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por " PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UN APRESTO HIDROFUGO
SOLIDO AL LAVADO SOBRE IOS MATERIALES DE FIBRA", a.favor

de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, residente i
BASILEA (Suize), e

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ho descubierto que se obtiene un apresto
hidrdéfugo s61ido ol lavado sobre los materiales de fibra,
por tratamiento on un bafic acuoso y trotamiento térmico
consecutivo, oventualmente después de un secado interme-
5;' dio, si para ello se emplea un bafio que contenga:
a) una metilolaminotriacina cstorificada con deidos
grasos superiores o eterificada con alcoholes su~
periores, A i
b) uno materia cérea hidréfoba,
10, c) un producto tensioactivo que presconte radicales

hidrocarburcs alifdticos superiores, ligados a e
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nitrdgono, con 16 Atomos dc carbono por lu. menos,

y radicalos poliglioélicos con un promedio de 10

grupos ~?~?—O—Apor 1o monos;

d) un coloide protector y
¢) un catalizador del endurccimicnto,

siendo la proporcidn cuantitativa ontre a) y b) de 2:3 a
9:1 y contenicndo la preparacidn 2 o 10A% dc los componcn-
tes a) y b) contados juntos y 0,05: a 5 % del componente d).

En calidad dc componontc a) se cmplean, por
cjomplo, derivados de la formoguanamina, de la aceto gua-
nomina o de la boenzoguanaming, pero prcferentemente de la
molamina. Los grupos motildlicos do ostos compuestos ostan
esterificados con acidos grasos suporiores que contienen
14 dtomos de carbono a lo menos o oterificados con alco-
holes suporiores (os decir, que contionen 14 Stomos de
carbono a lo moﬁos), de preforencin alifdticos. Ademds
de los grupos motildlicos asi degradados, los compucstos
triacinicos contionen todavia, ventajosamente, grupos me-
tildlicos eterificados con alconolos inferiores, como
butanol, isopropanol o, en particular, metanol, Bor Lo
goneral es recomondable gue los grupos metildlicos exis-
tentes estén ulteriormente substituidos de la monera in-
dicada en ol %5 % a lo menos, y mis precisamente csteri~
ficados con dcidos grasos superiorces o cterificados con

alcoholes superiores en el 20 a 50 %. Como cjemplos de
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radicales acilicos superiorcs cabe sciialar sobrc todo los

n
(98]
il

de los dcidos grasos con 16 a 18 Atomos de carbono, aun—
que los radicales no ncccsitan sor homogdnecos, sinof@p@

junto a grupos alquilicos con 15 y/o 17 dtomos de ehrbono
pueden contonor tombidn grupos algquilicos todavia mds,él—

N

tos, Sumamonte optos son los ésteros obtenibles del’dter
metilolmelaminico y ¢l acido cstedrico, y sobre tode los
que sc obtiencn por reaceidn de motilolmelaminas muy meti-

ladas y dcido ostedrico, para lo cual es utilizable con

cl mismo resultado pricticamente que ol deido cstedrito
puro ¢l llamado "decido ostedrico tdenico", de calid‘o.é co~
mercial, Como c¢jomplo de un aleohol supcrior cabe séﬁélar
el n-~octadecanosl,

En calidad de substancia b) pucden cmplearse
los agentes hidrofobantes céreos conocidos, como por ejem—
plo la cera dg abejas y el polietileno, pero en particular
las parafinas, cuyo punto de fusidn sc halla con ventaja
entrce 45 y 702 C. Bs preferible que la substancia b) sea
soluble en lo substancio a),

Conforme al invento deben ompleoarse como subs-
tancia ¢) compucetos que contongan radicales hidrocarburos
aliffiticos supcriores ligados a nitrdgeno, de los que un
20 4 a lo menos poséan 20 dtomos de carbono a lo menos, y
radicales poliglicdlicos con un promcdio de 10 grupos
-é—é-O— a lo menos, Deben ser productos con radical hidro-

s ol - "
carburo alifatico homogéneo, de proferencia saturado, Sin

»2
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ombargo, la accidn ventajosa do cstos compucstos aparcce
tambidn cuando sc ompléan nczelas do talos poliglicoles
nitrogenados que s6lo on ¢l 20 % a lo menos, y proforer-
fomonte en ol 60% a lo monos, proscntan radicales hi@?@-
carburos con 20 o mas de 20 dtomos de carbono y al mismo
tiempo radicales hidrocarburos con 18 o menos de 18 (por
ejemplo, 16) Atomos de carbono. EL cmplco de dichas 102~
clas ticne la ventaja de que las mezclas alquilaminicas
necesarias como materias de partida son mds fdciles de
preparar que las alquilaminas homogéncas. Por lo demas,
se utilizan, por cjomplo, los compucstos poliglicdlicos
obtonibles por reaccidn de N-monoalgquiletilon~ o —propilen~
diaminas y o6xido de ctilemo, y proforontemente los de
N-moncalquileminas y 6xido de etilcmo, on los que de nuevo
los radicalos alquilicos, en un 20 % o lo monos, conticnen
a 1o menos 20, y de prefcroncia 20 ¢ 22, dtomos de car—
bono en la cadona no ramificada, EL términc medio de los
grupos -¢—¢—0— on una molécula os dec 10 a 1o mcnos, y con
ventaja de 20 o 40. Sc prefioren los compucstos que on
calidad de grupos —¢-¢—O~ contienen cxzclusivamcnto grupos
~CH2~CH2~O—. In su lugar pucden ha}larso, sin embargo, de
conveniencia s6lo cn pequefia parte, los grupos que s¢ forman
por reaccidn con &xido de propilcno u éxido de estireno.
Los compuestos poliglicdlicos obtenibles de este modo a
partir de las aminas contionen Atomos dc nitrdgeno ter-

ciarios y pucden cuaternizarscs por cjomplo, con sulfato
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de dimetilo, pero proferentemcnte con agentes de cuater~
. . . « 7
nizacidn quo don cumpucetos cuaternarios con un idn de

haldgeno (come ClC;) 0 Brcz)), por cjemplo con cloruros.,

» > M

o bromuros do alquilo, cloroacetomida o bromoaoetami@p,é,
5, myy convenientomente, con cloroetanol (otilenclorohiéiiﬁa),
cloruro de beneilo o cpiclorohidrina. Estas sales améﬁi§as
cuaternizadas pucden cmplearsc como componcnic ¢) dcwlﬁi
misma mancra gue los compucstos no cuaternizados, Cabe
destacar particulormontc, como sc desprende de la diéqui~

10, sicidn anterior, log productos de la férmula s

(CH_~CHp~0-) 7—H N
R-N

(CHy~CHy~0~) —H

donde
15, R signifies un radieal :hidrocarburo alifdtico
no ramificado, con 12 Atomos de carbono a lo
nenos,
ny n significon mimeros enteros,
halléndosc on ol 20 % por 1o monos radicales
. - , !
20, R~N-\\ con 20 atomos de carbono a 1o menos,
y la suna
n + n importa 20 a 40,
asi como 1os respoctivos compucstos aménicos cuatcrnarios.

En calidad de coloide protector 4) cntra on

=2
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consideracidn, por cjcmplo, la hidroxictileclulosa, la sal
sédica de *a carboximotilcclulosa, ol polictilonglicol,

la polinecrilanido, la polivinilpirrolidona, un p&limcro:
carboxivin{lico y, on particular, ¢l aleohol polivin{lico.
Se prcficrc un alcohol polivinilico do viscosidad mediana
a alta, con grads de saponificacidn supcrior a 86 %. Las
solucionos acuosas al 5 % presontan a 252 C una viscosidad
de 40 a 80 contipoiscs, mcdida con un viscosfmetro de ro-
tacidn on una rolacidn radial de 0,96 dcl cucrpo de riodi-
cidn respocto al vaso de medicidn. _

En calidad de catalizador de cndurecimientc
¢) para el compucsto metilslico a) pucdien cmplearsc 1os
conocidos cndurcccdores aminoplastos acidos o potencial-
nento acidoss por ojcmplo, sales ambnicas do dcidos fuer-
tes (como sulfocianuro amdnico o cloruro amdnico), nitrato
de zinc, clorurc de zinc, fluoroborato de zinc, cloruro
de magnosio, Acido elorhidrico, dcido fosfdrico o dcido
férmico. Muy vontajosas resulton las sales de aluminio
(por ejomplo, cloruro o sulfato de aluminio).

Tos bafios utilizables segin cste invento pue-
den prepararsce de manera ya conocida. De conveniocneia se
compone primeramontc una cmulsidn que contienc las mato-
rias a), b), ¢) y d) on la proporcién cusntitativa pres-~
erita, pero cn concentracidn mds clovada gque la de uso.
Tales crulsiones, gue tienen bucno cstabilidad de almacena-

miento, se caracterizan por contcner:
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a) unn metilolominotriacing esterificada con dcidos

grasos superiores o ctorificnda con alcoholes su~

periores, .
b) wna materia cérea hidréfoba, o
5; ¢) un producto tonsioactivo que prosenta radicales S

-

hidrocarburos alifaticos supcriores ligados a .-+~

nitrdgeno, con 16 Atomos de carbono a lo menos, ¥

s

radicales poliglicdlicos con un promedio de 10

.
‘e v

t 1l
grupos -C-C-0- o 1o menos,
|

.
- ¢ 4
oot

lo. e
y S

d) un coloide wrotector,
con ‘..lo proporcién cuantitativa de 2:3 a 9:1 ontre a)ny b)
y con un contenido de 20 a 50 % de lom componentes a) y b),
15, contados juntos, do 1,5 a 20 % dcl componente ¢) y de 0,5
a 5,0% del componcnte &) en la proparacién.

Para preporar las emulsiones, se actla venta-
josamente afindicndo primeramentce lag matorias c¢) y 4) ge-
nuina o coloidalmente solubles cn agun, asi como, para e~

20, vitar un pH bajo y por lo tanto un ondurccimicnto prema-
turo, una poquefic cantidad de una amina (por cjemplo,
mnorfolina, metilmorfoling, hidroxictilmorfolina, dietile-
“fanolamina, metildictanolomina, otildictanolamina, trie-
tanolamina o dimctiletanolamina), a lo cantidad ncecesaria

25. de agua ¢ introducicndo lucgo o tomperatura clevada, con-

sccutivamente o, de proferencia, conjuntamente (en forma
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de wna fusidn calicnte), los componcntes a ) y b). Con ayuda
do un agitador cficaz w otro dispositivo apropiado debe
cuidarse de la homogeneizacién inmedicta del correspon-
diente sistema bifdsico. El calor se aporta conveniéﬁ%e—

5, montc de modo quo la tomperatura do la cmulsidn so haiie
corca del punto de cbullicidn, poro sin alcanzarlo._pburanto
la operacidn omulsionadora, o on particular dospuds de
ésta, pueden ogrogarsc todavio otras materias (por ejem-
plo, despspumantes). e

10, Para ¢l uso, la emulsidén sc diluye con agué
fria o calicntc v sc afiade el catalizador del endureci~
micnto. El trotamionto del moterial de fibra (por cjemplo,
algoddn o fibras de cclulosa ronegerada) con los bafios de
1a composicidn que se ha indicado al principio puede cfec—
15, tuarse, a la tomperstura ambicnte o a tomperatura ligera-
mente elevada, con los dispositivos conocidos usuales,
de convenicncia on ¢l fular. El sumento dc peso cs con
ventaja de 60 a 100 %.
El motorial de fibra asi imprognado puede en~
S 20, tonces sccarsc antos de sometorlo a un tratamiento térmico,

por cjemplo a temperatura de 120 a 1802 C durantec 20 a 1

minutos,
Los oprestos que sc obticnen por el procedi-

miento agui oxpucsto conficron a los matoriales de fibra

. 3

25, buena capacidad hidrdfuge y son sélidos al lavado, Los
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bafios de la composicidn indicada gue para ello sc nccesi-
tan presentan 1o ventajz de que, ot on la elaboracidn de

grandcs partidas, no dejan productos cércos ni on el

tcjido ni on lag instalaciones, sobre todo on los rodillos

del fular. e

Receta de preparacion A REDCARE

IYCERY

Se deseribe la preparacidn de 500 g de un&’
emuleidn cuyos dotos deben tomarsc on la Tabla II que a-

percee mds adelante. o

En un rceipiente caldoablo con agitador dqji
hdlice cuyo mimoro de revolucioncs os regulable on eonti-
nue, sc¢ disuelven con agitaoién modeorada, primcramecnte 4
fomperatura de 20 a 25¢ C y luego o %OQ Cy, v g del polvo
de alcohol polivinflico V on 142,5 + 5 g dc agua (la con-
tidad adicional dc ngua se determinﬁ sogin el contonido
de cmulgente). Iucgo sc agroéan ¥ 8C disuclven a g de la
amina 4 y e g del cmulgente E. En ceto solucidn acuosa de
cmulgonte so vierte cntoncoe, cmpezonde a 852 C, .una fu.
sidn homogénea, calionto a unos 1052 C, do m g de un pro-
ducto dc condensacidn M, cuya preporacidn sc oxpone mas
adelanto, y p & de parafina Py sc agifa con nimero cre-
cionte de revoluciones hasta que sc forma una cmulsidn
coloidal, micntres sc cuida, mediante la regulacidn de

. « 2 .
la calcfaceidn cxtorna, de que la caulsidn no cmpicee a
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horvir. Seguidamente sc afiaden todavia 96,75 g de agua a
702 Cy 3 g doc un deécspumante a basc de silicona cn forma
disporsa, con agitacién lonta. Despuds de volver & contri~-
fugar onérgicamontc, so obtieno una cmulsidn finamente
dispersa quc sc cnfria hosta la tomporatura ambicnte on
agua corricntc, pero sin agitarla. Ia cmulsidn prgpé;ada
por oste proccdimionto puede dilwirsc con agua frié*é

LR

alicnte y muestra las propicdades quc sc indican en los
Ejomplos 1 a 12, oxpucstos mas adclantc. e
Tos productos dc condonsacidn M (rcsindsjme-

lamfnicas esterificadas ¥ I a III y resinas molaﬁ{nicas
etorificadas ¥ IV o VI) sc prcparan del modo siguiente:

MI: Agitando, se¢ introducon 324 partes (1 mol)
de hexamctilolmecloming finamente pulverizada on 2000 vo-
lumencs de mctanol que conticnen 100 voliémenes de deido
clorhidrico al 30 %. El compuestc motildlico queda di-
suclto al cabo do 10 minutos. So cgitn immediatamente la
solucidn con wnas 160 partes de carbonato sdédico anhidro
hasta que da reaccidn ncutra eon ol papcl tornasol. Se
separa por filtracidn la sol preeipitada y sc cvapora la
solucidn en vacio hesta un jarabe al 98 % o lo monos. Se
climina por filtracidn en calicnte Ia sal que chora se
ha precipitade todovia y se celicntan 100 partes de este
éter motilico dofictilolmelamine con 130 partes de dcido

esterdrico, on vocio do 10 a 20 mm de Hg y a temperatura
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de 190 a 2002 hasta que el indice de acidez es de 5 a 8.

i
1

MII: 390 g (1 mol) del éter metilico de metilol-
melamina descrito en M I se calientan con 270 g (l?%él)
de dcido estedrico téenico, on vacig de 25 a 30 me 4o
presién de Hg y a temperatura de 195 a 2002 C hastéjdﬁe
¢l indice de acidez eos de 2 a 3, lo que ocurre al.e?ho

]

de 3 horas de calcentamiento. ,

L)

M III: 390 g (1 mol) del Ster motflico de metilol-
melamina descrito cn M I se calicnbtan.con 242 g Ziﬁﬁol)
de dcido mirfstico, en vacfo de 25 a 30 mm de pro;iéé de
Hg y a tomperatura de 195 a 2002 C hasta que cl iﬁdﬁée
de acidez es de 2 a 3. .

MIV: 195 g (% mol) del dtor metilico de metilol-
mclamina descritc ¢n M I sc caliontan con 155 g de un
alcohol araquidi}ioo sintético, cn vacfo de 30 a 35 mm
de'presién de Hg, a tomperatura de 195 a 2002 ¢ y agitan~
do, durentec 4 horas, Despuds dol cnfriamicnto se obticne
una masa tenaz, que so disuclve con limpidez en benceno,

MV: 250 g (% mol) de una solucidn al 75 % en
butanol de un éter butilico de hexametibl-molamina con
unos 2 a 3 grugos butilicos sc calicntan con 155 g de un
aleohol araquidilico sintético a bemporatura de 1202 C y
en vacio de 30 mm de prosién de Hg, AQurante una hora, lo
que hace que sc destile butanol. Sc prosiguc el calenta-
micnto durante 8 horas mds y despuds del enfriamicnto so

obtienc una masa tenaz, de color amarillo palido ¥y que se
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disuelve en benceno con limpidez.

MVI ¢ 195 z (3 mol) del éber metflico de metilol-
melamina descrito en M T se calienten con 105 g (% pql)
de alcohol miristico, en vacio de 30 a 35 mm de preéi%h
de Hg, a temperatura de 195 a 200¢ ¢ y agitando, dﬁ§§h%e
6 horas. Se obtiene una masa muy viscosa y casi inqoléra,
que se disuelve con limpidez en beiiceno y en parafina.

Roceta de preparacién B

Se describe la preparacidn dec 500 g de uhé';
emulsion cuyos datos deben tomarse de la Tabla III que a-
parece mas adelante, |

HEn un recipiente caldeablc con agitador de
hélice como el que se ha descrito en A, se disuelven con
agitacidn moderada, primeramente a temperatura de 20 a
25¢ C y luego a 709 C, v g del polvo de alcohol polivini~
lico V en 142,5 g de agua. TIuego se agregan 0,25 g de
dimetiletanolamina., Fn csta solucidn acuosa de coloide
protector se vierte entonces, empezando a 85° C, una fu-
sién homogénea, caliente a temperatura de 100 a 1052 C,
a base de 112,5 g de un éster M I como el descrito en A,
112,5 g de parafina de punto de fusidn 602 C y e g del
emulgente E y sc agita con nimero crociente de revolucio-
nes hasta que sc forma una emulsidn, mientras se cuida,
mediante la rogulacidén dc la calefaccidn externa, de que
la emulsidn no empicce a hervir, Scguidamente se afiaden

todavia 71,75 g, 46,75 g o 21,75 g, rospectivamente, de
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agua a 702 ¢ {la cantidad de agua que se afade s¢ deter-
mina segin el contonido de emulgente) ¥ 3 g de un deses-
pumante a base de silicona en forma dispersa, con agita-
cibn lenta., Docpués de centrifugar otra vez enérgiqééente,
se obtiene una omulsidn coloidal finamente disperéég:Que
se enfria hasta la tomperatura ambiontc en agua cqfriente
a 152 C, pero sin agitar. Esta emulsidn puede deélgifse

y diluirse con agua fria o calionte y muestra las @fopie-
dades que s¢ scfialan en los Ejcmplos 13 a 17, exXpucstos

mas adelantoe,

O

~

Recota de preparacidn C S

Se describe la preparaciom de 500 g de ﬁna.
emulsidn cuyos datos deboen tomarse de la Tabla IV que se
incluye mée adclanto,

IEn un rvocipionte caldecable con agitador do
hélice cuyo nunmoro de revoluciones ¢ regulable en conti-
no, se disuelvon con agitacidn moderada, primeramonte a
tomporatura de 20 a 259 C y lucgo a 702 C, v g del polvo
de cdloide protector ¥V en 142,5 g dc agua. Luego se agre-
gan y disuclvon a g de la amina A y ¢ ¢ del cmulgente E
(un producto d¢ adicidn dc 30 moles do éxido de otileno
a 1 mol de una mezela de 10 % de cestearilamina, 55 % de
araguidilamina y 35 % de behenilamina). En csta solucidn
acuosa de cmulgente se'vicrto cntonces, cmpezando a 852

C, una fusidn homogénea, calicnte a wmos 1052 C, de m g

g
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dc un dster M T a base de Ster metilico de metilolmelamina
y dcido estedrico (cuya preparacion se ha descrito en la
recota A) y p & do parafina P, b g de cera de abejas By

A v oA

po_ g de polietileno Po y se agita con nimero crociende

- -
L4 J

de revolusiones hasta que se forma una cmulsidn coloidal,
nientras sc cuida, mediante la regulacién de la calcfac-
cidn oxterna, do que ls emulsidn no sc ponga a serVir. Som-
guidamento sc afiadon todavia 93 g do agua & 702 Cy 3 g

de un desespumantc 2 base de silicona en forma diéééﬁéa,
con agitacién lonta. Despuds de centrifugar enérgiﬁamente
una vez mds, sc obticne una emulsidén finamente dispersa,
la cual sc ajusta primeramente a 500 g do peso con un .
poco de agua a 709 C y luego se enfria hasta la tompera-
tura ambicnte cn agua corrionte, pero sin agiter. Ia e-
mulsidn preparada por cste procedimicnto puede diluirse
con agua fria o calicnte y mucstra las propicdades quo

sc expresan cn los Ejemplos 18 y 28; cxpucstos mis ade-
lanto,

Roccta de preparacidn D

Se describe la preparacidn de 500 g de una
cmulsidn cuyos dotos deben tomarse de la Tabla V que se
expono mas adelante,

En un recipioentc caldecable con agitador de
hélice cuyo nimcro de revolucioncs os regulable en conti-

nuo, se disuclvon con agitacion moderada, primeramente a
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temperatura dc 20 a 252 C y lucgo a 702 C, v g del polvo

de colcide pirotector V cen 142,5 g de cgua. Lucgo se, afjaden
"n

¥y sc disueclven & g de la amina 4 ¥ ¢ g del cmulgente E .

Fn osta solucion ncuosa de cmlgentc so vierte cntonces,

~

cmpezando a 852 ¢, una fusidén homogénoa, calionte g}hnos
1052 C, de m g dc una de las resinas melaminicas Mtx'é

M VI (cuya preparacidn so ha doscrito cn la receta Af ¥
de p g de parafira P y sc agita con numero crccicnﬁo'ae

rovolucionos hasta que sc forma una crwlsidn coloidal,

miontras so cuida, mediante la rogulacidn de la calefoe-

£

. ! . 1 -.‘-. -
cion oxterna, de guo la omulsion no sc ponga a hervir,

Seguidamente so afinden todavia 94,5 g dc agua a 708 C y

[

g do un desceopumante a base de gilicona en forma dis-
porsa, con agitccidn lenta, y, decpuds de centrifugar
cndrgicamente: - una vez mas, sc obtione una emulsidn
finamente dispersa, la cual s¢ ajusta primeramente a 500 g
de peso con un poco de agua a tomperatura de 60 a 702 C

y luego se cnfria hasta la temperatura ambicnte cn agua
corricente, poro sin agitar. La cmulsidn preparada por este
procedimicnto puede diluirse con agua fria o caliente y
mucstra las propicdadies que s¢ cxponcin on los Ejomplos

29 a 35, incluidos més adolantc,
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S

120 & de unn cmulsidn preparada segun la re-

P

ceta A y conferme a la Tabla IT, Hjomplo 1, se dilpypn

con agua & la tcmperatura ambicnte y afindicndo éc;dbA
clorhidrico hasta pH 5,0, de tal modo que después:dé 1la
adicidn de 24 g do uma solucidn al 20 % de sulfato ﬁe alu-
minio se obtengs un bafio de impregnacidn de 1 1it£§;78e
deposita cete baiio en la artesa de un fular de trééjrodi—
llos y se hace pasar por égte un crecepon de viscoéa e
#iido de negro. Lo absorcién de liquido impregnantes del

60 %. Despuds de sccar a 802 C, sc ordurcce durante 5
minutos a 1502 ¢, Sc obtiene un material con apresto hi~
dréfugo. Ni cl tojido ni los rodillos del fular gquedan
ensuciados por residuos. Para comprobar este aspccto, en
lugar de haccer pasar ¢l fejido una sola vez por el fular,
pucde hacerse circular por &l comtinuamente durante una
hora una cinta sin fin de 3 metros de longitud, con una
velocidad de paso de 6 metros por minutos. XNo se advierten
Fampoco ni en cl tejido ni on los rodillos sedimentos dig-
nos de nota, Sin cmbargo, ostas sucicdades se presentan
cuando cn luger de la substancia c¢) que ha de incluirse
segun el invento sc omplean para proparar la cmulsidn,

por cjcmplo, productos tensioactivos dc adicidon de dxido

de etileno a alcoholes superiorcs o o aminas grasas pro-
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vistas exclusivamente de menos de 20 dStomos do carbono,
El grado de ensuciamiento de los rodillos

pucde evaluarsc, segﬁn la Tebla I que siguc, proporéid-

nalmente el mémero S5 la cifra total do todas las §.opns-

tituye ¢l grade de ensuciamicnto dol fular, -E‘
Tabla I
‘ A ; : ! N
Flllal‘ H i ’ ! { > : ‘et
rodillo -l [=3 I8 | S |SS{S83 ;88 {838 "
superior ‘ (o e
? »
rodillo )
contral - {8 18,5 {88} 85|35 | 8395|883 | Ss8
: ro
rodillo

inferior - =~ SIS I8 | 8855 (383 |} S38 885

Grado de
ensucin- olli213 14
micnto

A%}
(o)
-3
co
(Xe]

Ademde de lo cmulsidn sogin ol Ejemplo 1, se
indican ¢n las Tablaos IT a VI otras omulsioncs que pueden
prepararse scgun Las recctas A, B, C o Dy utilizarse o

probarse de la moncra que sc ha indicado.
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Tabla IT

Ejemplo ne ; 1 2 3 4 5 6

Receta de prepa—
racidén A

I. Ta emulsién con
tiene
2. V: Alcohol poli-
vin{lhco muy
viscoso: 45 %
5% grado de Sg
onificacion

7-89% v=|75 (75|75 |75 |75 | 6

my vi SOOSO H
10, 60 ¢ 5 %

grado de Sapo

nifiecacidn

98-99% v

A: Trietanolamina a
dimetiletanolaming g

E: Producto de adl | e

: eidén de 30 moles
15. de 6xido de eti-
. leno a 1 mol de -
una mezcla de 10

% de estearilami

na, 55 % de araqui

dilamina y 33 % de

2,5

0,25 [0,25 |0,25 | 0,25 | 0,25 | 0,25
25 |25 | 25 25 | 25 20

i}

behenilaming
I cuat. con clo
roetanol e =
I cuat. con epi
20, clorohidring e =

I cuat. con clo
ruro de benci
lo e =

= (112,5 [12,5 |112,5 | 202 [150 112,5

112,5 23 75 112,5

= 112,5

» . 0112,5 » 4 4

¢ Pargfina F
606220
parafinag F
50-5220

25, isocerina F

T0~-728C

s o W B
il
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Tabla II (continnacién)

Ejenplo K¢ 1 |2 |3 | s |5 6
IT. Imprgg /1 d .

nacién 8 em an e

de sar gién 80 80 80 80 @égs

ga de e

algodén; | /1 de sulf. ieed o
5. prueba de_-«_Al 5,2 3,2 3,2 4,8 4,‘-8
de hebu <
liza % de H,0 2,3 2,5 3,5 7,2 4,%.
cibng e
nnestra
gin la
var

10 Muestra . )
. lavada .o SR
en ebu~- |% de HZO 31 |31 3,6 10,7 9 -
1licién

III Prueba

de fu=

lardeo
Grado

de ensu
clamiento 1 0 1l 0 0 1

15, IV, Cinta de
tejido:s
impeca~
ble:

& g g g g g €
sucia: 8

wn

» Viscosidad de una solucién acuosa al 4 %, a 202 C, en
centipoises,
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Iabla IT

Ejemplo n

1

11l

12

Receta de prepa—
racibén A

I. Le emulsién con

tiene
V: Alcohol poli~
vinflico muy
v1seoso- 45 4
5% grado de sa
onificacion
7-89%

my v1scoso:
60 + 5 %

grado de sapo
nificacibn
98-99%

A: Trietanolamina
dimetiletanolaming

E: Producto de adi

cién de 30 moles
de 6xido de etiw

B leono & 1 mol de |-

una mezcla de 10
% de estearilami

na, 55 % de araquj_._
dilemina y 33 % de,

behenilamina
I cuat. con clo
roetanol

I cuat., con epi

clorohidrina™

I cuat. con clo

ruro de bencl
0

I

P: Parafinag F

606220
parafina F
50-~522¢
isocerina F
70=722C

)

@

g O wWd B

V=

Ty5

=| 0,2

20

112,5

112,5.

Ty5

0,2

20

112,5
112,5

T45

0,2

20
112,5
112,5

0,2

20

112,5
112,5

------

0,2

20

112,5
112,5

0,2

20

12,5 |
112,5
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Tabla II (continuacidn)

Ejemplo N¢

7

8

10

II. Impreg
nacidn
de sar
ga de
algodén;
prueba
de hebu
liza
cibn;
nuestra

- gin la
var

g/1 do emul
gién

g/l de sulf.
dendl

% de H20

80

3,2

2,9

.
.’)‘oza
,\.!’, ]

71 a8

80
3,2

2,7

Muestra
lavada,
en ebu-
1licidn
ITI Prueba
de fu=

lardeo
Grado

de ensu
ciamiento

% de H,0

3,2

4"3',

3,0

IV. Cinta de
tejido:
impeca~
ble:
sucla:

i

&
s

% Viscosided de una soluoién acuosa al 4 %, a 202 C, en
centipoises, ’
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Ejemplo Ne

13

14

15

IIa

3

emulsidn contiene

Alcohol polivinfli
co muy viscoso:

45 4 5% grado de
seponificacibn
87-89 %

Dimetiletanol-
aming

Producto de adicibn
de 30 moles de 6xi
do de etileno a 1
mpl de una mezcla
de 10 % de estea~
rilamina, 55% de
araquidilamina y
35 % de behenilami
na

Producto de adicidn
de 70 moles de 6xi=-
do de etileno a 1
molh de una mezcle
de 30 % de palmi-
tilamina, 40 % de
estearilamina,
20% de araquidil
aming y 10 9 de
behenilamins,

Producto de adi
cién de 30 moles
de 6xido de eti~
leno a 1 mol de
una mezcla de 30%
de palmitilamina,
40 % de estearil
amina, 20 % de
araquidilamina y
10 % de behenil-
amina,

Parafina F 602 C

v

8

1}

745

0,25

50

112,5
112,5

1,5

0,25

75

112,5
112,5

7,5

0,25

100

112,5
112,5

0;25

25

112,5
112,5

745

0,25

25
112,5
112,5




Tabls III (con$innacién)

Ejemplo N¢

13

14

15

16

IT

5e

10.

Impregnacién
de sarga de
algodén

Prueba de
nebulizga~
cléng

Muestre sin
lavar

Muegtra lava
da en ebulll
cidén

g/1 del
EJemplo

g/1 del sul
fato de Al

80
3,2

2,3

2,4

80
3,2

3,0

3,6

80
3,2

3,4

3,6

It

Prueba de
fulardeo
grado de
ensuciamien
to

15,

Cinta de te
Jido:
Impecable:
sucia:

it i
g

*,
Viscogidad de una

20.

solucién acuosa al 4 %, a 202 C, en cP
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Ejemplo Ne

18

19

20

21

22

23

Receta de prepa-
racibén C

I.

Vs

Ia emulsién con
+tiene

Alcohol polivi
nilico muy vis
coso: 45 4 5 1)
grado de Saponi
ficacién 87-897%

Hidroxietilcelu=
lose 2)

Hidroxlietilcelu-
losa

Polimero de 4xido
de etileno de pg
so molecular alz?

Cérboximetilcelu
losa sédica 5)

Polimero carboxi
vinilico de peso
molecular alto 6)

- Poliacrilamidsa de

E.
MTs
P
B:
PO:

peso molecular al
o

Polivinilpirroli
dona de peso mole
cular alto

Dimetiletanolamina

.‘

Parafing F 60-622C
Cera de abejas
Polietileno

P
it

{

<
il

0nwian

Ko Ho®

o
il

Ty5

2,5

112,5
56, 55
56 25

1,5

2,5
112,5
112,5

1,5

2,5

112,5
56, 55

56,25

3,2

2,5

112,5
112,5

2,5

0,25

112,5
112)5

1,9

2,5

112,5
112,5
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Ejemplo Ne 18| 19 { 20| 21| 22| 23
ITI. Impregnacién 1l de emul U
depsaggg de g/sién —| 120} 120 | 120 | 120 | 120 1:2.(‘)':
algodénd /1 do sulf L
prueba de e s o i .
nebulizacibn de Al 4,814,8)4,8)4,8 4,8 4’?‘
Muestra sin o
lavar % de H,0 5 110 |5 3,113,232
Muestra la- o
vada en ebu
llicién ~ | #de H,0 | 3,7| 11 |5,1}3,2/2,6]3,8
IIT Prueba de L
fulardeo o
grado de O O .O O l 0 ,
ensuciamien '
tos
IV Cinta de te- 1
gido: -
mpecable: , =8
sucia : =8 & & & g & g
1) Viscosidad de una solucién acuosa al 4%, a 200 C; en centipoises
2) Viscosidad de una solucidn acuosa al 2,16%, a 259 (3482 centlpoi-
ges
3) Viscosidad de una solucién acuosa al 1,28%, a 252 C; 620 cenbtipoi-
Bes
4) Viscosidad de una solucibén acuosa al 5,62%, a 252 (3 621 centipoi-
Ses
5) Viscosidad de una solucién acuosa al 3,9 %, a 252 C; 498 centipoi-
ses
6) Viscosidad de una solucibn acuose al 2,5 %, a 252 C; 352 centipoi-
ges .
7) Viscosidad de una solucidn acuosa &l 5,0 %, a 252 C¢: 202 centipoi-
ses
8) Viscosidad de una solucidn acuosa al 7,5 %, a 25¢ C: 79 centipoi-

ses



Tabla IV

26

Ejemplo N2

24

27

'Receta de prepa~
racién C

I,

Ia emulsién com’
tiene

V: Alcohol polivi -

nilico muy vis

coso: 45 + 5 1)
grado de saponi
ficacién 87-89 %

Hidroxietilcelu-
lose 2

Hidroxietilcelu~
losa

Polimero de 6xido
de etileno de pe
so molecular alZg

Cérboximetilcelu
losa sbédica 5)

Polimero carboxi
vinflico de peso

molecular alto 6)

“ Poliaserilamida de

A:

E : ...".
MT.

P;
B:

peso molecular al
to

Polivinilpirroli
dona de peso mole
cular alto

Dimetiletanolamina

Parafina T 60-6220
Cora deo abejas

P0: Polietileno

t4
1 I :

gzymsatnm <
e nni

8,4

2,5

112,5
112,5

5,85

.2,5
112,5
112,5

3,75

2,5

112,5
112,5

3,0

2’5

112,5
112,5
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15.

20,

Tabla IV (continuacién
Ejemplo Ne 24 | 25 | 26 | 27 | 28 "
II. Impregnacién g/l de emul -
de sarge de sién 120 120 | 120 | 120 | 320.
algogéna g/l de sulf \ :3'
prueba de e s . 8 8 | 4,8
nebulizacién de Al 4f8 4“8 | 4 4 L
Muestra sin : e
lavar % de H,0 4,9 3,2 | 3,7 | 3,1 %,53
Muestra la-— ;
vada en ebu e}
1licidn % de H20 3,2 7,0 | 3,7 3,8 3,9
ILI Brueba do L
ulardeo 3.,
grado de oo o o]
ensuciamien T
to:
IV Cinta de te=-
jido:
impecables » =g g g g g
sucis : = 8 .
1) Viscosidad de una.solucién acuosa al 4%, a 202 C; en centipoises
2) Viscosidad de una solucidn acuosa ai'2,l6%, a 252 C;482 centipoi-
ses .
3) Viscosidad de una solucidén acuosa al 1,28%, a 252 C; 620 centipoi~
ses
4) Viscosidad de una solucién acuosa al 5,62%, a 250 C; 621 centipoi-
ses
5) Viscosidad de una solucién acuosa al 3,9 %, a 252 (3 498 ocentipoi- -
ses .
6) Viscosided de una solucién acuosa al 2,5 %, a 252 C: 352 centipoi-
: , gses -
7) Viscosidad de una solucién acuosa al 5,0 %, a 25¢ C: 202 centipoi~ |
. : ses -
8) Viscosidad de una solucidn acuosa al 7,5 %, a 25¢ C: 79 centipoi-

8e8
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53

emplo Ne

b 29

| 30

31

32

33

34

35

Receta de pre
paracion D

I, Ta emulsibn

Ve

contiene

Aleohol po
livinilico
ny visco-

so: 4545 1)

grado de
saponifica

cién 87-89%

Hidroxietil
celulosa 27

Dimetileta
nolamine

Producto
de adieién
de 30 mo-
‘les de 6~
xido de
etileno a 1
mol de una

nezcla de ..

10% de es

tearilami

na, 55% de
araquidil-
aming

¥
© 96% de be-

henilamina

a 1 mol de
una mezcla
de 25% de

hexadecil-
amina, 70%
70 % de es
tearilami-
na y 5% de

octadecenil

aming

v

e

3,2

2,5

25

Ty5

2,5

T,5

2,5

25

1,5

2,5

25

Ty5

2,5

25

0,25

15

T45

2,5

25

1) y 2) véase en la tabla IV
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29

I
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Ejemplo Ne

29

30

31

32

33

34

35

a 1 mol de
une mezcla
de 90% de
hexadeci~
lamina, 6%
de octade~
cilemina y
4% de octa
decenilan®
na

M: Resina
melamf-
nica I

IT
ITI
Iv
v
VI

P: Parafiha
F 60-62¢C

BEEBEEBSR

it

{1

112,5

112,5

25

112,5

112,5

112,5

112,5

112,5

112,5

112,5

112,5.

112,5

112,5

"II. Impreg

nacidn
de sarga
de algo-
daén:

Prueba de
nebulizg
ciéns

Muestra
gin lo-
var

Muegtra
lavada en

ebullicifn

emul} 120
816

sul- 4,8

3,1

3,2

120

4,8

32

3,0

120

4,8

5,1

5,8

120

4,8

6,2

5,1

120

4,8

4,6

4,4

120

4,8

3,2

2,8
10

5,7

III. Prueba

de fu~
lardeo

grado de
ensucia~
miento

IV, Cinta

de te-

jido:s
impeca~-
ble

sucia

i

w Qg




e
2

5.

10,

15.

20,

30

i
it

341851

TABLA VI
Tjemplo Ne o3 37 % 38 39 1 . 40
I. Rececta de propa- | E T
racion C ! ;
Ejomplo 22 i g
|
: r -

ITI. Impregnacidn 120 g/1 i 120 g/15 120 g/11 120 g/1i120 g/1
de sargo de de emul ; do em ] ! do cmul | de emul lde emul-
algodon gion sion 5ilon sion (sion
Catalizador 2,7 &/11 5,4 g/1i 5,4 g/1 15,4 g/1{5,4 g/1

de de { do ni- de clo-jde fluo-
NH4Cl NHACl l trato ruro de [roborato
do 2n Mg - jde Zn
Prueba de nebu 2
lizmacion, :
Mucstra sin : : o ‘ :
lavar: 3,5 3,4 4yd 3,8 4,5
Muestra la- : : o : :
vada 6,6 3,3 3,9 354 4y4
H
: .
III. Prucba de ! 3
fulardeo ;
: l
grado de
ensucia~
miento 0 0 1 2 1
IV, Cinta de
tejido
impecables = g 1
L g ! & g g
suciac =g i !
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REIVINDICACIONZS

-~

. h
.

Doserito sl objeto del prosucnte invento, so-dewla-
L ]
- N . ! . o L .
an nuevas y Ge propia invencién los siguicntcs reivdndico-
aTee

cionce, con prioridad de la solicitud de patentes bwisas

néms. 8747/66 dcl 16.6.66 y 698967 ol 18.5.67, 'dXis-

.
LR RS

ticndo cn ollas wnidnd de invencidn.

1. Procedimicnto para prodieir un aprestéfﬁidré—
fugo ©6lido 2l lavado sobre los materinles de fibra, ca~
racterizado por - trotorse ol material de fibra en uﬁ”%aﬁo
2CU080 que conticne:

a) wa metilolaminotriacing csterificadn con deidos
grosos superiorces o cterificada con alcoholes
guncriores,

b) wma moteria eérea hidréfoba,

¢) un producto tensionctivo que preseunte radica~
leg hidwocarburos olifdticos superiores ligndos
a nitrdgeno, con 16 2Stomos de carbono por 1o
monos, v radicnlos poliglicdlicos con un pro-
medio de 10 grupos -¢—¢—0; por 1o menos

d) un coloide protoctor y

¢) um eatrnligzador del ondurccimicnto,

con la proporveidn cuatitativa de 2:3 a 9:1 cutre a) y b)
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y con un contenido de 2 a 10% dc los componontes a) y b)s
contados juntos, de 0,15 o 3,2 % del componente c) y de

0,05 a 5 % dol componcnte d) onr la preparacidn.

2. Proccdimionto scgin lo reivindicacion -1, co-
racterizado on que ¢l bafio conticne, on calidad de compo~
nente ¢), un compucsto poliglicdlico de una monoalguilaming

provista do 16 Atomos de carbono a lo menos.

3, Proccdimicnto semin lao reivindicaciéﬁ'i,;ca—
racterizado cn que ol bafio contienc, on oalidad do é&mpo—
nentc b), una mntoria cdroa hidréfobm, soluble on‘ol com--
pononte a), ¥ on calidad dc componente ¢), un producto
tensioactivo que prosenta radicales hidrocarburos alifd-
ticos suporiores ligados a nitrdgeno, un 20 % de los cua-
les, por lo menos, ticnen a lo menos 20 atomos de carbono,
vy radicales poliglicdlicos con un promeodio de 10 grupos

~¢—¢—O~ a lo monos;

4, Proccdimicnto segin lo roivindicacidn 3, com
racterizado con guc el bafio contionc, en calidad d¢ compo--

nente ¢), compucstos de ls Férmula
,(CH?—CHQ-On)mf,,M»H

R-HN
H

( CHy=CHy~0-).
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cn la que
R gignifica un radical hidrocarburo alifdfies

no romificado, con 12 Atomos de carbono o Lo

menos, wicntras que T
. e , 1-,"-.-
ny n siznifican numoeros cnteros, LT

nllandosc cn ¢l 20% a lo monos radicale{
R~ i:;con 20 Atomos do carbono a lo menos,e
importondo 1la suma .
m+nde 20 a 40,

0 los respectivos compuostos aménicgﬁrcuaternariosﬂ

5. Procodimicnto sogun una de las reivindieacio~
nes 3 y 4, coracterizado cn que ¢l baflo conticne, como com-
poncnte a), un dstor obtonible o basce de Ster metilico do

metilolmelaming y deido cstodrico.

6., Procedimionto scgin una de las reivindicacio-
nes 3 a 5, caracterizado on que ¢l baflo contiene parafine

c¢n calidad dc componente b),

7. Proccdimicnto segin una de las reivindicaciom
nes 3 a 6, carccterizedo on que <1 bofio conticne alcohol

polivinilico cn enlidad de componcnte d).

8. Procedimicnto segih uno de las reivindicacio-
nes 3 a 7, caracterizado en que la proporeidn cuantitativa
entre a) y b) os de 9:11 a 7:3 y ol baflo conticne de 0,2

a 2,0 % del componcnie ¢).
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9. Procedimiento segin uns de las reivindicacio-
nes 3 a 8, caracterizado en que el bafio contiené como conm-
ponentes: .__

a) wn éster de éter polimetilico de polimetilclme-
lamina y dcido estedrico,

b) parafina,

¢) un producto de adicidn de 30 moles de 6xid§ de
etileno a 1 mol de una mezcla de 10 % de eéfea—
rilamina, 55 % de araquidilomina y 35 % de behe-
nilamina,

d) un aleohol polivinilico y

e) sulfato de aluminio.

10. Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1y 2, garacterizado en que el bafio contiene como com~
ponentes:

a) un éstor de éter polimetilico de polimetilolme-
lamina y acido estedrico,

b) parafina

¢) un producto de adicidn de 30 moles de 6xido de
etilono a 1 mol de una mezcla de 25 % de hexa~
decilamina, 70 % de octadecilamina y 5% de octa-

e

deceonilamina,.
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11, Procodimionto para producir un apresto hidrd-

fugo sdlido al lavacdo sobre los meteriales de fibra.

Segin sc deseribe y roivindica en la presente. - -°

menoria descriptiva que consta de 35 hojas foliadas y ez~ |
1
critas a mdquina por una gola cara. "

BT

¥

P

Madric, a 7 de Junio do 1967

Do Ay JAIME ERN
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