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PATENTE DE INVENCION
por 20 efios por
“PROCEDIMIENTO'PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS PARA LA HI-
DROFUGACION DE TEXTILES"; a favor de la firma de naciona-
lidad alemans CHEMISCHE FABRIX PFERSEE G.M.B.H.; domicilia~
da en AUGSBURG (Alemania); Féberstrasse 4,

MEMORTIA DESCRIPTIVA

Bs ya conocido el metodo de trater materisles fi-
brosos con sales aménicas cuaternarias, que contengan como ni-
nimo wn regto alifdtico mds elevado y que se descomponeh al
calentarlas con objeto de conseguir efectos hidrdfugos. Sin
embargo, las hidrofugaciones que se pueden obtener de esta
forme satisfacen tan poco las exigencias actueles, que ye no
pueden utilizarse como medio técnico de hidrofugacidn.

La adicidn de sales metdlicas o condensados previos
de resina sintética, tambien propuesta, no conducen practice-

mente a ningune mejora.



Tambien se propuso anaézi gmﬁ{31ones Ei parafina
a los beiios de tratamiento conteniendo tales sales cuaterna—
rias. Pero a tal fin es preciso producir dichas emulsiones por
geparado.

15,= Ademds, se ha deserito la produccién de pastas
autoemulsionantes & base de sales amdnicas cuaternarias y
con una cantidad media por peso de parafina, hasta llegar,
como méximo, a igual cantidad de peso, sfiadiendo disolventes
orgénicos, para la formacidn de tales pastas para la hidro-

20.~ fugacidn de materiales fibrosos. Estas emulsiones presentan
a menudo poca estabilidad, tanto en estado condentrado como
diluido, y por consiguiente, los efectos de hidrofugacidn
obtenidos, asi como la estabilidad de su color al lavarlos,
no satisfacen ya las exigencias actuales. Un aumento en le

25 o concentracidn de la sel ambnice custernaria, no conduce &
mejora algung dque se corresponda con el incremento del mate-~
rial empleado.

Ahora hemos averiguado que las emulsiones gue con-

tengan, por una parte, una sal desoomponlble al calor con

30,~ una base de nitrdgeno cuaternaris, que tenga como minimo un
resto glifdtico con 12 o aln mejor 16 Atomos de carbono, y '
de 3 a 15 partes de parafina, y en sspeclal de 5 & 10 partes,
son mucho més estables en sus formas concentrada o diluida, - .
que las emulsiones con una cantidad de parafina mis reducida,

35,= resultado este que sorprende, obteniéndose efectos hidrdfu~-
£08 que conducen a una mejor estabilidad del color de los
textiles al lavarlos; gue aquellos que pueden conseguirse con
las emulsiones conocidas (con un contenido de parafina mis
reducido).

40 = in reglidad se habhia esperado que las emulsiones
con una menor proporcidn del emulgador en relacidn con la
substancia disperse, tuvieran menos estabilidad, y que un au-
mente en el porcentaje de parafina, la cual por si sola no

presents estabilidad algune del color en el lavado, empeoraria

T o
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fugentes que pudieran obtenerse.

Es conveniente producir en forma concentrada y
de modo convencional las emulsiones objeto del presente ln-
vento, diluyéndolas con agua para su aplicacidn.

Como sales de bases nitrogenadas cuaternerias se
utilizan los conocidos compuestos de la formuls siguientes

&+ -
R-NR4RgRy X

On

d
R-Y—GH2~NR1RQR3 X
En estas formulas R representa & un resto alifati-
co, 81 fuese necesario ramificado o sin saturar conteniendo,
por lo menos, 12 dtomos de carbono, y en particular 16, mien-

tras que R,, R,, ¥ R, son restos alifdticos, ciclo alifdticos
17 727 3

o arométicos, tales como metil, etil, propil, ciclohexil o

bencil. Sin embergo, NR4RoRj, también pueden representar a un
regto heterociclico, tal como la piridina o sunstancias homo-
logas,'la oxietilmorfoling, N-metilplperidina o quinolina,

X~ es el anidn empleado para la formacidn de la sal, espe-
cialmente un anidén de un dcido fuerte inorginico, preferi-
blemente volatil. Finelmente Y es un heterodtomo, especialmen
te oxdigeno o una agrupacidn de Atomog que contenga por 1o
menos un heterodtomo. Sin embargo, los grupos carbonamidos,
gon menos apropiados, porque les seles de tales bases de ni-
trdgeno custernaries, por regla general, tienen una peor ca-
pacidad de emuleionamiento, ain utilizadas pars pequefias can~
tidades de parafine, mostrando sus soluciones mcuosas, fre-
cuentemente, a8l reposar al calor, descompogiciones de las sa=
les cuaternaries.

'Se utilizan preferiblemente y con gran éxito, se-
gin el presente invento, los compuestos con la formule si-
gulente:

R;ccnzm(tereiario)fx'

los cuales se derivan de aminos heterociclicos terciarios,
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egpecialmente de la piridina.

Ta produceiln de las sales de las bases de ni-
trdégeno cuaternarias se realiza conforme a los procedimien—~
tos ya oconocidos,

De las parafinas, se emplearén aquellas que tengen
un punto de fusidn superior a los 452, y en especial de los
50 a los 702, Dicho punto de fusidn no debe exceder de los
902, para evitar dificultades en la produccidén de la emul-
gidn.

Las emulsiones concentradas segin el presente in-
vento, se producen en la forme acostumbrada mediante el emul-
sionamiento mecdnico, pudiendo emplear tambien disolventes de
la parafina , tales como los hidrocarburos arométicos o los
hidrocarburos aliféticos halogenados. Estas emulsiomes son
muy estables , especialmente durante su almecenaje, & pesar
de que predomina en ellas la parafina en cooperacidn con la
sal de efecto emulsionante de la base de nitrdgeno cuaterna-
ria. Este estabilidad aparece también al diluir las emulsio-
nes, porque los bafios de tratamiento producen revestimientos
mucho menores en 1los rodillos del foulard, utilizados en los
trabajos continuos, que las emulsiones hasta ahora conoci-
das conteniendo menos parafina.

Después del secado los textiles tratados en la for-
me conocida, se someterin a un calentamiento hasta los 120
a los 1602 aproximadamente, con objeto de perfeccionar la
descomposicidn de la sel de la base cuaternaria, asi como la
fijacidn de los restantes compuestos.

Le estabilidad de la hidrofugacidn el lavar y her-
vir los textiles tratados con las emulsiones del presente
invento, puede mejorarse aln mis, en muchos casos, utilizendo
2l mismo tiempo sales de metales trivalentes o polivalentes,
con Acidos orginicos o inorgénicos, especislmente las sales
de circonio con dcidos carbénicos orgdnicos bajos.

Egtas emulsiones, objeto del presente invento, pue-
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den combinarse con otros medios convencionales para el -
apresto de textiles. Asi pues, pueden afiadirseles en los
bafios de aprésto, por ejemplo, productos para lograr la ina-
rrugabilidad, para imperdir su hinchado o0 resbalamiento, de
refuerzo, plastificantes, eifc.

EJEMPLO 1

En 130 gramos de agua; se disolverdn a la tempera-
ture de 602, 30 gramos de octadecil-oximetil-piridincloruro.
A esto se le afiade en un agitador rapido y a chorro fino;

195 gramos de parefinae con un punto de fusidn entre los 58

y los 60 grados. Después de diluir la emulsidn previa con 295
gramos de agua, que contenga 6 c.c. de &cido acético al 60 %,
se realiza el emulsionamiento final en une méquina homogenei-
zadora de alta presidn a una temperatura entre los 60 y los
702, y a una presidn entre las 200 y 300 atmdsferas.Esta emul~
gidn contendréd 4,6 % de la sal piridinica cuaternaria y 28,5

% de parafina,

Se diluye en agua hasta llegar a un litro, 200 gra—
mos de la emulsidn, Se empapa con este bafio un terciopelo
de algoddn exprimiéndole hasta un 70 % del bafio absorvido,
secéndolo durante 30 minutos a 1202 y condendandose luego
durante 5 minutos a 1502,

La absorcidn de agua (medida en el aparato de Bun-
desmmnn, durante 10 minutos de riego) de este tejido, que
tiene sin tratamiento previo una absorcidn de un 87 %; y
que después de cinco lavados con jabdn y sosa, -conforme
a la VIL 8305 - 125 -, llega a un 90 %; se reduce hasta el
8,6 % aprestandolo con la emulsidn del presente invento. Y
despuds de cinco lavados sube dicha absorcidn de agua al
34,8 %.

Ni el tratamiento con la sal caubternaria por si
sola; ni de la misma forma con parafina; ni aun con una
enulsidn de pértes iguales de parafing y de sal cuaternaria,

produce efectos hidrofugentes tan dptimos y con una tan
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gran estabilidad al lavado, en el caso de ubtilizerse al
nismo apresto y el mismo terciopelo de algoddn.

a).~Un bafio con 9,2 gramos de octadecil-oximetil-
piridincloruro por cada litro de agua, siendo exprimido has-
ta wmn 70 4 del bafio absorvido: ‘

b).~Una solucidén de 65 gramos de parafine en 1
litro = 1.630 gramos de tetracloretileno y 100 ¢ del bafio
abgorvido, de tal forms que ge encuentra en el tejido la mis-—
ma cantidad de parafine que en los aprestos anteriores.

¢).-Un bafio que contenga por cads litro de agua
100 gramos de una pasta conforme el ejemplo 1 de la memoria -
de la patente briténica 612.9{5 (30 % de estearamidometilpl-
ridincloruro y 30 % de parafina), con un 70 % del bafio ab- -
sorvido.

d).~Un bafio acuoso de 100 gramos de una pasta se-
gin se cita en e), la cual gin embargo; contiene en lugar
del estearamidometilpiridincloruro, la misma cantidad de oc-—
tadecil=oximetilpiridincloruro, y un 70 % del bafio absor-

vido.

Sus valores se han recopilado en la table siguien-

te: Tabla I
Apresto Absorcidn de agua
Thmediata Despuds de 5 lava-
dos,
Segln el presente invento 8,6 % 34,8 %
a) Solo compuesto de piri- 42 % 50 %
dinio :
b) Solo con parafina 0 4% 55 ¢
¢) Patente briténica ndmero 45 % 63 %
612.915,~Ejemplo 1
d) Patente briténica nimero 42 % 61 %
612.915.~-Ejemplo 1 ¥y com
puesto octadecilico
Sin tratemiento 87 _ % 9 ___%

BJEMPIO 2

Se producen emulsiones empleando sl octadecil-oxi-—
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parafina, s saber segin el ejemplo 1, ascendiendo en todos

los casos a un 35 % el contenido total de substancias solidas
(sal de nitrégeno cuaternaria mds la parafina).

Con estas emulsiones se aprestd un raso de algoddn,
con hafios conteniendo'ZOO gramos de la emuleién, 10 gremos de
circonoxicloruro cristalizado y 8 gremos de acetato sddico.
El secado y la condensacidn de los tejidos se hizo conforme
a lag indicaciones ddl ejemplo 1.

El ensayo de rociado antes y despues de cinco lava=-

dos did los siguientes resultados:

Tabla II | |
Relacién enfre la pg- Absorcidn de agusa

rafina y el compuesto amo-
nico cuaternario Inmediats _ Despuds de 5 lavados

1311 41 % 60 %

1 : 3 9?2 % 29 %

11 6,5 7,6 % 3 %

1 :10 8,7 % 31 %
EJEMPIO 3

Se diguelven 60 gramos de hexadeciloximetilpiridin-
cloruro en 100 mls. de agua, a una temperatura de 652. En un
agitador rédpido se atiaden 180 gramos de parafina fundida (pun-
te de fusidn entre 58 y 602), y luego 220 mls. de agua ho-
mogeneizandose esta emulsidn previa. '

Para facilitar el emulsionamiento, puede utilizar-
se también, ¥y precisamente para la parafinas con un punto
de fusidn mds elevado, un disolvente pare iguales centidades
del 3 al 10 %, en relacién al peso de la emulsidn.

Tembién puede aumentarse la proporcidn entre la sal
de base cuaternaria y la parafina, hasta alcanzarse aproxi-
madamente la proporcidn de 1:15. -
EJEMPIO 4

Tal como ge describe en el ejemplo 1, se obtiene

una emulsidn de 160 gramos de una solucidn acuosa al 19 %
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de octadeciloximetildietilamonicloruro y 120 gramos de

a2

na (con punto de fusidn entre los 50 y 522), sfiadiendose agua
¥ écido,aoético; removiendo y homogeneizando todo ello.

Un tejido de algoddn tratado con un bafioc contenien-
do 400 gremos de dicha emulsidn, 40 gramos de ures dimetilol-
etilénica, 10 gramos de circonoxicloruro cristalizado, y 8
gramos de acetato sddico, sometiendose a un secado y calenta-
miento posterior, presentars una absorcidén de agua de un 10 %,
que so0lo se eleva al 19 %, despuds de cinco lavados.

EJEMPIO 5

BEn un bafio gue contenga'por litro; 200 gramos de la
enulsidn indicada en el ejemplo 1, 40 gremos de une solucidn
de condensacidn previa acuosa al 50 % (35 % de urea dimetilol-
etilénica y 15 % de éber metilico de la hexemetilolmelamina),
10 gramos de circonoxicloruro :eristalizedo, asi como 8 gra-
mos de acetato sddico cristalizado, se empapars un terciope-
lo de algodén,‘el cuel se seca y se condensa dursnte 6 minutos
a 1502, Al llevar a cabo el ensayo de rociado el tejido pre-
senta una absorcidn de agua del 7,9 %, que tan solo se aumen—
ta hasta el 23,2 %, después de cinco lavados.

Degeorito suficientemente el objeto de la patente
de invencidn que nos ocupa, hemos de sefialar que log ejem~-
plos deseritos lo son a titulo de sjemplo, sin que sus modi~
ficaciones de maneras de proceder, temperaturs, etc., desvir-
tuen la esencielidad de su objeto,.

N O T A

La patente de invencidn descrita recaerd, pues
sobre lag siguientes reivindicacioness

18, ~PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS
PARA LA HIDROFUGACION DE TEXTILES, caracterizado por cuanto
a tal efecto se utilizard una emulsidn acuosa de parafina con
une sal de base de nitrdgeno cuaternaria que se descompone
al calor; que contenga un resto alifético como minimo con

12 dtomos de carbono, y caracterizado por el hecho de que
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la emulsidn contiene por cade parte de la sal procedente de
la base de nitrdgeno cuaternsrie de tres a quince partes de
350 4= parefina, pero especialmente de cince a diez.
2¢,~PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE FRODUCTOS
PARA TA HIDROFUGACION DE TEXTILES, seghn la anterior reivin-
dicacién, caracterizado por el hecho de que la sgl de base
de nitrégeno cuaternaria tendrd la siguiente formulat
355.= R~Y~CHy=NR, RyRy "X~
En la que R es un alquilo conteniendo por lo menos 12 dtomos
de carbono y preferiblemente 1o menos 16; R1, Ryy ¥ R3 repre—
sentan elquilos, cicloalquilos o arilos bajos; NR1R233 son
una base de nitrégeno heterociclica terciaria; X~ al anidn
360, de un doido fuerte inorgénico, preferiblemente volatil, ¥
por £in ¥ a un heterodtomo o & wna agrupacidn de &tomos que
contenge por 1o menos un heretodtomo.
3#,~-PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS
PARA TA HIDROFUCACION DE TEXTILES, segin la primera reivin-
365~ dioacién, caracterizado por el hecho de que la sal de hase
de nitrdgeno ocusternaria podréd temer por formula
R—O—CHZ—N°R1R2R3+X_
Siendo R un alquilo con 12 &tomos de carbono como m{nimo,
y preferiblemente con 16; N.R4RoRy une base de nitrdgeno
370, terciaria heterociclica, en especial piridina, y X el anidn
de un fuerte dcido inorgénico, especialmente el dcido clor-
hidrico,
48 ,YPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS
PARA LA HIDROFUGACION DE TEXTILES",
375,- Todo ta2l y conforme queéa deserito y reivindicado,
Bgta memoria consta de diez hojas mecanografiadas

¥ foliadas por una sola de sus caras, conteniendo un total
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MADRID A 14 DE JULIO DE 1965.
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