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"Procedimiento para prepasraer una composi-
¢l 6n hidréfugat.

f = e

@%4'vffaflf6-‘RH0NE-POImENG S.A., entidad francesa, residente en 22,
Avenus Montaigne, Paris-8e, Prancia.

R

El presente invanto, tiene por objeto una
nuweve composiclén hidréfuga para materias fibrosas,
sintéticas 0 naturales, a baee de organopolislloxanos
como agentes hidréfugoe y de isopropilato da aluminio

5. como agente de endurecimiento.
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S8 han propwsto diverses composiciones

orgenopolisiloxédnicaes qus contienen compusstos orga-
nometdlicos u orgencmetalofdicos para la hidrofuga=-
cién de los textiles.

El presente invento tiens por objeto una
nveva composicidn hidréfuge pars meterias fibrosas
eintéticas o naturales constitufda por los elementos
que figuran a continumsecidn con sus proporcionss:

1) 100 pertes de un organopolisiloxano (4) de férmu=-
la media: -
}'Io
(CH3) o (RO)4, 804_g-p-c
2

n

én le cusl el efmbolo R representa un dtomo de hidré-
gano y/o un redical alifdtico que posee de 1 a 4 &to-
mos @s carbono, tal como metilo, etilo, propilo, bu~
tilo y &, by, ¢ tienan un valor cualquiers entero o
no, que va para a de 0,5 a 2,5, para b de 0 a2 1,1,
pera ¢ de 0 & 1,5, no pudiendo b y ¢ ser nulos eimul-
tdneamente, estando comprendide-la suma a + b 4 ¢ en-
tre 0,501 y 2,7, ¥ teniendo n un valor de 10 a 500.
2) 25 a 60 partes de isopropilato de aluminio.

3) al menos 100 partes da un disolvente orgdnico ha-
logenado 0 no.

4) oventuslmente hasta 60 partes de aceite o de go-
ma plastificante, constituida por un dimetil polisi-
loxano linesel (B) terminado por unidades trimetil-
sflilos, de Pérmula:
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en la cual x es un nfmero entero supsrior o igual a
10,

5) evextuslmente hasta 80 partes de un estabilizante
(C) como acetilacetato de etilo o acetilacetato de
matilo.

El orgenopolisiloxano de £érmula (A) puede
ser cualquier polfmero linsal o ramificado 6 parcial-
mente reticulado de empleo habitual en composiciones
para hidrofugaci én. Entre los polimeros lineales pue-
den utilizarse en particular los o - |j dibidroxidine-
tilpolisiloxanos de uso en laas composiciones vulocani-
zables a temperatura ambiente o dimetilpolisailoxanocs
quwe no tengan mds que un 80lo grupo hidréxilo de
térmula:

CH3 \ OH3
(CH,) , 810 | &0 8 ~ OH
Ry 3 | ,
C‘H3 GH3
n

con m comprendido entre 50 y 1000, o tembidn metilhi-
drégenopolisiloxancs bloqusados en cada extremo de la
cadens por grupos trimetileililos qua tismen por
£érmula:
s
(Ciyy 80 -| &0 | &(0Hy,
H
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con n el menos igual a 15, que puedsn obltenerse, como
es sabido, por cohidrdlisis y cocondensecién de metil-
diclorosileno y de trimetilclorosilanc en proporcidn
correapondiente al valor dessado para n. Con preferen
cia se utilizan productos resinosos formados por cohi
drélisis y cocondensacidén de mezclas de monémsros sin~
tatizadoa por el procedimiento directo, es deecir, por
aceidn de cloruro de alquilo sobre una sleacién sili-
cio/cobre., Teles mezclas, como por ajemplo, las que
estdn constituidas por metiliriclorosilano, dimetile
diclorosilano y irimetileclorosilanc, conducan dsspuds
de hidrélisis eventuslimente en presencis de un slcohol
& productos mé4s o menos reticulados tambidn solubles
en loa dlsolventea orgénicos, qus poseen cierto por-
cantaje de agrupamientos hidroxi o alcoxi variable,
segin lg forme de hidrélisis efectuads. En gemeral,
por csldeo an pressencia de catalizadores adecuados,
estas resinas se reticulan completamente en polfmeros
de slevada eatabilidad térmicm y de gran resistencia
g los sgentes qufmicos y atmosfdricos.

El isopropilato de alwminio, que se emples
con la dosis de 25 = 60 partes por 100 partes de orga-
nopolisiloxano (4), permite la consclidacién répids de
las sustencias resinosas orgenosilicicas y acttan como
agente de retiouiscidn da los polfmsros linssles que
possen agrupamientos reactivos.

Como disolventes pusden utilizarse hidrocer-
buros, eventuzlmente clorados, l¥quidoa & la ‘tempera-
ture ambiente, especialmente hidrocarburos alifédticos
¥ cicloalifdticos, halogenados o no, como heptano,
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octano, ciclohexsno, metilelclohexaeno, tricloroeti-
leno, percloroatileno, e hidrocarburos aroméiicos,
halogenndoa 0 no, como toluwsno, xileno, cumenc, clo-
robenceno y ortodiclorobenceno.

Loa plastificantes (B) som productos bien
conocidos. Su empleo confiere & las materise fibrosas
tratadas uns sensacidén suave &l tacto y un aspecto
agradsble.

Loe estabilizantea (C) protegen las compo-
giciones hidrdéfugas en el curso de su slmscenaje con-
tra la accién de la humedad eventualmente introducids
en el curso de la preparacién o da la conservacién.

Pera prepearar las composiciomas del invento,
el orden de adicién de los reactivos no es crftico ¥y
pwede realizarse sin seguir un proceso rigido, pero
con preferencia se disuslve en primar lugar el imopro
pilato da aluminio en el dlasolvante a temperstura am-
biente, y despuds se afiade & esta solucibén el organo-
polisiloxsno (4); eventuslmente se caldea la mezcla
en o1 momento de la adicién dsl compuesto (A) pers ai
golver el producto de adiecidén que forms instentdnea-
mente con el alcocholato., Cuando la mezcle es perfecta-
mente homogénea, se afizde eventualmente el organopoli-
eiloxano (B) y acetilacetato de etilo o acetilacetato
de metilo. Lee soluclones comerciales, destipadas =
sar conservadas cierto tiempo antes de su ugo, s8son
acondicionadas en recipientes estancos, en forms rela-
tivamente concentrads; una propord én de 100 a 150 par
tes da disolvente por 100 partes de organopolisiloxano
(4) reswltan gereraslmente apropisdaes. En cembio, sl se
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deseg utilizar immediatemente la eomposicién an su

totalidad, se incorpora en tal caso suficiente disol
vente pars tener ‘e.proximadamente entre 0,5 y 6 % an
peso de organopolisiloxamos (&) en la solucién de im

5, pregnacidn. Segln uns variante del invento, en lugar
de preperar une composicién ftinica que contenga todos
los reactivos, puede preparsrse una composicidén simi-
lar, pero sin el i{sopropilato de aluminio y almsocensar
egte Gltimo aparte, en solucién sl 10 %, por e jemple,

10. en el mismo disolvente que el de la composicién. En
el momento del empleo se afizde l1a solucidén de isopro-
pilato en cantidad calculada & la composicién qua con
tiene el orgenopolisiloxano (A) y se diluye = conti~
nuacidén si hs lugar. o

5. Las meteriss fibrosss gquwe pueden tratarse
con las composicionss del invento, son numerosas y
diversas, pudiendo citarse el algodén, le lanz, el 1i
no y loa tejidos y fibras & base de vidrio, de polismi
d, de acetato de celuloss, de poliscrilonitrilo y de

20. politereftalato de atilenglicol. Eventusimente podrfan
utilizerse igualmente las campo;icioms, gegln el in-
vento, pare hidrofuger el cuero, el papel, le msderas

La hidrofugacién puede reslizerse megln lss

técnicas habitusles. Puwsde procederse por irmeraidn

25, Gel tejido en el befio da tratamiento, y & continuacién
escurrido, evaporacién dsl disolvente, a la temperstu-
ra embiente o a una temperaturs superior segln la na-
turelezs del disolvante, y caldeo para reticular loa
orgenopolisiloxanos dapositados. Ests operscidn de

30. andurecimiento y de empgime del compusato organosilfcico
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sobrepasa los 150°C durante treinta minutos. Para
realizar uns busna hidrofugacibén del tejido as pre-
ciso depositar aproximademente 0,5 g & 3 g de organo
polisiloxano (4) por 100 g de tejido seco no tratado.
Para llegar a este resultado, es necesario hacer va-
riar la concentracidén de las composiciomes segtn la
naturaleza del tejido, puesto que este fltimo, des~
puds de escurrido, retiens wns cantidad mds o menos
importaente de la composicién.

Laa composiciomes del invento pusden ademés
utilizarse en todos los aperatos moderncs ds *limpieza
en seco* y més perticularmente en los que se deseriben
en las patentes frencesas M 1,247.958 y 1.275.054.

Loz e Jemplos elgudentes, facilitedos 2 tftu~
lo no limitativo, ilustran el invento y mwestran la
forma en que pueds ponerse en précticas
EJEMPIO 1 -

Se preparan soluciomes de 1,4 % en peso en
el parcloroatilenoc de cada uno de lom tres polimeros
organosilicicoe siguientes:

Polfmero A1

Resins a base de motivos CH381045 ,
(CH3) o810 7 (CH3) 3&00’5/ de R/GL = 1,5, que se presen
$a en forme pastosa contemiendo indicios de éter dietl
lico y teniendo aproximademente 0,1 % en paso de grupoe
hidréxilo.

Polfmero Ap
Reaine & base de motives CH30q5 ,

FGHB}zs.o ¥ $0H3). 3800 5, Yespectivamente en la relaciénm
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0,35/1/0,035 de R/Si = 1,77 de viscosidad 75 cst =&

- 25% Y corteniendo aproximadamente 0,8 % en peso de

grupos hidréxilo.

Polfmero A3
Aceita de férmuls

o
§GH3) 3§a.o '&L -0 &‘CH3)'3
H
n
de wiscosidad 20 cst & 25°C que poses un valor medio
pers n sensiblemente igusl a 45.

Se prepara asdemds una solucidén al 10 % en
peso, en el percloroetileno, de isopropilato de slu~-
plnlo, y despuds s afiade esta solucidn a cada uns
de las soluciomss de polfmero A4, Ao ¥ A3y slendo te-
les las cantidades ds aoclucidn de isopropilato afisdi-
des qua se ‘tengan en cada bafio de tratamiento 3,9 g de

~aluminio por 100 g de resina. Se someten a temperatu-

re ambiente dwrante algunos minubos muwestras de 100 g
de popelin de algoddn e estos diversos baidios y daspuds
g6 escurran de forma qus se dejem aproximadamente 40
& de solucién tratante. Despuds de la evaporacidn del
disolvente a temperatura ambiente, se lleva el tejido
impregnado a 100°G durante 30 minutos pars terminar
la reticulaciéne La proporcién de compussto organosi-
1fcico de las musstras asf tratadss es de 2 % en peso
con relacidn al peso del tejido. 24 horas despuds de
este tratamiento se determins la eficacis de la hidro-
fugacién con ayuds de un pluvibmetro, segin la norma
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ASA L 14-61-1951, En esta prwba, cae clerto volfmen
de agua desde una altura determinads en forms de llu-
via sobre uma superficie de tejido tendido; sa avalida
& continuacién el resultado obtenido por referencia a
una tabla calibrada. Las notas se escalonan de 0 a
100, correspondiendo para ia note 0 a uns hidrofuga-
cién nuls y para la nota 100 a uns hidrofugacién per-
fecta,

Los resultados obtenidos con estos tres ba-
flos de {retamiento dan respectivamente pars los polf-
meros A1, Ay y A3 las notas 100, 90 y 100.

EJEMPIO 2 -

Sa prepara una composicién congtitufde por
(% en pemo) =
= resina A, del ejemplo 1 seecececeeees 30,5 %

~ igopropilato de aluminmio secceecceecas 13,55 %
~ goeite dilmetilpolisiloxdnico blogueado

por agrupamientos trimetileilibos de

viscosidad 300 cat & 255% vierenerrnos H,3 %
~ pOrcloroetilenc sssecesssesseccssssces 40,65 %

Para preperar esta composicidn, se mezcla
en primer lugar el isopropilato con el perclorocetileno,
se caldea el conjunto a 100°C y, a esta temperatura, se
afiade 1a resina Ao; se deja a continuscién enfrisr has-
ta la temperatura ambiente (20°C) y finslmente se in-
troduce el aceite dimetilpolisiloxénico. Le composicdén
asl obtenida contieme 5,9 partes de aluminio en forma
de isopropilato por 100 partes de resins A2, T pwede
conservarse én medio carrado o sl sbrigo de la humedad

durante NuET 080 MASes.
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percloroatileno g fin de tensr sproximadamente 1,4 g

de resina A, por 100 g ge solucién y se trate una
mueetra de popelfn de slgoddén procadiendo de la misme
manera qQue en el ejemplo 1.
La prueba en el pluwviémetro de pers la hi-
drofugacién esf realizada la note médxims 100,
EJEMPIO 3 -
Se prepara una solucidén hidréfuge que com=-
prends (% en peso) =
~ aceite { - U) (dihidroxi) &metilpoli-
siloxdnico de viscosidad 5000 cst a
25°C, que contiens 0,2 % aproximada-
ments en paso de agrupamientos OH seeees H,2 %
= isopropilato de aluminmio veeecececececes 16,2 %
- percloroetilenc ceecesscorecscassncseese 48,6 %
Egtg solueidn contiens sproximademente 6 g
de aluminio en forme de isopropilato por 100 g de acsi
te hidroxilado. Je mezclan en primer lugar el iacpro-
pileto y el percloroatileno, caldeado s 1oo°c Yy se
afiade el aceite orgencsilfcico. Se diluye a continua-
cién la solucién obtenids con perclorcetileno peare
tensr un bafio de tretemiento con 1,4 % en peso de sceite
dimetilpolisiloxdnico hidroxilado con el cusl se trata
un tejido de popelfn de algoddn, segfln la tdcnica des-
crita en el ejemplo T.
También aqul ®8 obtiene una hidrofugacidn qus,
en la pruebe con el pluviémetro, recibe ls nota 100.
EJEMPIO 4 -
En une mdquina vendide por la Société a'Appli



qus es utilizada por loa tintoreros~Iimpiadores para

la limpieza en saco y los tratamientos subsiguientes
con las siliconas, se cargsn 50 kg de vestidos de

5 naturslaza veriada que comprenden tejidos de algodén,
pafio de lana, de fibras poliamidas, polidsteres, ace-
tato de celulosa y polimerflicos, que han sido produ~
clidos para la ejecucién de diversos itrebajos indus—
trialea,

10, Se procede @ la limpiezs con ayuda de perclo-
roetileno utilizando adamés 400 g de coadyuvante da
limpieza anidnico. Despuds de enjuagados, se escurren
los vestidos y a continuacién se pulveriza sobre elloa,
en 5 minutos aproximademente, 12 liitros de solucién

5. preparada por adiclién de 9 litroa de parcleroetilenoc
g 3 litroa de solucién constitulda por los elementos
sigulentes (% en peso):

~ DOlfmero Aq dsl 8J6mplo T eeseevcrssanes 32, 5%
= daopropilato do aluminio eevecccccceves 14,35 %

20, = POrcLoroetilenc ssesscecaccscesesccscsss 43,05 %

- gomz dimetilpolieiloxdnica terminada

por grupok trimetilallilo, de viscosi

ded B millomes ds8 aPo & 20°%C seveevness 1,85 %
-~ acetllacetato de otilo ¢iieesvenrencecss 8,4 %

25. Trags impregner lsa prendas, se envia uns co-
rrients de sire caliente a 100~110°C durante 10 minue~
to8, 80 inyecta & continuacién uns paquefia cantidsd
de vspor de agua a 100°C para acelerar la polimeriza-
cién y e secan por paso da wne corriente de aire ca-

30, lienta (100-11000) dwrante 10 minutos.
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Las prendaes asf tratadas pm@f&ﬁ un og~-
rdcter hidréfugo setisfactorio y una sensazcibn avave
al tucto, sedosa y agradsble.

~-NOT 4 -

5. Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asl camo la meneras de reslizarlo en la préc-
ticm, debe hacarse constar qua las disposicionss an~
teri ormente indicadas, son susceptibles de modifica-
cionsa de detalle en ouanto no aslteren su principio

10, fundsmental. También se hace constar que el invento
corresponde s una Solicitud de Patente presentada en
Francia, con fecha 29 da junio de 1966, bajo el nfme-
ro PV. 67.493, acogiéndose por lo tanto, a los bena-
ficios qus conceden los Comvenios Internacionales en

5. vigor, siendo lo qua constituye 1z esencis del refe-
rido invento, ¥ por lo que se solicita Patents de
Inveancién, por 20 atios en Esgpatias YPROCEIIMIENTO PARA
PREPARAR UNA COMPOSLCION HIDROFUGAh; caracterizdndose
por lo siguiente:

20, 18.~ ¥Procedimiento pare preparar uns compo-
sicién hidréfuga", paras materies fibrosas sintdticas o
naturales, caracterizsdo porque &e mezclan 100 partes
en pesc de un organopolisiloxano de férmula genersl

medios

?c
‘GHB)'JRO)-D 80, oo
2

n

25, en la ecusl R represents wn 4tomo de hidrégeno y/o wun
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radical alifético qus poa-ea de 1Ta 4 dbomos de carbo~
no, tal como metilo, etilo, propilo, bulilo y g, b, ¢
tienan wn valor cualqulera, entero ¢ no, que va pars
a de 0,5 82,5, parabde 0Oa 1,1, para ¢ de O g 1,5,
no pudiendo b y ¢ ser nulos simultdpeamente, estando
comprendida la sumz a + b + ¢ entre 0,501 y 2,7, te-
niendo n un valor de 10 a 500, 25 a 60 partes en peso
de isopropilato de aluminio, sl menos, 100 partes en
peeo de un disolvente orgdnico halogenado o no, even~
tualmente, de O a 60 partes en peso de ua dimetilpo-
lisiloxsno lineal oleoso o gomoso, terminado por uni-
dades trimetilsililos, de Lérmulas
s
(GH3) 380 & -0 s:L(GB_—.,)_ 3
GH3
x
en la cual x €8 un nfmero sntero superior o igusl a
10 y, eventuslmente, de 0 a 80 partes en peso de ace-
tilacetato de etilo o de acetilacatato de metilo.
28 .~ "Procedimiento para preparar uns compo~
8icibén hidrbéfuga"; tal §/ como queda sustancialmente
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