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" ... , . .., I.N V E.N C I O N ,

J.,_, -̂.1; :,'.? "PROCEDIMIENTC PARA LA"HIEROFOBACION' DE '.MATERIAL FIBROSO",'
"7 ,. a favcr de la firma alemana. BÖHME FETTCHEMIE GMBH," domicilia- 

: ' ,da en DÜSSELDORF (^lemania) Henkelstrasse, 67.

.  .... MEMORIA DESCRIPTIVA. , . ,. - '

" - Se ha encontrado que productos de transposición a ba­
se de póliaminas que'.contienen"radicales lip¿filos que con- - 

' tienen en la molécula más que dos átomos de hidrógeno- reaccio-
hable s enlaza dos a; ni tr ¿gen o y epiclorhidrina,. son excelent e- ; 

' mente apropiados para la hidrofobación de fibras, copos, hilos, 
madejas, tejidos, géneros de punto y fieltros- a base de cual- 

 ̂ ' quier material fibroso, asi como de papel, cartón y cartón co-
'-'1̂ la do a base de fibra celulósica y cuero, o materia s substi-

tutivas del cuero a base de fibra de encoladura. "d'g * y 
10. "" ...̂ contienen radlcsles lipófilos, uti-

- .lizadas. en el procedindento según la invención, pueden ser ob.te
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[ ni das por ejemplo mediante amidación de ácidos grasos de pe- 
so molecular más alto o ásteres de ácidos grasos con poliami- 
nas, o bien mediante transposición de poliaminas con tales 
derivados de alcoholes grasos, aminas grasas, etc. que contier 
nen grupos que reaccionan con aminohidrógenos. Como tales entran^ 
en consideración por ejemplo

i alkilhalogenuros, - \ .3 *" : *" 'i'- *3-
áster alkil-sulfúrico, -
áster alkil-arilsulfónico, 
éter alkilclorhidrínico, 
éter alkil-glicidílico.

?ara la transposición con estos productos pueden utilizarse 
poliaminas de naturaleza no cíclica o cíclica, como por. ejem-

etilendiamina, - 3 ' 3 ''
f ' , dietilentriamina, '

..dipropilentriamina', . . ... -
trietilentetramina,. 'y::.

Itetraetilenpentamlna, .. 3. '. '''t.
"" ; fenilendiamina, ... r. . < ;

y otras alquilen- o arilen-poliaminas. ..Además- pueden utilizar- 
se como poliaminas que contienen radicales lipófilos que 
contienen en' la molécula más que. 2. átomos de hidrógeno reac- ,, 
c i ¿hable s enla zades a nitrógeno, N-a lkil-a Iqui len- diami.na S' . c o-''.

' mo son obtenidas por ejemplo mediante transposición de alki.l- ^
aminas de peso molecular más alto con acrilonitrilo y subsi-.3
guiente. hidrogenqción, o mediante transposición de aIki 1.ami­
nes de peso*'molecular más alto con alquilenimihas,; Los radi- 
'"cáles? lipófilos pueden ser de naturaleza alifatica, alifático- 
; ''cic.loálifáti.c'a , y lipóaromát.ica .d/Laŝ  p̂
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. .<rad-icales .lipófilos pueden- cont ener en la 'molécula. ' 1 o varios 
radicales lipóflíos. La suma de los átomos de carbono de Jos 
ra dicales lipófi los ha de ser por lo menos i 2/ preferentemen- 
te 16 - 40. '"<".5 5 <-:-- ',.< - 1 " ; . '  -í - <

La transposición de estas poliaminas substituidas con 
epiclorhidrina tiene lugar, igualmente de modo conocido, en 
caso de necesida d en presencia de disolventes, como ale dioles 
de bajo peso molecular y/o agua, así como eventualmente en 
presencia de fijadores de-ácidos, como por ejemplo álcalis..
Los productos de transposición obtenidos representan nubstán- 
cías pastosas solubles en agua o fácilmente dispersables en 
agua. r -

El tratamiento del material a hidrofobar con los 
productos reaccionales propuestos puede llevarse a cabo, tanto 
en el procedimiento de inmersión, como asimismo de desarrollo!

.en'la fibra, ." ... "Ir- - -. <. < \ '< - - <" <<:"", "" :
-5, i En el procedimiento mencionado en primer lugar el gé- 
...nero a tratar es saturado por ejemplo en un fular a tempera­
tura ambiente, o a temperatura poco aumentada, con una solu- 

r ción. acuosa .que, además de 1 - 80 g/1, preferentemente 5 - 4,0 
, g/1 de .uno de los productos de transposición, contiene una ., 

pequeña cantidad ae un bicarbonato -preferentemente bicarbona­
to sódico- o de otro medio de efecto alcalino. Las cantidades 
en peso indicadas se refieren á la substancia activa..El mate­
rial tratado, después de exprimido,.es.secado a temperatura au- 
mentada, por ejemplo entre 80 y 120°. 'En.e 1 procedimiento men-.

, . ciónado en último lugar el género a obtener .;esí tratado a cuál-: ^
".. - - - ' < <—  -  ̂ < <̂""- ^

quier proporción de baño con úna s olue i on a cu osa diluí da que con 5- ̂
tiene un 0,1 - 10% preferentemente un 0,5 - 5%, calculado so­
bre- el peso del"género a tratar de uno de los productos reac-

-

-< #$<-.< '''
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*r_. cionales propuestos 'y que ha sido ajustada con bicarbonato a 
,un pH, de mas o. menos- ó,5 - 7; comenzando. a alrededor de. 40°. , 

'--5'. -La temperatura.'. del. baño.es aumentada durante el tratamiento.: "
- .t a. unos 90 - 95°)a cuyo efecto el medio de hidr pfobación se .

desarrolla en el material fibroso. El género hidrófobado púe- 
. de ser enjuagado con agua fría. uentrifugación y secado se 
" Jefectúan de modo usual. Los baños utilizados para la hidro-  ̂

fobáción pueden contener, ademas de los productos reaccionales 
'/ indicados agentes de apresto conocidos, como almidpn, deriva-, 

dos de celulosa, etc, y medios de hidrofobsción, comô  por 'ejem­
plo productos que contienen parafina de naturaleza más di-
versa. .. ""  ̂  ̂ ...J". .

r " ' E J E M "F L 0 1. ' _'. i;,//" / -"5 / -"r ̂
- Un tejido de popelina de algodón es sumergido en un 

baño que contiene por litro 20 g del producto de transposi­
ción, más detenidamente descrito más adelante, y 2 g de bicar­
bonato sódico, siendo exprimido a 60 - .70̂  de absorción de 
baño y secado a unos 100°. ?' *."i-. ... -

/ . La prueba dé presión hidráulica según Schopper da pa­
ra el material asi tratado una columna- de agua de 380 mm. El . 

r mismo tejido resiste después de diez lavados de ebullición de 
1/2 hora de duración con 2 g/1 de jabón y 2 g/1 de sosa a una 
columna de agua de 325 mm. .. ...

" ..... El producto de transposición utilizado es preparado
de la manera siguiente: En un recipiente agitador calenteble 
provisto de refrigerante de reflujo y termómetro, son fundidas 
400 partes en peso de una poliamina que ha sido obtenida por
transposición de aproximadamente 1 mol del áster metílico del 
ácido gras o de aceite de semilla s de a Igodonero hidrogena do y 

* 1 mol de dipropilentriamina . & unos 85°C es adicionada a.gotas i
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una mezcla de 120. partes en .peso de epic'Iorh,i.dpin§*.y..j!Óp.̂ par­
tes enipéso de etenol.desnaturalizado durante.255miputos, bajo 
enfriamiento .de vez .en cuando. Después- de terminada la a dici ón ' : 
ds/.''e.plclprhtdrina ".se- sigùè'%̂ t-and'o*.:t;ó'davia durante >0 minu- 
tos a 80 - 90°, completando seguidamente con'agua caliente a 
1200 partes en peso.
- E ' P - - ^
' Un t e j ido' de algo dòn-e s tra ta do a una proporción de
baño de 11:50. con una solución, que -calculado soore al peso . 
del genero secado' al aire- contiene 2% del producto de trans.-- 
posición indicado en el e jemplo. 1, y .0,4̂ 6...de"b̂ cárpp,%'tcr s.6̂/-..J 
dico/ empezando a 40° bajo aumento de temperatura a 95°. & 
esta temperatura,se continúa el tratamiento aún.durante 20 
minutos. Entonces el tejido es enjuagado en agua fría, centri­
fugado : y secado. - ... - - ;. - . .--.-5 .-/r'..'

El material tratado presenta un efecto de hidrofóbación 
muy bueno. En la prueba de artesa, incluso al cabo de estar 
en reposo durante 24horas^ no se produce ninguna humecta­
ción de la superficie del tejido.
E J E  M P L 0  ̂ 5. .. . - .5- . , .

Un tejido de popelina es tratado a modo de fular de o '. 
con una solución que contiene, además dé 2 g/1 de bicarbonato --- 
sódico 35.g/1 de un producto de transposición más detallada­
mente descrito más adelante, exprimido a un aproximadamente - 
70i;o de absorción de baño, y secado a una temperatura de alre­
dedor de 100°C.
lL- La prueba de presión hidráulica según Schopper da 
para el tejido asi tratado una columna de agua de 372 mm. Des­
pués de lavadodiez veces en ebullición durante-1/2 hora con 
jabón y sosa, el mismo tejido resiste s una columna de agua

aaau
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i;))?de 320 mm. .'"....
- ; El producto de transposición utilizado es preparado -

del modo siguiente. En un recipiente agitador calentable, pro­
vi st o de. termómetro y refrigerante de reflujo, son fundidas ' 
130 pertes en...peso. ,de.: Un" ale ohpl'--gras p - s a t u r a d o ' ^ c o n  

. .un peso molecular medio .de aproximadamente 260 que. ha sido- 
'.robtenidd'.' mediáh'te''hídrogenac graso de sebo. Enfon-
, -ces se incorpora sucesivamente a 7P°0, 1 parte en peso de - 

tetra el orur o de esfañ o y 46,5. partes en pe s o de epic 1 orhi dri- 
" ña, de modo que la temperatura es mantenida a aproximadamente 

" ' 70°. Entonces se agita posteriormente durante 30 minutos a 70°.
- Luego se.añade ál éter clorhídrinico técnico obtenido 33 par­
tes en peso de dipropileñtriamina y 44 partes en peso de le- 

' jí.a de sosa;-al. $0%. y se sigue agitando bajo aumento detía tem- 
."peratura a unos 120° durante 43 minutos;,f ;La"pol'iamiñá' obteni­
da es. liberada mediante lavado, repetido-dos veces,, con cada 

. vez 250 partes en peso de 'agua caliente de la. sal común for-. - 
mada y alcali restante. Las lejías de lavado son. separadas. 
Entonces la poli a mina obtenida es transpuesta después de la , 
edición de unas 100 partes,de etanol técnico desnaturalizado, ̂ 
con 37*5 partes de epiclorhidrina a uuos 80°, hasta qué al cabo 
de unos 80 minutos el pH de una prueba disuelte en agua haya t 

 ̂ bajado a aproximadamente : 3. Entonces es completado con agua 
caliente a más o menos 100.0 partes en peso y agita doten frí o. .
E J E  H P  L 0 4.  ̂ - " '/ ' -

Un tejido:de rayón cortado es'tratado en el fular" en 
un baño que. por litro contiene 30 g de producto de transposi- 
cióndescrito más detalladamente más adelante, y 2 g de bicar­
bonato sódico.. Se exprime a un aproximadamente 90p de. absorción 
de baño y sa seca a unos 120°C. El tejido de rayón cortado ' :-..:;.
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tratado presenta un buen efecto hidrorrepelente que queda - 
conservado,incluso después de 10 lavados en ebullición con 
j a b.ón. y sos a. E í .pro duc to ce transposici ón uti li z a d o es pr e- 
parado de la-manera siguiente: ' ' . ' -

' En. un .recipiente * agitador calentadle .provisto de re­
frigerante de/reflujo. y termómetro son amasadas..130,5.partes
en pe so--de. .cloruro.do hexcdecilo técnico con 66 partes én peso
de. dipropilentriamina', 51 partes en peso de solución al pO% 
de h i dr óx id o, so di co y.̂ 60 partes en peso de alcohol desnatu- ; 
raliz'ado. 8l 96^. La mezcle es hervida. al reflujo durante 15 ho­
ras.' Seguidamente la' sal común segregada es separada por fil- . 
tfación. El filtrado, obtenido es transpuesto a unos 8Q°C con ' 
93 partes en peso, de epiclorhidrine durante 60 minutos/y com- ; 
píete do con. agua caliente a 1000 partes en pesó. .1.-" "' ?'í..
E J E  m p L o 5. ' : - E ;?
' .  - Un tejido de popelina de algodón es tratado del mismo
modo como se describe en el ejemplo 1 con un producto de trans­
posición' descri-co más -'detallademente más adelante..* El tejidos- 
así tratado presenta len la prueba de presiÓn hidráulica según 
Schopper una.columna de agua de 330 mm. Después de 10 lavados 
en ebullición dé . 1/2 hora de duración con, 2 g/l'de jabón y /* / 
2 g/1 de sosa resiste a una. columna, de agua de 310 mm.

El producto de transposición utilizado es preparado 
del modo siguiente: .. . .1: ..

300 partes en peso de N-hexadecil-propilen-diamina son- 
mezcladas en un recipiente agitador calentable provisto de
refrigerante de reflujo.y termómetro con 100 partes en peso
de etanol desnaturalizado al 96%. En la mezcla son adicionadas 
a 70°C bajo agitación 140 partes en peso* de epiclorhidrina. 
una vez terminada la adición es hervido durante ulteriores 60

&-
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minutos ba jo agitación y reflujo. Entonces el producto reaccio- 
nal es ajuatado.con agua caliente a 1100 partes en peso. 5 ; -
"̂"E P̂  L O  ' 6 .'.' " "' -"'-'5'- r ; r . « '"'.'"5 ;^.3,

f Un tejido Mixto, a base de 55 partes de fibra do poli- 
'áster y 45 partes dé lana es tratado en'.un fular ,con una"solu- - 
ción acuosa que contiene 59 g de un prdducto de trahsp osi ción, 
más det alia demente descrít o ma s a delente,:. y. 5 g de blcarbqna- 
to sódico, exprimido a un aproximadamente 70% de absorción dé 
baño y secado á 100°. Ep pejido asi tratadó presenta un excelen 

, teefecto hidrorrepelente^ . 135:3 5 *-,- " . ..
^ El producto de transposición utilizado es. preparado 3 

del modo siguiente: "
En un recipiente agitador calentadle, provisto de „ 

refrigerante de reflujo,y t e rmóme tro, s on a mas a das 270 partes - 
. - dé - N - dodecil-p- c i c lohex i len di amina c ón 8 0, part es en p e só d é - - 
. étandl al; Entonces son adicionadas a 75°C durante.'20 
J minutos: 14.0 partes en peso .de epiclorhidrina. Después de, termi­
na da la. e d i c i ón s e sigue hirviendo la mezcla reacci onal duran­
te una * hora ba jo.enfr i a mi ento de reflujo. Finalmente se comple­
ta con agua caliente a 1000 partes en peso. _;i '* 1 , .

La invehe i ón, dentro de su eséhcialidad, puede "ser, 
desarrollada en otras formas de realización que difieran en 
detalle de la indicada a, título de ejemplo, a las cuales alcan­
zará igualmente la protección que se recaba. Podrá, pues,, rea-, 
lizarse con los medios y aparatoá'más adecuados,,por, quedar ; 
todo ello comprendido dentro, del. jeapírdtu .-dé-.las*. reivindica--- 
clones. ", - "3 .,. '



* ...f'ff Descrito el objeto de le invención'.se áeclere nueva.s. * 
yfídê 'propia invención .les. s i gui'e^e s ".y á i vi'nd lo,a clones, con 
prioridad alemana n°. B P6852 IV/8, k del 27 de Febrero de 
.19601

'' .í 'Procedimiento,para le hidroí'obación de material
f,ibrosg,.;'C8recteriz.8áo modo usual el
material a.ñidrofcbar.con productos de transposición ki'dro-; ; 
solubles, o pispe r s ab les , en .'a¿üá', ̂ " base - de p olí amina s; que ;'' r; 
contienen racicalasflipófilos con poi lo menos 12 átomos de * 
carbono que en la molécula contienen más que dos átomos de 
hidr.ógeno re.accionables enlazados a nitrógeno y con-epíclor- 
hiorina, y porque se seca a temperatura aumentada.- " .
.'-f'jty .o. Procedimiento según la reivindicáci ón 1, caracte- 
risado porque el tratamiento es* llevado a cabo a teDipefatura 
normal, y poco aumenta da,' en el fular o en una máqu ina dé icw . 
p'regnaci ón, prefer entemente .en - presencia bicarb ona t o s ódico
í Procedimiént'o..según lár-reivindicsci-ón 1, carácter,
r i z a d o'p or qu e e1 t r a ta mi en to es llevado a cabo en un baño 
cabal a cualquier, proporción'.'de .baño, preferentemente, en ' -' '
presencia de bicarbonato sódico, a-temperatura aumentada.,,

4.- -Procedimiento s.egúnplas reivindicácipn^s"fif\á 
caracterizado pórqüe se utiliza, para la realización del pro- ' 
cedimi.ento segúni.la. invención productos de transposición a* 
base de epiclorhidrina y tales, derivados de poli amina que son 

obtenidos meciente transposición- de ácidos grasos * de peso , -



molecular mas" alto, o bien sus derivados funcionales, con .
poli a minas. . .. ' -

*5, Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque se utiliza para la realización del pro-
cedimiento según la invención productos de transposición a 
base, de epiclorhid.rina y teles derivados de p olía mina que 
sonobten idos me. di an.t e- transposi ci 6n de é t e-r es alki Iclorhí dr i 
nicos de peso molecular, más elevado y/o éteres alkilglicidi-_ 
líeos con poliaminas. - - .
-- '6 . -.-Procedí'^ -a 5, -
caracterizado porque se utiliza juntamente además derlóspro- 
düc.tps de transposición que sirven para la realizaciónjdel, 
procedimiento según la invención, agentes de apresto con'dci- 
dos y/o medios de .hidrofobación' de cualquier'naturaleza en el 
misáo" baño. .q.';d ^

7. Proce di mi ent o para la hi dr of o ba c i ón de material
f ibroso.... . . y. ;q

Según se describe y reivindica en la presente memoria 
que consta de. diez hojas" f olia da s y escritas a má quina por' 
una sola cara.
< " Madrid, a 25 de Febrero de 1961
'r'';:';"..;,. BOUME F E T T C H E M I E ; ;  

p. a.
''' ''''
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