MEMORTIA DESCRIPTIVA
DE
UNA PATENTE DE INVENCION, POR VEINTE ANOS, EN ESPANA,
A.FAVOR DE COMPAGNIE DE SAINT-GOBAIN, DE NACIONALIDAD
FRANCESA, RESIDENTE EN NEUILLY-SUR-SEINE (FRANCIA)
Boulevard Victor Hugo, 62,
s obre:
"PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE AGENTES ANTIESTATICOS
PARAATRATAMIENTO DE ARTICULOS TALES COMO, EN PARTICULAR,
HILOS TEXTILES DE MATERIAS INORGANICAS, PAﬁTICULARMENTE

DE VIDRIO"
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La presente invencidn tiene por objeto un

procedimiento de fabricaclén de agentes antiéstaticos
para el tratamiento de articulos tales como en parti-
cular hilos textiles de materias inorgénicas, en parti-
cular hilos de vidrio, pudiendo estos agentes antiesté-
ticos més particularmente ser introducidoes en el liqui~
do denominado "liquido de recubrimiento" (ensimage),
destinado a asegurar la cohesidn del hilo y su proteccidn
en el curso de las manipulaciones.

4 Es conocido utilizar como agentes antiestéticos
complejos de cromo, del tipo Werner, obtenidos haciendo
reaccionar sobre sales de cromo trivalentes &cidos ali-
faticos saturados o no de cadena lineal con més de
8 atomos de carbono.

Es conocido igualmente utilizar con este mismo
objeto, complejos del tipo Werner obtenidos haciendo
reaccionar &cidos aliffticos no saturados, de cadena
lineal, con menos de 8 atomos de carbono, sobre sales
de cromo trivalentes.

Uno de los inconvenientes de estos agentes anti-
estaticos conocidos es que, durante la utilizacién ulte-
rior del hilo recubierto de un liquido de recubrimiento
que contenga estos agentes, para-la obtencidén de produc-
tos estratificados, la mojabllidad del hilo por las
resinas de estratificacidén es en general fuertemente
disminuida. Se obtienen, pues, estratificados cuyo aspecto
presenta defectos y cuyas caracteristicas mecénicas son
netamente disminuidas.

Por otra parte, en el caso de agentes obtenidos

por reaccldn de dcidos alifédticos saturados o no con més
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de 8 &tomos- de carbono sobre sales de cromo trivalentes,
es necesario utilizar una cantidad relativamente impor-
tante de estos productos para obtener un efecto antles-
tatico conveniente. Se comprueba que el hilo tratado se
hace flexible, de donde se derivan dificultades serias
para cortar el hilo, lo que hace dificil su ‘utilizacién
para la obkencidén de articulos tales como fiéltros desti-
nados en particular a la fabricacidén de productos estra-
tificados~

Finalmente en el caso de agentes antiestdticos
obtenidos por reacciédn de &cidos alifdticos no saturados
con menos de 8 Atomos de carbono sobre sales de cromo
trivalente, se comprueba una contraccién importante de
las peliculas de recubrimiento durante el secado, lo que
puede entrafiar su quebrado.

La invencidn tiene por objeto un procedimiento
de fabricacidén de agentes antilestdticos que no presentan
estos inconvenientes.

Los agentes antiestiticos segln el procedimiento
de la invencidén son obtenidos por reaccidén de una sal de
cromo trivalente con un &cido alifético de cadena lineal
saturada que tenga al menos 8 Atomos de carbono o sus
derivados substituidos por uno o varios grupos haldgeno,
nitro, hidroxilo, mercapto o aromético, pudiendo este
iltimo a su vez ser substituido por uno o varios grupos

nitro, hidroxilos, halégenos, ciano, mercapto, alcohilos,

Estos agentes antiestdticos presentan un gran

" interés en todos los casos en que las transformaciones

del hilo exigen contactos que se traducen por la genera-

cidén de electricidad estédtica. Su utilizacidbn es particu-
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larmente ventajosa en el caso de hilos éestinados a ser
cortados (por ejemplo para la fabricacidn de fieltros),
tejidos, enrollados o molidos. Pueden igualmente ser ~
utilizados en el caso de peliculas, escamas o andlogos.

A titulo de ejemplo, se pueden citar los acidos
siguientes utilizados para reaccionar sobre sales de cromo

trivalentes y obtener los agentes antiestdticos segin la

“invencidn:

1 - &cidos aliféticos saturados con cadena lineal con

menos de 8 &tomos de carbono:

-~ los acidos acético, propidnico, butirico, valérico;
mono-, di- y tricloro-bromo-, o iodo-acético; nitro-
acético, hidroxiacético; cianodcetico; tiogli-
cbdlico.

2 - &cidos aromiticos;
.~ los Acidos benzdico, nitrobenzbico, hidroxibenzéico;
cianobenzbico.
3 - &cidos arilalkil cuya cadena lineal posee un nimero

de Atomos de carbono inferior a 8:

- los &cldos fenilacético, nitrofenilacético, hidroxi-
fenil~acético.

Los agentes antiestéiticos segin la invencidn
puéden ser utilizados conjuntamente con las composiciones
de recubrimiento habituéles.

Pueden ser utilizados en mezcla con los recubri-
mientos compuestos de un modo general por:

- agentes de encolado; acetato de polivinilo, resinas poliés-—
ter, resinas epoxidicas, resinas acri-
licas o incluso copolimeros de estos

diferentes producteos o finalmente,.

mezcla de estas diversas resinas.
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- agentes plastificantes que se afiaden eventualmente al

agente de encolado para disminuir su rigidez.

agentes suavizantes que son generalmente derivados ami-
nados o ciertos suavizantes poliésteres.

agentes de unidén que son productos bien conocidos tales
como silancs v complejos de sales de cromo trivalentes
y &cidos no saturados elegidos por su afinidad con las
resinas utilizadas ulteriormente para la estratificaciodn.
agentes anejos tales como bases o &cidos necesarios por
ejemplo para modificar el pH.

productos de carga tales como, kaolin,tdto..susceptibles
de modificar la velocidad de deslizamiento del recubri-
miento.

Se utilizarén cantidades de productos antiesti-

ticos comprendidas entre 0,1 y 2,5% y mds particularmente
entre 0,2 y 1,25% de producto comercial al 20% de producto

activo con relacidén al total del recubrimiento.

A continuacidn se indica un ejemplo, de recubri-

miento con agente antiestatico segGn la invencidn:

"Rhodopas 6.000" 5%

ftalato de butilo 0,70%

"Sodamine CA" 0, 70%

f"Rhodorsil 3172 ww 0,60%

¢omplejo de cromo’ 0,75%

amoniaco al 10% para ajustar el
pH a 5,5

dcido acético glacial

agua desionizada Cantidad necesaria para obtener

la concentracidn deseada.

El "Rhodopas 6000" y el Rhodorsil 3172 W" son

productos vendidos en el comercio por la Sdad Rhdne~POulenc.
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La "Sodamine™ es el producto vendido en el

comercio por la sociedad Barnier (Valence). '

El *"Rhodopas 6000" es una emulsién acuosa de
acetato de polivinilo al 56% de concentracidn, con una vis-
cosidad de (9300 % 750) cPs a 202C, con pH 5;0 + 0,5,
siendo la dimensidén de las particulas dispersas de 1
a 2 micras.

La "Sodamine CA" es polihidroxilamina estearami-
da, bajo forma de complejo acético al 31-33% de concentra-
cibén en materia activa.

El "Rhodorsil 3172 W" es viniltrisetoximetoxisi-
lanov

El complejo de cromo utilizado puede ser el pro-
ducto obtenido por reaccidén del &cido paranitrobenzdico
sobre una sal de cromo trivalente. )

Por "agua desionizada" se entiende un agua
cuyos aniones ¥ catlones han sido eliminados, con pH
6,2 a 9,2 y resistencla eléctrica del orden de 500
megaohmios.

La composicidén antes citada es prebarada del
modo sigulente: . B

a) - A la cantidad necesaria de emulSién de
acetato de polivinio (Rhodopas 6000) se aflade el agua
desionizada, a razdn del 10% de la masa de esta emulsidn,
y luego, bajo agitacidén, se introduce lentamente la canti-
dad::correspondiente de ftalato de butilo. Se mantiene
seguidamente la agitacidn durante 24 horas a la. tempera-
tura de 202 C aproximadamente.

b) ~ En otro recipiente, se. aflade muy lentamente

y bajo agitacidn, el viniltrisetoximetoxlsilano



10

15

20

25

30

340705

(Rhodorsil 3172 W) en la mitad del agua desionizada
necesaria para la preparacidén del recubrimiento, a 152C
maximp y llevada a un pH comprendido entre 3 y 4.

La agitacién es mantenida durante 30 minutos.

c) - Se disperéa, bajo agitacién, la polihidro-
xilamina estearamida (Sodamine CA) en tres veces su peso
de agua desionizada a 602C.

Después de disolucidn, se introduce, mantenien-
do la agitacidn, una cantidad de agua desionizada, a una
temperatura comprendida entre 15 y 202C igual a 2,5 veces
la masa de agua caliente.

d) - Se vierte, bajo agitacidn, el acetato de
polivinilo plastificado-por el ftalato de butilo prepara-
do en a)

e) durante la agitacidn, se afiade @l liquido
obtenido en d) la solucidn obtenida en c).

£f) Se diluye el complejo de cromo del acido
paranitrobenzoico con al menos su volumen de agua desicni-
zada y se afiade bajo agitacibén a la mezcla preparada en e).

g) Siempre bajo agitacidn, se lleva la mezcla
£) a la concentracién deseada por adicidn de la cantidad
necesaria de agua desionizada, a una temperatura compren-
dida entre 15 y 202C, y luego se lleva el pﬁ a un valor
comprendido entre 5,3 y 5,7. Segln los casos, por adicién
de amoniaco al 10% de concentracidn o por el &cido acé-
tico glacial.

Los hilos recubiertos de dicho producto de recu-~
brimiento que contiene agente antiestatico cuya prepara=-
cién acaba de ser descrita, deben antes de su empleo, ser

secades durante un tiempo de 6 a 24 horas a una temperatura
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NOTA

En resumen, esta patente de invenciédn se contrae
a las siguientes reivindicaciones:
la.~ "Procedimiento de fabricacidén de agentes antiestéticos
para tratamiento de articulos tales como, en particular,
hilos textiles de materias inorganicas, particularmente
de vidrio", caracterizado porque consiste en hacer reaccio-
nar una sal de cromo trivalente con un &cido alifético
de cadena lineal saturada, que tiene al menos ocho -atomos
de carbone o sus derivados substituidos por uno o varios
grupos haldgeno, nitro, hidroxilo, mercapto o aromépico,
pudiendo este Gltimo a su vez ser substituidorpor uno o
varios grupos nitro, hidroxilo, haldgeno, ciano, mercapto
o alcohilo.
28.- Procedimiento, segin la reivindicacidn 12, caracte~
rizado porque los Acidos utilizados para reaccionar sobre
dicha sal de cromo trivalente son los Acidos acético,
propionico, butirico, valérico; mono-, di y tricloro-,
bromo- o iodo-acético; nitroacético, hidroxiacético;
cilano~acético; tioglicdlico.
38,~ Procedimiento, segin la reivindicacidén 128, caracte-
rizado porque los Acidos empleados para reaccionar sobre
la mencionada sal de cromo trivalente son los 4cidos ben-
zbico, nitrobenzdico, hidroxibenzdico, cianobenzoico.
4&,~ Procedimiento, seqin la reivindicacién 18, caracte-
rizado porque dichos a&cidos empleados para reaccionar
sobre la mencionada sal de cromo trivalente son los A&cidos
fenilacético, nitrofenilacético, fenoxiacético.

58.,- "PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE AGENTES ANTIESTATICOS



PARA TRATAMIENTO DE ARTICULOS TALES COMO, EN PARTICULAR,
HILOS TEXTILES DE MATERIAS INORGANICAS, PARTICULARMENTE
DE VIDRIO", segin queda descrito y reivindicado en la
precedente memoria y nota reivindicatoria, que constan

de 9 plginas mecanografiadas.

Madrid, 48 MAY. 1967
COMPAGNJE DE SAINT-GOBAIN,
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