanto due

rante la fabricacion se afiaden, si fuese necesario , dcidos

carbdnicos alifdticos monovalentes con un minimo de 16 £tomos

de carbono , y antes del calentamiento , en una cantidad de
0,2 hasta 0,6 mol por mol de melemina,

3&, »yHOCEDIMIENTO DE FABRICACION D PRODUCTOS APROPIA-
DOS PARA L& IMPREGNACION EN SECO O HIDROFUGACION D= [HXTILES,
segdn las dos anteriores reivindicaciones, ceracterizado por
cuanto podrd afiadirse un contenido de conexiones de aluminio
y especialmente de circbn con alcoholes alifdticos monovﬁlen~
tes con 1 hasta 4 dtomos de carbono,

42, 4PROCEDIMIENTO LE FABRICACION DE PRODUCTOS APHOPIA-

DOS PARA LA IMPHEGNACION EN SECO O HIDROFUGACION DI THXTILESY
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Todo tal y conforme queda descrito y reivindicado,
Bste memoria consta de diez hojas mecanografiadas y
foliedas por una sola de sus caras conteniendo un total de
doscientas sesenta y ocho linsas.
WADRID A {1 DB Junwie DE 1960,

Pohe
MANUEL U ARPE,
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