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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a la preparacién de mez-
clas particulares de aminas grasas pentadeciletoxiladas utili-
zableg como productos guxiliares de valor para el hilado del
rayln viscosS@. = = = = = = e c - mm - - e - - = - -

La adicidén en pequefia dosis de productos auxiliares a
los bafios xanticos de Alcali-celulosa sl objeto de aumentar
1la resistencia del hilo y de disminuir su hidrofilia es de
préctica corriente en la industria textil. Estos productos,
generalmente elegidos entre los poliglicoles, algunos deriva-~
dos de amonio cuaternarios o algunas aminas se asocian al
anidn xantato de celulosa creando en el interior del hilo una
membrana semipermeable de forma paracilindrica que permite
obtener un hinchado regular ¥y controlado cuando tigne lugar
el paso por el bafio Acid0e = = = = = = = = = = - - - - - -~

Se ha propuesto igualmente la utilizacién de aminas po-
lietoxiladas a este objeto. No obstante, contrariamente a los
otros campos de aplicacidn de estos compuestos y en particular
la desemulsidn de los aceites, la flotacidn, la lucha contra
la corrosidén en la industrias petrolera.... etc., este uso tex-
til impone unas especificacioneg rigurosas para estos produc—
tos. Asi, los derivados etoxilados de las aminas de copra no
fraceionadas o "fotales", utilizables ademds sin inconvenien-
tes, no pueden ser aplicadas al hilado de la viscosa. En
efecto, algunos de sus componentes son el origen de la forma=-

¢idn de enturbiasmientos méds o menos opacos en el bafio alcalino
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que perjudican el aspecto final del producto hilado, y/o
de precipitados en el bafio sulfirico que ocasionan la obs-
trucecidn de las hileras, = — = = = = = = _- - - - -
Se ha hallado, segdn la presente invencidn, que este
inconveniente era totalmente evitado seleccionando las
aminas grasas a etoxilar entre lg monolaurilamine y las
mezclas a base de monolaurilamina que contienen o no las
homélogas inferiores tales como la monocaproilamiﬁa, la
monocaprililemina y/o le monocaprilamina asi como, eventual-
mente, las homblogas superiores como la monomiristilamina,
la monopalmitilemina y/o la monoestearileming, = = - = = -
Se ha constatado que las aminas grasas de masa molar
inferior o igual a 101, tal como la hexilamina normal, o la
monocaproilamina, aungue 8i bien no eran generatrices, des-
pués de la pentadeciletoxilacidén, de ningin enturbiamiento
o precipitado en solucidn alcaling o sulfirica, presentaban
uneg actividad hinchante con respecto a los hilos de viscosa
més reducida que las hombélogas superiores de la misma serie.
Aunque esta caracteristics indesezble no hiciera desear la
presencia en la mezcla de hombélogas polietoxiladas inferio-
res a la monocgprililamina, puede ser admitida en ciertos
casgos, en pariicular, para modificar las propiededes fisico=-
quimicas de algunas mMezClag, = = = = = = = = = = - -
La limitacidn superior con respecto al derivado penta-
deciletoxilado de la monomiristilemina es mucho més riguro-
ga, la proporcién de este derivado en la mezcla que debe
permanecer en susencia de homélogos superiores, inferiores
a 25¢% con respecto el peso total, EL porcentaje de éstos,

tales como la monopalmitilamina y/o monoestearilamina, debe
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ser estrictamente limitedo a un méximo de 5% en peso a conw
dicidén de que la proporcién ponderal de monomiristilemina
sea inferior o igual a 15%. De una manera genersl, se ha ha-
1lado que las mezeclas segin la presente invencidén contenian
la monomiristilamina, la monopalmitilamina y/o la monoestea=
rilaming en unas proporciones ponderales respectivas x, ¥y,
z, tales gue la relacibén x 4+ 2(y+4z) sea inferior igual a 25,
pudiendo ser estos factores nulog, = = = = = = = = = = = = =
La proporeién de los constituyentes principales de la
mezcla, los derivados aminados pentadeciletoxilados puede
variar, los mejores resultados obtenidos para el hilado del
raybn viscosa han sido obtenidos con mezclas que presentan
un contenido netamente preponderante en monolaurilaemina, = -
Entre las mezclas de derivados pentadeciletoxilados de
las auinas que entran en el marco de la invencilbn, se ob-
tienen excelentes resultados gplicando a los bafios de hilado
de la viscosa con el producto de etoxilacidn de las nezclas
de ouinas, comercializadas por el sollcitante bajo las deno-
minaciones de SYERONIA CP 92, cuya reparticién media ponde-
ral es del 3¢ de monocagrilamina, 92¢% de monolgurilamina y
5¢% de wmonomiristilamina en peso, y de STERCHIL CF 98 cuyo
contenido ponderal medio respectivo de monocaprilanina, mono=-
laurilaming y monomiristilemina es de 0,5, 98 y 1,54, lste
gsepundo producto puede ser eventualmente enriquecido por 0
a 304% en peso de monocaprililemina y/o monocaprilemina, = -
La etoxilacién de las mezclas de amines definidas por
la invencién puede efectuarse por todos los medios. clisicos
generalnente utilizados para condensar los radicales éter sow-

bre las aninas grasas. Se recuvrre, no obstante, preferente-



5.

10.

15.

20.

25,

mente, al 6xido de etileno, siendo la reaccién caztalizada
por hidréxidos o sales alcalinas, los metilato o ebtilato de
sodio, el agua, etc, a unas teuperaturas gue varfan entrs
100 y 2002C segin la nsturaleza del catalizador, = = = = =
Los ejemplos siguientes se dan o titulo puramente ilus-
trativo y en modo alguno limitativo de la invencién, ILos
eriterios de calidad provistos por los productos utilizados
en los ejemplos son la Y“compatibilidad alecalina" y la "com-
patibilidad sulftrica", de las mezclas de aminas pentadeci-
letoxiladas en causa que permiten verificar si estos produc-—
tos ocasionan o no la formacidén de enturbismientos en medio
glcalino o de precipitados en medio sulflrico, = = = = = =
El test de compatibilidad en solucibn sédica se dectia
adicionando @ unas muestras de 4 g de aminas pentodeciletoxi-
ladas 20,4 emd de soluciones acuosas de hidréxido de sodio
que titula respectivamente 3,5,6,8 y 10y de HaOH en peso,
colocéndolas después en un termostato mantenido a 202C. Se
considera que el producto exeminado sutisface al test de
compatibilidad alcalina cuando después de 7 dfas de reposo
en el termostato, no aparece ninguna traza de reaccidn para
la solucién que presenta la concentracién en sodio més ele-
vada, permeneclendo el medio perfectamente limpido, = = = -
El test de compatibilidad en solucibén sulffrica consis-
te en sdicionar 1 g de aminas pentadeciletoxiladas a una so-
lucién que contiene 105 g de &cido sulfirico a 92¢%, 10 g de
sulfato de cin¢ puro, 200 g de sulfato de sodio cristalizado

y 685 g de agua destilada, = = = = = = = = = = = = = = = = «
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Ejemplo 1
Se condensan 185 g de un grupo de aminas de copra recti-

ficadas que contienen en peso:

0,5% monocaprilamina

98,0% monolaurilamina

0,5% monomiristilaming
con 660 g de 6xido de etileno en presencis de un catalizador
a 100-2002C, La medida de los indices de amina total, prima-
ria, secundaria y terciaria, provee las cifras respectivas
de 1,215 - 0,018 -~ 0,008 y 1,179 lo que confirma que la con-
densacién se ha efectuado correctamente, = = = = = = = = ~

Ademée, la cromatografia sobre resinas intercambiadoras

de iones DOWEX 50 x 12 (£ 50 & 100 mesh) permite constatar
que los poliglicoles formaedos por polimerizacién del 6xido
de etileno son inferiores a 5% en peso, = = = = = = = = = -

Los ensayos de compatibilidad son muy satisfactorios, - -

Ejemplo 2

Se condensan con 660 g de 6xido de etileno en presencia
de un catalizedor a 100-200:8C, 185 g de une mezcla de amines

gue contiene en peso:

350% monocaprilaming
92,0 monolaurilamina

5,0% monomiristilemina
- Los indices de amina totel, primerie, secundaria o ter-

claris, respectivemente de 1,205 - 0,010 - 0,005 y 1,190

demvestran que la condensacién se ha efectuado, = - = - -
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Bl porcentaje de poliglicoles es inferior a 5% en peso.-
Esta mezcla de aminas pentadeciletoxliladas se revela muy
satisfactoria a los ensayos de compabtibilidad alcalina ¥y

SULTATIca, ™ = = = = = = - - - - = - - - - e e . -

Ejemplo 3
Se someten a etoxilacidén, como se ha dicho en los e jemplos

precedentes, 179 g de una mezelz de aminas que contiene:

8,05 monocaprililamina
5,0¢% monocaprilamina
86,6% monolaurilamina

0,4% mnonomiristilamine

en presencia de 600 g de éxido de etileno y de un catalizador
El contenido en poliglicoles del producto es inferior a

e los indices de smina total, primarie, secundaria, o ter-

ciaris, respectivemente de 1,193 - 0,059 - 0,129 y 1,003 con~

firman que la condensacibén se ha efectuado, = = = = = ~ = = =

Bste producto sztisface los test de compatibilidad. = = = =

Ejemplo 4

3e etoxilan como anteriormente 175 g de une wezcla de ami-

nas que cContienes = = w = = m = - m - - . = = - =

5,05 monocaproilamina
7,0% monocaprililanina
8,0% monocaprilamina
78,05 monolaurilamina
2,05 monomiristilamina

con 660gde éxido de etileno, = = = = = = = = = - - -
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21 producto asi obtenido contiene menos de 5% de poligli-
coles y los indices de amina total, primeria, secundaria y
terciaria, respectivenente de 1,202 - 0,030 - 0,105 y
1,067 confirmen que la condensacién se ha efectuado correc—
tanente, ~ « = « = =« = = - e e e e o = - -

Setisface los test de compatibilidad alcalina y sulférice,

Ejemplo 5
Se dispone una mezcla de aminas que contieng: — = = - =

T,0Z monoceprililemina
8,09 monocaprilamina
66,05 monolaurilemina
16,0:: monomiristilamina
2,05 nonopalmitilanina

1,04 monoestearilamina

TLa etoxilacidn de 185 g de esta mezcls con 600 g de bxido
de etileno provee un producto pentadeciletoxilado cuyoc con-
tenido en poliglicoles es inferior a 5%, ¥y que presenta unos
{ndices de amina total, primaria, secundaria y terciaria res
pectivos de 1,130 = 0,008 = 0,31 ¥ 1,091y = = = = = = = = =

Los test de compatibilidad de este producto son satisfac-

'torios. —————————— - e W Gl e S W mM S e SN W AN ay mE e

Ejemplo 6
Se tratan en presencia de un catalizador de etoxilacién

con 600 g de 6xido de etileno, 179 g de una mezcla de aminas

que titula: =~ = « = = il R R e adiai
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6,0% monocaprililanina

7,05% monocanrilamina
63,0% monolaurilamina
15,0% monomiristilamina

5,0/ monopalmitilamina

4,0% monoestearilamina

no entrando pues, nor su cowjosicidn, en el marco de la in-
Veneibne = = = = = =~ ;- e e e e e e e
Los {ndices de amina total, vrimaria, secundurla y ter-
ciaria que son respectivamecte de 1,165 - 0,006 - 0,019 y
1,140 confirman que la condensacién se aa efectuzdo correcta-

mente. Z1 contenido en joliglicoles del producto es inferior

Los test de compatibilidad alcalina no son satisfactorios,
y se observa una reaccidn en la superficie al cabo de ires
dias. Ningin precipitado se forma cuzndo tiene lugar el test

de compatibilidad sulfldricas = = = = = = = = = 0 - o - - - -

Biemplo 7
Se dispone de una nmezcla de zminas que presents la renar.

ticidn cromatogrifica siguienta: =~ = = = = = 4 - e - - o

2,0% monocaprililaming
5,0% monocaprilamina
60,0% monolavrilamina
17,05 monomiristilamina
10,04 wonopalmitilamina

5,0% monoestearilaming
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La condensacidn se efectda como anteriormente a pariir

de 195 g dz esta mezcla de aminas y 660 g de éxido de etile-

Los indices de amina total, primaria, secuandaria y ter-
cieria, respectivamente de 1,184 - 0,009 = 0,042 y 1,133 per-
miten constatar gque la condensacidn de ha realizado correcta-
mente. Z1 contenido en poliglicoles del producto es inferior
A 55 BN PEE0. = = = = = e e e m e ———

Bl test de compatibilidad en solucidn sulfdrica es satls-
factorio. Por el contrario, cuando tiene lugar el test de
conpatibilidad en solucidn alcaliha se constata una ligera

reazcidn en la superficie despuds de dos dfas, en las golu-

ciones con 8 a 10% de NgOHe = = = = = = = = = ;o 0 = = = = =
N O T A

Se declaran de novedad y propledad para lspafia, sus te-

rritorios y plazas de soberania, las siguientes: « - -« - -

REIVINDICACTIONZIES

1.~ Procedimiento para la preparacidén de aminas pentade-
ciletoxiladas, en particular aminas pentadecilefoxiladas utie-
lizables como auxiliares para el hilado de rayon visgosa, ca-
racterizado porque se parte de sminas constitufdas esencial-
mente por la monolsurilamina sola o en mezcla con las hond-
logas inferiores tales como la monocaproilaming, la monoca-
prililemina y/o0 la monocaprilamina, as{ como con homélogas
superiores como la monomiristilemina, la monopalmilanmina y/o

la monoegtearilaminge = = = = = = w o - - - - - - - . - - -
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2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carscteri-
zado porque la proporeidn ponderal respectiva X, y, z de las
homdlogas superiores de lz monolsurilamina, satisface la re-
lacién x + 2 (y + z) < 25, pudiendo ser nulos los factores
5e Xy T J/0 Ba = = = o e e e e e m - m e e = - -
o~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPIRACION D& ALINAS PUNTA~
DECITETOXITADAS! ¢ = o= o m v = = e o o o m o = o = o o =

Todo ello conforme se describe y reivindica en la presen-

te memoria que consta de once hojas foliadas y mecanografia-

BARCEL>", 23 OCT, 1968 '
F.A. M. CURELL SUROL ;

, j

10, das por una solas de sus caras.

nge.
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