Ghs 6483/E SECCION TECNCA |
CLASHCACG 0 - ¢ |1 W
e 8-08 bgg |
WG G |
PLATENT E K
D E oL
INVENCION

por "PROCEDINIENTO PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES DE‘j‘
CATALIZADORES DEL EWUURECTIHIENTO PARA POLISILOXANOSY, &. -
favor de la firms suizs CIBA Socidté Anonyme, residente

en BASTLEZ: (Suiza).

= . =

UENORIA DESCRIPIIVA

Conocido es ¢l aprestaniento de materiales
textiles, y en particulur tejido de algoddn, valiéndose
de preporaclones acuosus que contiensn: a) polisiloxanos,
b) catalizadores de =ndureciiiento y, eventualuente,

c) aminoplastos. Eatas preporaciones acuogas son disper-
siones, pues los polisiloxanos (aceites de silicona) y
ruches de las szles metdlicas empleadas coro catalizado-
res del endurceiriento, en particulsr el octoato de zine,
frecuentercnte empleado, no son golubles en agua. Sin

embarco, es esencisl que 1las naterias no disueltas presen-~
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tes en las preparaciones acuosss se hallen en divisidn
fina y homogénea y que este estado pueds lograrse de la

menera mds sencille y sesura. Este problema se resuel-

Ve de maners ventajosa con el invento agui expuesto, por -

e

la preperzcién de soluciones limpidas y estables de log --.-

catalizadores del endurecimiento.

-
e ea

Objeto de este invento son por lo tanto so-

- -

Y eat

luciones de catalizadores del endurecimiento par2 poli-
siloxanos, caracterizadas por contener: e

a) uno sal de zinc, de cadmio, de titanio o de cir
conio de un écido carboxilico Aificilmente solu-

ble en agua,

b) un& sal alquilbencensulfénicz de un metal del pri-
mer grupo prinecipal, del serundo grupo principel,
del sesundo grupo secundsric, del tercer grupo prin-
cival, A€l cuarto grupo primcipsl o del cuarto gru-
Po sscundario del sistem2 periddico, en 12 que el
peso atémico del metal sea & 1o sumo de 138 y el
riedical clquilico o los radicsles alquilicos en

totel contengsn 8 dtomos de cmrbono a lo menos,

c) un compucsto polietilenglicédlico soluble en agua
que contengs por moléeula 18 a 80 erupos ~CH,CHy~0~
¥y & lo menos un ra‘ical hidrdéfobo de un compuesto

orgénico, que se haya originado por desdoblamiento
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de un atomo de hidrdgeno reactivo, y

-
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d) un hidroczrburo aromdtico liquido, eventualmente * e
e

halogenado, con un peso molecular de 134 a lo suﬁd}.

« ¥

De conveniencia, las soluciones contienen, resw

-
L

pecto al peso de solucidn, 13 a 67 % del componente a), +
1 a1l5 ¢ de los componentes b) y ¢) juntos y 18 a 84 ¢ del--
componente d), con la relacidén ponderal de h):c) 2:1 a é:i;“

v ¢,

y preferentemente 1l:1. ' P

L]

I el caso del componente a), se trats prefe-. .-

rentemente de sales de zine o de circonio.

Pueden ser sales de los ngs diversos dcidos
carboxilicos de dificil solubilidad en agua, es decir, so-
lubles 2 lo suo en el 4 %. Eatran en cuenta, por ejemplo,
las sales de dcidos alquilarilcarboxilicos, de dcidos
aralquil- o ariloxialquil-carboxilicos, de dcidos alqui-
lencarboxilicos de peso molecular alto (pero, en particular,
deidos grasos, satﬁrados o insaturQGOS; de peso molecular
alto, es decir, con 6 a lo menos y 22 a lo sumo dtomos de
carbono) y tambidn de respectivos Acidos alquilearboxilicos
con radicales alquilicos ramificados. Se emplean con ven-
taja las sales de zinc o de circonio de dcidos carboxilicos
que todavia son liquidos a 2092 C. Como ejemplcsde écidos
cuyas sales de circonio, o en particular de zinc, pueden

utilizarse en el procedimiento aqui expuesto cabe seflalar



los siguientess

deido
feido
deido
5e Acido
deido
deido

dcido

10. deido

15, deido

deido
deido
écido
20, deido
dcido

arronico,
enfntico,
caprilico,
pelargdénico,
ldurico,
miristico,
palritico,
estedrico,
behénico,
2~etilhexdnico,
olelco,
undecilénico,
lindlico,
linolénico,
adipico,
suherinico,
sebdelico,
4=tercibutil-benzoico,
fenilacético y

fenoxiacético.

Se ha revelado como particularmente apta la

sal de zinc del deido 2-etilhexdnico, designada la nayo-

ria de lazs veces como "octoato de zine" pura abreviar.

25,
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Justo con una sel d¢ zinc, de cadmio, de Sve s

“e

titanio y/o de circonio del tipo que se ha indicado pue-:

»
r
v «? 3

de emplearse una scl estdnnieca de un 4cido carboxilico, ";“
la cual pucde Jerivarse de los dcidos citados antes o también
de otross por ejenplo, dizacetato de Ailauril-estafio, 6xi@9‘

“

de dilauril-estafio o diacetato de dihutil-estafio.

Ml
LR Y

La sal alquilbencensulfdnica ( = componente Q);;}

puede contener uno o mds radicales alquilicoss pero el mi=-

. *

mero total de los dtomos de cerbono alquilico debe ser - :
siempre de 8 a 1o menos. Se emplean de preferencia como"v'
componente b) los compuestos que contienen un solo radi-

cal glquilico con 8 a 18, en particular 11 a 13 y prefe-
rentenente 12 dtor.os de carbono. Sin embargo, también

es posible emplear sulfonatos de alquilbenceno que conten-
gan dos 0 haste tres radicales alquilicos, como, por ejemplo,
dos radicales butilicos o tres rziicales propilicos. De pre~
ferencia se urpleasn como components b) las sales alquilben-
censulfdonicas de un metal del sepundo grapo principal, del
sepundo grupo scecundario, del tercer grupo prineipal, del
cuarto grupoe principal o del cuarto grupo secundario del

sistena periddico.

Particularmente aptas como componente b) son
las sales de los rietales del sgundo grupo principal del

sistema periddico con un peso atémico de 138 a lo sumo, o
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gea de bario, estroncio, megnesio y, preferentenente, cal-

¢io.

Pero adends de estos netnles preferidos entran

también en cuenta los metales del serundo grupe secundario’

(por ejemplo, zine y cadmio), del tercer grupo principal °
(por ejemplo, aluminio), del cuarto grupo principal (por '
ejemplo, estafio) o del cuarto grupo secundario (por ejemi~ .-
plo, titanio y circonio). Asimismo tienen nuy buena apti;;'
tud las sales de los metales del primer grupo principal

(como, por sjemplo, litio, sodio o potasio).

Se ha destacado como cormponente b) preferido

la sal cdlcica de un deido dodecilbencensulfdénico.

En el caso del componente ¢) s¢ trata por lo
general de productos de la reaccidn de dxido de etileno
con corpuestos orsdnicos que presentan a lo nenos un dtomo
de hidrdgeno rezctivo y un radicsl hidréfobo. Pero tan-
bién entran en consideracibén los producios de la reaccidn
de compuestos polietilenglicdlicos respectivos con con-

puestos orgdnicos del tipo que se hz indicado.

El componente c¢) contiene con ventaja, como
radical hidréfobo, & lo menos un raodical originado por
desdoblamiento de un dtono de hidrdgeno de un grupo hidroxi-
lico, mercdptico, carboxilico, carboxiauidico o aminico

de un compuesto orgénico. E1 compuesto orgénico con el
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por ejemplo, un alcohol, un tioalcohol, un fenol, un tio= .-

fenol, un dcido carboxilico, una amida carboxilica o una..

“e

LI Y

amina. Los alquilfaoles y en particular un dibutilfenol, *
dan muy buen resultado. No obstante, pueden introducirse -

tanbién otros corpuestos orednicos del tipo que se ha in-

dicado; por ejenplo, el nonilfenol, los alquiltiofenoleé;jt'
el alcohol esteorilicoy el alcohol oleflico, el dcido o
estedrico, la hi‘roxietilamida de 4cido estedrico, la
octadecenilarina, la ¢ctadecilaning, la araquilamina y ;-,A

la behenilamina.

Un componente ¢) particularmente valioso
se caracteriza por constituir un conpuesto polietilengli-
c6lico soluble en aguz que contiene, por mol, de 30 a
50 ‘grupos -CH,CH,~0~ y & lo nenos un radical fenoxilico,
eventualmente substituido con grupos alquilicos. Entre
egtos conpucstos se ha destacado coro sumemente ventajo-
g0 un corpuesto polietilenglicdlico soluble en agua que
contiene por nmolécula 30 grupos -CH?CH2—O— ¥y un radical

tributil-fenoxilico.

ara lz preparacidén de las soluciones de este
invento se necesitan como componente d) disolventes. De
preferencia se emplean como tales los hidrocarburos aro-

méticos 1iquidos de la serie bencénica (coro el benceno)
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0 alquilbencenos con 1 a 4 dtomos de ceorbono alquilicos

(coro, por ejemplo, el tolueno, el xileno o la 1,2,3,4~-

tetrahidronaftaling).

Lus soluciones pueden prepararse de rianera

sencilla mezclando entre si los componentes a), b), ¢) ¥

d) con buena agitacidn. Se originen asi soluciones limpif .

R

das, que en frascos cerrados se comservan ruy bien por ..

T e at
rmucho tiempo.
Pars componer preparzciones acucosas destina-
das al apresto de géneros textiles, se juntan las solu~

ciones de catalizazdor del endureciniento con erulsiones

acuecsas de organopolisiloxanos.

La solucidn de cetalizador del endureciniento
se enulsiona &si, convirtidndose en uns epulsidn extrera-
danente fina, por ejemplo en una emulsidn en la que el
50 & de los particulas tienen un didmetro inferior a 1,2
micres, el 96 % un didmetro infericr = 4 nicras y unica=

pente el 1,6 7+ un diduetro superior & # risras.

“

Una enulsidén fina de esta fndole es inmportente
para asegurcr una distribucion horogénes del catalizador
gobre el substrsto que se haya de tratar, o se llegan por

tento a forrar rmonchas.

Las ermlsiones ccuosas de poligiloxano pueden
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contener los 6rganopolisiloxanos liquidos conocidos, por = .

ejerplo los que ticnen érupOS

(CH3)2~Si-O—

los que tienen grupos

nezclas de atbos tipos anteriores y los del tipo que pré;fj.

senta en la misma nolécula las dos agrupaciones enteriores.

Sobre todo entren en cuenta los polisiloxanos de nmetilo-

hidrdgeno citados poco antes, preferentermente los que estdn

bloqueados terminalmente por grupos metilicos cuyz viscogi-

dad a 252 C os ds 10 a 700 centipoises. 1os polisiloxanos

pueden estar ermlsionados en ggua con gyuda Ade ermulgentes

conocidos (coro slcohol polivinilico ¢ productos de la

reaccidn de Oxido de etileno y fci?os grasos superiores,

alcoholes srasos, anidas de deido zraso o ésteres de dei-

do graso) y, de conveniencia, listos en forma de erulsio-

nes generatricas concentradas, estrbles, que se diluyen

antes del uso hasta la concentracidén de empleo.

Las preparaciones acuosas que contienen

una emulsién acuosa de un organopolisiloxano liquido y

una solucidn de un catalizador del'endurecimiento del tipo
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pateriales fibrosos, cono papel o géneros textiles, por
ejerplo los dc celuleoss regenerada (como la seda artifi-

cizl o la lana ccluldsica), de celulosa natural (coro el

‘algoddn), de lana y de fibras sintéticas. Prefecrentenente

se aprestan con ellas nezclas fibrosas de lana o fibras
de celulosa (como algoddn, seda artificial de viscosa o
lana celuldsics) con fibras sintéticas (como polidster,
poliamida o polimcrilonitrilo), pero particularmente te-

jidos nmixtos ¢ hilados nixtos de algoddn y poliéster.

Las preparaciones pueden aplicarse al nmate-
rial textil (de conveniencia en forma de piezas, coro
tejidos, géneros de punto o fieltro) ds menera usual, y=
conocida {por ejemplo, mediante rocicdurs, extensidén o
sumersidn). Se actda con ventaja con un fuler de construc-
cidn corrisnte, procediendo de manera que por laz expresidn
lé absorecién de polisiloxano esté ajustada constantemente
al valor indicado de 0,2 a 5 ¢. Para ellc se recomienda un
gecado previo en condiciones que no produzcan todavia en-
dureciriento irportants. Lag temperoturas de secadec pue-
den hallars.s, por cjemplo, entre 50 ¥ 1402 C; en el 1i-
nite inferior d4e¢ temperatura no e produce prdcticarmente
todavia ningun endureciniento, @¥n con el largo tienmpo de
secado que 2quil se necesita, y lo misnoc ocurre en el 1i-

mite superior, pues en este caso bastan tienpos breves de
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secado, del orden de segundos. Por dltiro, el verdadero-”
tratariento térmico se efcetda con aportacidén de mucko aire,
de conveniencia a terpsratura de 90 a 1802 C y durante?ao
minutos a 1 riinutos. Si se quiers, las preparacionestgc@o—
sas pueden contener todavia otros aditivoss por ejemplg,

condensados previos de aminoplasto, coro un compuestq ne=-
tildélico de melarina, eventualmente cterificado por grupos
netilicos, corpuestos insubstituidos o substituidos dé:éti-
lenurea, de propilenurea, de glioxalmonoureina o de urqd

o un producto de tal indole modificado por grupos alquili-
¢os superiorcs. BEstos aditivos de condensado previo ami-
nopléstico pueden servir, por ejeiplo, para el apresto

gimultdneo contra el arrugamiento.

ILas cantidades de los diversos componentes en
la preperacidén acuosa pueden oscilar dentro de amplios li-
nites, Por ejemplo, la cantidad de poligiloxano es de 0,2
a 5 % respecto al material textil qae se¢ haya de aprestar.
De las sales de zine, de cadmio, de titanio o de circonio
se introducen de conveniencia 1 a 25 ¢ respecto a la can-

tidad de polisiloxano.

Los tejidos que se impregnan con preparaciones
acuosas que contienen una enulsidn de un organopolisiloxano
y una solucidn de un catalizador del endureciniento del tiw
po que se ha indicado se distinguen por escaso poder de

rehunectacidn. Estas preparaciones 2cuosas tienen adends

friis
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los substratos, y en particular sobre log géneros texiiles,
aprestados con cestas preperaciones acuosas se logran <ice~

lentes efectos de hidrofobia.

Los bafios que adeuifs de las preparaciones
acuosas coatienen todavia precondensados aminopldsticos.
y sus catalizsiores de endurecimiento, se Aistinguen por

buena egbtabilidad.

m tanto no se advierta otra cosa, en los
ejemplos due siguen las partes sirsnifican partes en peso

¥y los porcentajes significen porcentajes en peso.

EJEMPLO 1

A la temperttura ambiente se mezmelan entre si,
agitando bien y durante 30 ninutos:
370 g de octonto de zine Zn(OOC-CH—(CH2)3CH3)2
1
CHQCH3

fa8

30 g de una solucidn de caleio dodecilbencensulfdnico
(solucidn 21 70 ¢ en isobutanol)
20 g de producto de condensacidn de 1 10l de tributil

fenol con 30 moles de éxido de etilenc (previamente
fundido a 60e ¢) y

280 g de tolueno.
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Se origina uns solucidén linpida. -

Con 75 g de una ermlsidn ascuosa de polisilbxé;
no que contiene 38 % de metilhidropolisiloxeano lineali“
bloqueado terrminalmente por grupos metilicos, y 6 g'dét
la solucion anterior debetoato de zinc, asi como la can~
tidad necesaria de arua, se prepara un baflo de 1000 cg.

Con este bafio se impresna por dos veces en el fular un .

MR

tejido mixto de elgoddn y fibras Ade poliéster, con w .,
efecto de expresién del 50 #, y luego se le seca a SOQ’C
durante 30 :inutos. A continuacidn se somete el tejid;“v
durante 4% mninutos = une temperatura de 100¢ C. El teji-
do asi tratado es hidréfugo y conserva esta propiedad

aun después de lavados repetidos.

EJEMPLO 2

En l= tabla que sigcue se describen goluciones
de catalizador que contienen diversos emulgentes no

iondgenos.

70 g de prepurado de catalizador contienen
3542 g de octoato de zinc segin el Ejemplo 1,
26,3 g de tolueno,
3,5 g de armua,
3,0 g de sal calcica semin el Ejemplo 1 ¥
2 g de un emulgente no iondgeno, obtenido por

adicidn de:
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2.6.

2.7,

2.8.

2. 9.

2.10.

2.11.
2. 12.

2.13.

2- 14’.

20

25

30

30

30
35

30 =

25 n

25

40
20 n

40 1

30

0les

roles

woles

mcles

noles

moles

0les

s de Oxido de etileno

g%‘
ﬁéﬁsaﬁ

".INIIIIIU S

de éxido de etileno a 1 rol de alcohol

hidroabietilico

de 6xido de etileno

6]

1 0l de alcohoi

hidroabietilico

de S6xido de etileno

£

1l ol de alcohol

hidroabietilico

de dxido de etileno

3

1 rol de una nezcla

1:1 de alcohol

¢stearilico y alcohol palmitilico

de 6xido de etilence a 1 nol

g de Oxido de stileno o 1 mol

de dxido de etilenc 2 1 ol
tri-tercibutil-fenol
de dxido de etilenc a 1 ol

tri-tercibutil-fonol

5 de 6xido de etilens 2 1 nol

nida de deido estedrico

de dxido de etileno o 1 nol
de dcido oleico
de dxido de etileno o 1 nol

1 mol

{3

aaina

1 de 0xido de etileno o 1 rnol

s
Cing

de 6xido de etilenc 2 1 ol

de

de

de

de

de

de

de

de

de

e

nonilfenol

nonilfenol

2,4,6~

29 4’ 6“'

etanolaw

etanolarida

deido oleico

hidroabietil—~

hidroabietil-

octadecilanina



10.

15.

20.

25.

2.15.
2.16.

2.17.

2'18‘

40 moles
30 r.0les

70 roles

30 rioles

[}
i

15

de 6xido de etileno a 1 ol de octa@ecilamina
de O0xido de etileno a 1 10l de amina:de.

aceite de pescadol)

de 6xido de etileno a 1 mol de amina ée
ceite de pescadol) :
de 6xido de etileno & 1 mol de una amina
téenica que contiene 90% de araquiléhina

v behenilarina. ol

Todas estas umezelas son soluciones limpidas)

que se erulsionan por si solas 2l ser vertidas en sgua”

¥y que aplicadas segin el Ejermplo 1 dan buenos Iindices de

hidrofobia,

1)

1ina de aceite de pescado:

EJEMPLO 3

30 % de palnitilamina
40 % de estearilanina
20 ¢ de aralquilaninz y

10 % de behenilanina.

Bn le tabla que sigue se exponen soluciones

de catalizador que contienen los emulgentes en proporcién

distinte a 1l que se ha expuesto en el Ejenplo 2,

70 g de preparado de catalizador contienen:
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35,2
26,3

3.1,

3.2,

3.3.

3-4.

3.5.

3,5

B

I

™

g

3,5
1,5

2,75
2,25

355
1,5

255

de

de

el

o

"

3

&

octoato de zinc segin ¢l Ejeuplo 1,
tolueno,
asut,

de mal cdleica del deido dodecilbencensulfdé-

nico segun el Ejemplo 1 y

emmlgente no iondgeno.

de sal cdlcica

o de producto de adicidn de 35 moles de

fxido de etileno a 2,4,6~tri-tercibutilfenol

g de sal cdleica

g de producto de adicidn de 35 noles de Oxi-

do de etileno & 2,4,6~tri-tercibutilfencl

g de sal cdleica

de producto de adicidn de 30 moles de Sxido
de etileno 2 una nezcls 1l:1 de aleohol es-

tearilico y aleohol palnitilico

s de sal cdleica

de producto de¢ adiecidn de 30 noles de

éxido de etileno a nonilfenol

& de zal cdlcicz

de producto de ndicidn de 30 moles Ae dxido

de e¢tileno a nonilfencl,

Todae estas nmezclas son saluciones lirnpidas,

que al ser vertidas en agua se erulsionsn por si solas
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y que empleadas segin el Ejeuplo 1 dan buenos efectos-de

hidrofobiz.

[SERE
= [y

EJEMPLO 4

En la tabla que sigue se exponcn soluciones -
de catalizador que contienen los diversos emulgentes ao-
iondgenos en nezcla con sodio dodecilbencensulfdénico, "o~

lucidn gl 70 £ en isobutanol.

70 g de solucidn de catalizador contienen: --

3

35,2 g de octoato de gzinc,
26,3 g de tolueno,

3,5 g de agua,

04

Iﬂq

3,0 g de solucidn de gal sddica al T0% y
2 g de un cnulgente no iondgeno que es un producto
de adicidn gde,
4.1. 20 roles Ae 6xido ge etileno a 1 mol de alcohol
hidroabietilico
4+2. 25 voles de 0xido de etileno a 1 mol Ae alcohol
hidroabietilico
4.3. 30 noles ¢ 6x1d0 ge etileno o 1 mol de alcohol
estearflico/alcohol palni
tilico (1:1)
4.4, 30 noles de 6xido de etileno = 1 mol de nonilfenol
4.5. 35 moles de 6xido de otilenc = 1 rmol de Rydybmtri-

tereibutil-fenol
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4.6. 40 moles de 6xido de etileno & 1 rol de deido oleico

4.7. 40 moles de dxido de etilenc 2 1 ol de hidroabietil-
erina o

4.8. 30 roles de 4xido de etileno a 1 10l de enina deb
aceite de pescado (véase el

Ejerplo 2)

Todas estas uezclas son soluciones limpidas
que al ser vertidas en agua se emulsionan por si solas y

que empleadas segin el Ejerplo 1 dan buenos efectos de
hidrofobia.

EJEMPLO 5

En la tabla que sigue se ¢xponen soluciones
de ecatalizador que contienen diversas sales alquilbencenw

sulfdnicas.,

T0 £ de solucidn de catalizador contienen:
35,2 ¢ de octooto de zinc,
26,3 o~ de tolucno,

3,5 g 4o agua,

<

A%
73

de un producto de adicidn de 35 moles de dxido
de etileno a 1 rol de 2,4, 6~tri-tercibutil-
fenol y

3,0 £ de solucidn de sulfonatc al 70 % en iscbutanol,
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5.1, potasio dodecilbencensulfdénico

5.2, nagnesio dodecilbencensulfdnico

5.3. estroneio dodecilbencensulfdnico

5.4. bario dbdecilbencensulfénico

5.5, zinc dodecilbencensulfdnico

5.6, cadriio dodecilbencensulfdnico

5.7, aluninio dodecilbencensulfdnico

5.8, titenilo dodecilbencensulfdnico

549. circonilo dodecilbencensulfdénico S

5.10, estafio dodecilbencensulfdnico e
5.11. sodio undecilbencensulfdnico

5.12, godio tridecilbencensulfdnico

Todas estas mezclas son soluciones linpidas,
que se emulsionan por si sclas al ser vertidas en agua
¥ que, erpleadas segun el Bjenplo 1, dan buenos efectos

de hidrofobia.

EJEMPLO 6
En 70 g de solucidn de catalizador que con-
tienen:

35,2 g de octoato de zinc,

26,3 g de tolueno,

3,5 & de arua,

3,0 g de sal cdleica semin el Ejemplo 1y
0,2 g de un producto de adicidn de 35 noles de

6xido de etileno a 1 mol de 2y 4y6~tri-terci
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butil-fenol,

v

se reer.plaze el tolueno por unz cantidad igual de xilendy

. u®

de etilbenceno, de benceno, de 4-isopropiltoluenoc o de be~

tralina, con lo que se originan sienpre soluciones lirpidas,

que al ser vertidas en agua se emulsionan por si solas y

a8

dan ermlsiones coloidalss. Empledndolas sesin el Ejemplo 1,

se logran con etz soluciones de catalizador buenos efectos

- -
-

de hidrofobis.

EJENPLO 7 PR

S distribuyen en 992 ¢ de 2gua 8 g de la solu~
cidn de catelizador segin el Ejemplo 6, que contiene tolueno,
Se origina unas eumlsidn que se exanina con el aparato
Coulter Counter (meres registrada de la Coulter Electronics
Ltd., de St. Albans, Inglaterra) parz averiguar el ndnero

¥y el tamafio de las particulas

Didnetro de lag

particulas: renos de nenos de | de 4 a 8 | 8 micras
1,2 micras | 4 picras | micras v nds
50 % 96 % 204 % 1,6 %

Este examen demuestra que con esta solucidn del

Ejemplo 7 se obtienen ermulsiones muy finas.
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Se prepearan soluciones de catalizador de la & »»

et
.

corposicidn siguiente: "W
Cada 70 g de solucidn de catalizador contienéﬁ:*
3,0 £ d¢ una solucidn al 70 ¢ de calcio dodecilben~':"
consulfdénico de cadena ramificada seeds
2,0 g de un producto de adicidén de 35 moles de 6xiédihe
etileno a 1 mol de 2,4,6-tri-tercibutil~ " I%
fenol, - -
cor:o catalizador las sales nmetdlicas indicadas en la tabla
que sigue y coro disolvente la cantidad indicada de tolueno.
Ne Sal metdlica gracos d¢f |
Desirmacidén V Cantidad tolueno
en ATanos
8.1 | di-2-etilhexosto de circonio 32,4 32,6
8.2 | di-2~etilhexonto d¢ cadmio 37,4 27,6
8.3 | dioctonto ds dincetato de titanio 41,5 23,5
8.4 |dioctoatc dibutilico de titanio 2745 37,6
S.5 | dioctoato do zinc 31,6 29,7
dihidrato de dicloruro de estafio IT 3,7
8.6 |dilaurato dibutilico de estafio 33,1 31,9
8.7 ldiacetato dibutilico de estano 39,2 25,8
8.8 ldiocctoato de estaiio 24,7 40,3
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Bstne soluciones de catalizndor 8.1 a 8.8 se

emplean en

plo 1, reemplazando los 6 graves de solucidn de octoato de

zine por:

log bafios de irpregnacidn A o I

segun el Ejen~

Y

o
-~J
n

[t

» de una solueidn de catalizador

en tolueno segin el Ejemplo 6

0,81 g de scXucidn !

de sal de estaiio 8.6

> d¢ una solucidn de catelizador

en tolueno segun el Ejerplo 6

0,38 g de solucidn

de sal de estafic 8.7

de una solucidn de catalizador

en tolueno sexin el Ejerplo 6

0,70 g de solucidn

de sal de estafio 8.8

~ de ung solucidn de catalizador

en tolueno segin el Ejenplo 6

0,92 g de solucidn

de sal de titanic 8.4

8.5

E | 7,0 £ 3¢ 1la solucidn de catalizador
8.1

F | 5,0 ¢ de 12 goluecidn de catalizador
8'2

G |11,85 g de la solucidn Ae catalizador
8.3

H {17,8 £ de la solucidn de catalizador
8'4

I | 6,67 & de 1o solucidn de catalizador
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Los tejidos mixtos de poliéster y algoddn apres-
tados con estos befios de impregnacidn de la risma mensra que
se ha descrito en el Ejeuiplo 1 rucstran buen efecto re?uisor
del agua, que se conscrva aun después de una 1impieza"\

quiziea con perclorostileno.

EJEMPIO 9

Procediendo de¢ nmenera anilos a 1a del Ejempiot
1l se apreston ruestras limplas de tejido de poliarida, '
de poli:éster, de poliaerilo, de lane, de fibra regensri-
da Ae celulosa y de algoddn con un? emulgidn de silicona al
38 %, empleando lao preparccién acuosa de¢l Ejemplo 1, que
contiene por litro 30 g de emulsidn de silicona y 12 g de

solucidn A¢ eatalizador.

Tabla
Tejidos Polig [Poli |Poli |Lana [ Rege |Algo-
r:ida” | éster [acri nora |{ddn
loni do de
trilo celu
losa
Prueba de rocig
dura
% de absorcidn
de agua:
gin lavar 2 2,3 |5,4 244 8 7
limpiado en seco| 4 3 7 6 9 S
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De csta tabla se desprende que sobre todos losg -,

nateriales textiles s> obtienen buenos efectos Ae hidrofobia.

LA

Prueba de rociadura: e

DR

Se prenden por arbos extreros con 2 pinzas
de 95 g de peso unas rmestras de tejido de 25 cn de )
longitud, que se han pesado, y se colocan sobre dos

varilles. Luego se les riega con 500 cc de asug, se -+~

.-,

quitan de las :wmestras de tejido lza gotes adheridas y -
se pesan lus rumestras huredecidas. Como medida del efecto
hidrofobante, se expresc en porcent=zje del peso en seco

del tejido el aucento de peso.

EIEIPLO 10

Se preporan 4de maénera smdlogm a la del Ejen~
plo 9 unos bafios de inpregmacidn, que sin embargo contie-
nen coupletentariarente 240 g de wi agente contra el arru-
gariento (dinetilol-d,5-dihidroxi-inzidazolidone~2) al 45 €
¥y cono catalizador del endureciriento para este yltimo,

hexahidr2to de ftricloruro de aluminio,.
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Erulsidn de silicona al 38% segin el D
Ejenmplo 1 60 g/1°7 "
Solucidn de catalizador segun el :
Ejerplo 1 12 g/1- -
5. e
Dinetilol-4,5-~dihidroxiinidazolidona~2 240 g/1 -
A1 C1, . 6 HyO 5 ¢/l
Estabili®ad del bafio: ljlj
al cabo de¢ 1 horaz perfecta "
10. al cabo de 2 horas perfecta- |
al cabo de 6 horn perfecta
Tejido mixto de polidster y algoddn
aprestado cono en sl Ejenplo 1 da buena hidrofo-
bacidn y ausen-
15. cia de arruga-
' niento
EJENPLO 11
Por el procedimiento de inmersidn se tratan
20. con bafios de impregnecidn segin lo tabla que sigue tro-

z0s de papel de pergamino y de papel de enbalaje de 10 cm2,

durante 10 minutos, y & continuacidn se seca.
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Papel de Papel de
perganino enbalaje
BEoulsidn ds silicona sesin L
el Ejermplo 1 g/10 50 100 |0 50 100
Solucidn de cateolizador
segin el Ejenplo 1 =19 5 100 5 10
Solucidn de rgsing de éter
diretilico de pentaneti- )
lol-nelanmina al 60 4 g/1 0 50 100 | O 50 100

Absorcidn de erua:

. 1
Prueba de rocisdura
g de agua

1,57 0,13 0,24

1,43 0,65 0,31

Ejemplos con 100 cc de amua,

- e - e
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Descrite ¢l objeto del presente invento se decla-

ran nuevas y de propia invencidn las siguicntes reivindicdeio-

-y o

nes con prioridad de las demandas de patentes suizas nums.

8828/68 del 13 de Junio de 1.968 y del 5 de-

P

Mayo de 1.969. L

)

1.~ Procedimiento para la preparacidn de solu~
ciones de catalizadores del endurecimiento para polisiloxanos,

caracterizado porque se agitan conjuntamente hasta originar

una solucidn limpidas

a) una sal de zinc, Ae cadmio, de titanio o de circonio

Ae un Zcido carboxilico dificilmente soluble en agua,

b) una sal slquilbencensulfdnica de un metal del pri-
mer grupo prineipal, “el segundo gsrupo principgl,
Ael sezundo grupo secundario, del tercer grupo
principal, del cuarto grupo prinecipal o Ael cuarto
grupo secundario del sistema periddico, en la que
el peso atdmico del metal sex a 1o sumo de 138 y
el rafical alguilico o los radicales alquilicos en

total contenean 8 Ltomos de corbono a lo menos,

c) un compuesto polietilenglicdlico soluble en agus

que contengt por molécula 18 2 80 grupos ~CH,CHy.0-

L,
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Y 2 1o menos un radical hiAréfobo de un compueste
orgdnico, que se haya originsdo por desAoblamiento

de un &tome de hidrdeeno rezctivo, y

d) un hidrocarburc cromdtico 1iquido, eventualmente

halogsnado, con un peso molecular de 134 a lo sumo.

2.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,

caracterizado porgue se agitan conjuntemente hasta originar

una solucidén limpida:

a) wna sal de zinc o de circonio de un 4cido carboxi-

lico dificilmente soluble en asusz,

b) una sal algquilbencensulfdnica de un metal del sesun-
do grupo prinecipal, del segundo grupo secundario,
del tercer srupo principal, del cuzrto grupo prin-
cipal o del cuarto grupo secundario del sistema
periddico, en la que el peso atdmico del metel sea
a ld sumo de 138 y el ratical alquilico o los ra-
dicales alquilicos en total contengen 8§ ftomos Je

carbono a lo menos,

¢) un compuesto polietilenglicdlico soluble en agua
que contengz un radical hidrdéfobo de un compuesto
orgénico, que se haya originado por desloblamiento

de un dtomo de hidrdgeno reactivo, ¥

d) un hidrocarburo aromdtico liquido, evenitualmente
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halcgenado, con un punto de ebullicidn de 1652 ,C

a lc sumo. 4

4% e

-
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3.~ Procedimiento segin la reivindicacidi:i,

v t

caracterizado por comprender, respscto al peso de la golu~

cidn, 15 a 67 % del componente a), 1 a2 15 ¢ de los compéa
nentes b) y c) juntos y 18 a 84 ¢ del componente d), con’.

la relacidn ponderal de b):c) 2:1 a 2:3. L

4.~ Procedimiento segmin la reivindicacion 2,

-

caracterizado en que el componente a) consiste en una - -

sal. de zinc o de circonio de un dcido carboxilico 1i-

quido a 20¢ C y Aificilmente soluble en agua.

E.~ Procedimiento semin la reivindicacidn 2,

caracterizado en qu¢ el componente a) consiste en una

sal de zinc o de circonio de un gecido graso con 6 a 22

dtomos de carhono.

"S- Procsdiriento semin le reivindicacién 2,

caracterizado en gque ¢l componente b) contiene un 8010

radical alquilico con 8 & 18, y preferentemente 12,

dtomos de carhono.

7.~ Procedimiento segun l2 reivindicacién 2,

caracterizado en que el componente b) consiste en lg

sal de un metal del segundo grupo principal.

8.~ Procedimiento segun las reivindicaciones
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6y 7, caracteriz=do en que el componente b) consiste en

la sal cidleica de un dcido dodecilbencensulfdnico,

9.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2,

caracterizado en que el componente c) contiene 2 lo menos

5. un radical hidrdéfobo, que se he originado por desdoblamiento
de un dtomo de hidrdgeno de un grupo hidroxilico, mercédptico,
carboxilico, carboxiamidico o aminico de un compuesto ovgd-

nico.

10.~ Procediniento segin la reivindicscién 9,

10. caracterizado en que el componente ¢) consiste en un
compuesto polistilenglicélico soluble en Sgua, que cone
tiene por molécula 30 a 50 grupos -CH20H2~0- y & lo
menos un ratieal fenoxilico, eventuzlmente substituido

15 con grupos alquilicos.

11.- Procedimiento segun la reivindicacidén 10,

caracterizado en gque ¢l componente c) consiste en un

compuesto polietilenglicdlico soluble en asuz que con-
tiene por molécula 30 grupos —CHQCHQ—O- ¥y un radieal

20. dibutilfenoxilico.

12,~ Procedimiento segin 1z reivindicacién 2,

caracterizado en que el componente d) consiste en un

hidrocarburc aromdtico liquido de la serie bencénica.

25, 13.- Procedimiento segun la reivindicacién 12,
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caracterizado en que el componente d) consiste en tolueno

LTI

0 xileno. RIS

RS

i
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14,~ Procedimiento psra la preparacidn de solu-

ciones de catelizadores del endurecimiento para polisilbkg

-

nos. '

v

Segun se describe y reivindica en la presente”

. -

memoris Aescriptiva que consta de 31 hojas foliaedas y @scri-

tas a mdquina por una sola de sus caras. —

.

Madrid, a 12 de Junio de 1.969
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