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MEMORIA DESCRIPTIVA

'

Objeto de este invento éon emulsiones acuosas
con un contenido total de materia seca de 10 & 40 % en
peso, caracterizadas por conténer, respecto al peso en

" geco de los componentes a) a d):

5. a) 17 a 86 %, a lo menos, de un producto de reac-
3 4 (3
cidn de une metilolaminotriacina con acidos gre-~
s08 superiores, amidas de deidos grasos superiores

y/o aleoholes superiores;

b) 8 a 77 %, & lo menos, de une materia céree hidré-

10 foba, soluble en el components a);

e) 0,7 a 14 %, a 1o menos, de un compuesto polieti-
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contiene por molécula 6 a 200 grupos -GH2-CH2~0-
¥ a lo menos un radical hidréfobo de un compues-
to orgénico que se ha originado por desdobla-

miento de un atomo de hidrdgeno reactivo; y

d) 0,4 & 13 %, & lo menos, de una sal alguilben-
censulfdnice de un catidn metélico incoloro, en
la que el ‘radical alquilico o los radicales al-
quilicos contienen en total 8 &tomos de carbo-
no -& lo menos,

¥y por ser el contenido de los componentes a) y b) juntos
de é5 e 96 % y el de los componentes ¢) y d) juntos de

4,5 a 15 % respecto al peso en seco.

En calidad de componentes a) entran en cuenta
particnlermente las metilolaminotriacinas esterificadas
con acidos grasos superiores y/o eterificadas con alcoho—
les superiores, Se emplean asi, por ejemplo, derivados
de la formoguanamina, acetoguanaming o benzoguansmina, perb
preferentemente de la melamina. Ios grupos metildlicos de
estos compuestos estin esterificados con Acidos grasos
superiores que contienen a lo menos 12 dtomos de cerbono
o eterificados con alcoholes superiores, o see alcanoles
que contienen a lo menos 12 &tomos da oerbono. Ademds de
los grupos metilolicos asi degradados, los compuestos trie~ |
ofnicos contienen todevia ventajosamente grupos metildli-~

cos etsrificados con alcanoles que contisnen 4 &tomos de
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carbono & lo sumo, como butanol, isopropanol o, en parti-
cular, metanol, Normalmente es recomendable que los grupos
metilolicos presentes estén ulberiormente substituidos en
8l 75 # a lo menog de la manera que se ha indicedos ¥

més precisemente esterificados en el 15 a 50 % con &cidos
grasos superiores o eterificados con alccholes superiores.
Como ejemplos de radicales acilicos superiores cabe se-—
flalar solre todo los de los écidés gragsos con 12 a 24
dtomos de carbono, en los que los radicales no necegitan
ester unificados, por ejemplo, feido 1éurico, &oido mi-
ristico, acido palmitico o Acido estedrico. Particular-
mente aptos son los ésteres obtenibles de éteres metilolme-
lam{nicos y decido estedrico, sobre todo los que se for—
men por reacd on de metilolmelamine de metilecion alta

con adicidn estearico, para,lo cual es utilizeble, con
resultado précticamente igual que con el acido estedrico
puro, el llamado dcido e stearico técnico, de la calidad

corriente en el comercio. Como ejemplos de alcoholes su-

‘periores con 12 a 24 dtomos de carbono cabe mencionar el

alcohol ldurico, el alcohol mirf{stico, el alcohol pelmi-
tico, el alcohol esteéiico o el alcohol aréquico, y tem-
péco aqu{ los radicales necesitan estar unificados y pueden
emple arse igualmen%e alcoholes grasos técnicos. En ocasio-
nes la cadena molecular del alcohol superior puede estar
interrumpida por &tomos de nitrdgeno, o sea que en lugar
de los alcoholes propiamente dichos pueden emplearse tam—

bién metilolamidas de doldo graso como agentes eterifi-
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cantes pars la preparacidn del componente a). En calided
de 8cidos grasos entran agui en cuenta lcs mismos que

se indican pare la acilacion. Un ejemplo de ello es la
metilolemide de doido estedrico. Las amidas de deido gra-
8o, aptas igualmente para la reaccion con une metilolamino=
triacina, se deriven de los mismos doidos gresos empleados

pare la eterificacion.

~ En calidad de’ substencia b) pueden empleerse Los
sgentes hidrofobantes céreos oconocidos, cmo, por ejemplo,
la cers de abejas y en partioular las parafinas, ouyo pun=-
o de fusidn se hallae con ventaja entre 45 y 702 C més o
menos. Por substancia cérea se entiende normelmente una
materia hidrdfoba fusible, que puede deformarse pldsti-

camente y tiene superficie lisa y rayable.

Pare el componente c) se recurre por lo general
a productos de reaccidn de oxido de etileno con compuestos
L e »
organicos que presentan a lo menos un atomo de hidrogeno
reactivo y un radical hidrofobo. Pero entren también
en consideracion los productos de reacceidn Tegpectivos de
compuestos polietilenglicolicos del tipo que me hg indi~

cado.

Particﬁlar interds ofrecen los compue stos polieti~
lenglicglicos solubles en agua que contienen por moldeculs
de 8 a 100, preferentemente 9 a 80, en particular 12 a
60 ¢ incluso s6lo 20 & 50 grupos ~GH2~CH2-O-.
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Bl componente c¢) contiene con ventaja, vcomo ra~
dical hidrdfobo, a lo menos un radical gue se haya origi~
nado por desdoblamiento de un atomo de hidrbgeno de un
grupo hidroxilico, mercéptico, carbox{lico, carboxiamidi-~
co o ainico de un compuesto orgénico. El compuesto orgé-
nico con el Atomo de hidrdgeno reactivo y el radical
hid réfobo consiste pues, por ejemplo, en un alcohol, un
tioaleohol, un fenol, un tiofenol, un gcido oarboxilico,
una amida carboxilica o una amina. Dan muy buen resulba-~
do los alquilfenoles, en particular un tributilfenol. Pe—
ro también pueden utilizarse otros compuestos orga'.nicos
del tipo indicado; por ejemplo, nonilfenol, di-tercibu-
til-p-oresol, alguil-fenoles, alcohol estearico, alcohol
oleico, cido esteérioo, hidroxietilamida de &oido ested~

rico, estearilemina, oleilamina, hidroabietilamine o al~ -

cohol hidroebietilico.

Componentes ¢) partiéularmente valiosos son los
compusstos polietilenglicélicos solubles en agua que con-~
tienen por molécmla de 20 & 50 grupos ~CH,~CHy=0- ¥y & lo
menos un radicel fenox{lico, eventualmente substitufdo
con grupos alquflicos. Entre estos compuestos se ha des-
tacado como e specislmente ventajoso un compuesto polieti-~
lenglicdlico soluble en agua que contiene por molécule
30 grupos -CHy~CH,=0~ ¥ un radical tributilfenox{lico.

En calidad de compouente d) se emples con prefe=

rencia una sal alquilbencensulfdnica de un catidn meta—
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lico incoloro de unm metel de los grupos Is, IIa, IIb, IITa,
IVe o IVb del sistema periddico. Ias sales alquilbencen-
sulfénicas de litio, potasio, sodio, cesio, magnesio,
calecio, bario, zine, cadmio, aluminio, e stafio, plomo, cir-
conio o titanio han demostrado ser aqui particularmente
aptes. Bl componente d) conbiene con ventaje un sélo ra-
dical alquflico con 8 a 18, y preferentemente 12, dtomos

de carbono.

.
[

De perticular interds hen remltedo ser aqui las
seles sdicas, potésicas o en perticular cdlcicas de
un deido dodecilbencensulfénico. EL rediosl elguflico
o el radical dodecilico puede en este caso estar remifi-
cado o no. Por lo general, en el caso del doido dodeeil;
bencensulfénico, se trata, o bien de radicales n-dodeci-"
licos, o bien de redicales ramificados obtenidos por reac~
cidn de tetfapropileno con benceno y sulfonaci on ¥ neutrea=-

. , .
lizacion consecutivas.

De preferencis, los componentes a) & d) se em-
plean de modo gue las emnlsiones acuosas conbtengan, res—

pecto al peso en seco de los componentes a) a d):

34 a 48 % del componente a),
48 @ 58 % del componente b),’
1,8 a1l % del componente c) ¥y
1,3 a 9 % del ocomponente d),

el contenido de los ocomponentes &) y b) juntos sea de 85
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e 9% % y el contenido de los componentes ¢) y d) juntos
sea de 4,5 a 15 % respecto al peso en seco. Las emul-

siones aaiosas son, segin el contenido, flufdas (10 a
35 %) o viscosas (35 a 40 %).

Para la preparacion de las emulsiones se proce-
de ventajosamente efiadiendo en primer témmino, & le can-
tidad necesaria de agua, las materias ¢) y d), de so-
lubilidad genuine o coloidal en agua, asi como eventual-
mente, para evitar un pH demasiado bajo ¥ por tanto un
endurecimiento prematuro, une pequefia cantidad de una
base (por ejemplo, hidroxido alealino, como el hidrdxi-
do sodico o potdsico), ¥y agregando luego a temperatura
elevada, consecutivamente o, de preferencia, juntos (en
forma de una fusion caliente), los componentes a) y b).
Por medio de un agitador eficaz o de otro dispositiwvo
apropiado, debe procurarse la homogeneizadi én inmediata

del respectivo sigtema bifésico. EL calor se aporta con-

. venlentemente de modo que la temperatura de la emulsion

se halle cerca del punto de ebullicidén pero no lo alcan-
ce, Durante el proceso de emulsidn, o particularmente des—
pu€s de éste, puelen afiadirse todavie otras meterias

(por ejemplo, desésyumantes).

Pare el uso, se diluye le emulsidn con sgua fria
0 caliente y e agrege un catalizador del endurecimien-
to, de modo que el bailo resultante presente un contenldo

de materia seca de 1 a 18 % en peso.
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BEn calidad de catalizador del endurecimiento para:
el compuesto metildlico &) pueden emplearse los endurece-
dores aminoplésticos conocidos que son dcidos o potencia~
mente dcidos; pof ejemplo, salss amonicas de dcidos fuer-
tes, como»sulfocianuro o cloruro 4e amonio, nitrato de
zine, eloruro de zinc, fluoroborato de zine, cloruro de
megnesio, Acido clorhfdrico, deido fosférico o deido for-
mico. EsPecialmente:ventajosas resultan las sales de alu-
minio; por ejemplo, ;1 dloruro de aluminio o, en particu~
lar, el sulfato de aluminio, De conveniencia, el catali-
zador del endurecimiento se emplea en cantidades de 1 & 5

% respecto al peso de materis seca del bafio de tratamiento.

Los bafios asi preperados por dilucién de las emul-
siones acuosas y edicidn de un catalizador del endureci-'
miento sirven parae producir sobre los materieles de fibra
un apresto repulsor del agne so6lido &l lavedo, para Lo |
cual se trats el material de fibra con estos bafios acuo~
BOB, que-ahora presentan un contenido de materis seca de.

lel8 % en peso.

El tratamiento del material de fibra (por ejemplo,
algodon o fibras de celulosa regenerada) con los bafios
de la composicion que se ha indicado puede realizarse
e la temyerawura ambiente o con temperatura ligeramente
elevade (por ejemplo, 15 a 302 C), utilizando los dispo~
gitivoe conocidos usuales, de conveniencie por impregna-

cidn en el fuler, El incremento de peso es con ventaje



de 60 a 100 %.

El material ge¢ fibre as{ impregnado puede secar-~
sé primeramenté, por ejemplo & la temperature embiente o
& temperatura de 60 s 1002 C, antes de someterlo & un tra-

tamiento térmico, por ejemplo de 120 a 1802 C por 20 & L

ninutos.

Los aprestos obtenibles por el procedimiento agqui
expuesto confieren e los materiales de fibra buena capa.

cidad de repulsion del ague ¥ son sdlidos al 1avado.
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Formuleci on pars preparer uns emulsidn

Se describe, utilizando los datos de las recopile-

ciones que siguen y las tablas I a IV, la preparacic'm de

100 g de una emulsion.

En un recipié_nte caldeable provisto de mecanis-
mo agitador de he'licé cuyo numero de revolucionesﬁpugde
regularse de manera continua, se depositen 8 g defSuifona-
to de alquilbenceno (= ocomponente d) vy & g del compozien-
te ¢), se diluye ®n 32 g de agua y se celients hesta
95¢ C. '

En esta solucion acuosa de sulfonato y emulgente '
se vierte una fusidn homogénea, caliente a unos 120¢ C, °
de m g de un producto de condensaoién M ( = componsnie a),
cuya preparacién se describe mas adelante, ¥ p g de pare=-
fina ( = componente E) vy se agite con némero crec:i.éx}te
de revoluciones haste que se forma une emulsion, mientras
se cuida, regulando el calentamiento externo, que la emul=-
gién no empiece a hervir. Se origina una emulsidn que
seguidemente se diluye con 10 g de agua de mis de 802 C,
con poca velocidad del agitador. Jsta emulsidn algo més
dilufda se centrifugs une vez mas con numero elevado de
revoluciones y luego, c¢on bajo nimero de revoluciones,
se agita con 11 a 25 g de agua de més de 802 G, para que

se originen 100 g de emulsidén, que se deje enfriar por
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reposo. Ie emulsidn preparada por este procedimiento
puede diluirse con agua fria o caliente y muestra las

propiedades que se resefian en los ejemplos que siguen.

Los productos de condensacion M (resinas melamini-
cas esterificadas M I a M V, resinas melaminicas eterifi-
cadas M VI a MX y resines melaminices esterificadas y ete~

rificadas M XI a M XII) se preparan asi:

I

ot

Agitando, se introducen 324 partes ( 1 mol ) de
hexgmetilolmelamina, finamente pulverizeds, en 2CCO vo-
ldnenes de metanol que conbienen 100 volfmenes de doido
clorhidrico a1l 30 %. Al cabo de 10 minutos el coupuesto
metilolico estd disuelto. Se agite inmediatamente la so-
lucion con unas 160 partes de carbonato sdédico emhidro,
hesta que da reasccidn neutra al papel de tornaaqi; " Se
separs por filtracidn la sal precipitada, se oonéehhra la
solucion en vac{o hasta un jarabe del 98 % 2 lo menos y
se elimina por filtracidn en celiente 1la sal que shora s6
ha precipitado adicionalmente, 100 partes de este éter
metilico de metilqlmelamina se calientan a temperatura de
190 & 2002 C y en vecfo de 10 & 200 mn de Hg con 130
pertes de 4cido estedrico, haste que el {ndice de mcidez -

es de 5 & 8 todavia.
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En vacio de 25 a 30 mm de presion de mercurio se
calientan a temperatura de 195 a 2002 € 390 g (1 mol)
del éter metflico de metilolmelesmina que se ha descrito en
M I con 270 g (1 mol) de &cido e stedrico técnico, haste
que el {ndice de acidez es de 2 & 3 todavia, lo oual se

pregenta después de tres horas de calentamiento.

[

M ITII:

En vacfo de 25 a 30 mm de presidn de mercuris,
se .calientan a temperatura de 195 & 2002 € 390 g (1 mol)
del ter metilico de metilolmelamine que se ha deserito
en M T con 242 g (1 mol) de Aecido mir{stico, hasta que

el fndice de acidez es de 2 a 3 todavia.

M IV: ’

———

En vacio de 25 a 30 wm de presién de mercuric se
calienten a temperatura de 160 a 1652 C 350 g de éétér
de Beido estedrico segin M I (que contiene alrededor de
0,475 moles de melamina) ¥ 67,5 & (0,25 moles) de &cido
estedrico, hasta que el {ndice de acidez es de 3 & 4 to-
davia, lo cual se presente &l cabo de 3 horas de calen-

tamiento.

Se suspenden en 175 & (2,36 moles) de isobutanol
25 g (0,2 moles) de melemine y 46,2 g (1,5 moles) de pa-

-~
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raformeldehido al 97,5 % ¥ se calienta esba suspensidn a
1002 € con 134 g (0,5 moles) de una mezcla 1 : 1 de dei-
do palnitico y deido esteéricq, agitendo ¥ por 10 minu-
tos. £n 100 minutos mds, se calienta de 1002 C a 1600 ¢,
con lo gque se obtiene ya 151 g de destilado. Iuego se
calienta por 5 horas mas a temperaturas de 160 a 1632 Gy
en vacio de 30 2'50 mm de presidn de mercurio el conte-
nido del matraz, con lo que se obtienen otres 63 g de des-
tilado. Durante este tiempo la materia reaccion%1 se vuel-
ve viscosa, pero sin gelerse. TUna muestra de eligfﬁéni-
fiegta un {ndice de acidez de 14,2, ILa condensaéf&h se
temina por eanfriamiento del matraz. Se obtiene ﬁha masa

cérea, que es limpidemente soluble en benceno.

M VI:

En vacio de 30 & 35 mm de presion de mercurio ¥y
agitando, se calientan a temperaturas de 195 a 2002 pp du~

rante 4 horas, 195 g (1/2 mol) del éter metilico‘déime-

" tilolmelamine descrito en M T con 155 g de un alcohol

araq{lico sintético. Después del enfriamiento se obtie-
ne une masg tenaz, que eg limpidamente soluble en ben-

ceno.

M VII:

En vacio de 30 mn de presidn de mercurio, 250 g
(1/2 mol) de una solucién al 75 % en butenol de un éter

but{lico de hexametilolmelemine con unos 2 & 3 grupos
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but{iicos se calientan a 1202 C vy duraﬁté:uga hore con

155 g de un alcohol aralquiliéo sintético, lo que hace

que se destile butanol. Prosiguiendo el calentamiento

por 8 horas, se obtiene, después del enfrismiento, una ma-~
sa tenaz y de color emarillo pdlido, que es limpidamente

soluble en benceno.

M VIIIs

.
%

En vacio de 30 & 35 mm de presidn de mercurio y
agitando, se calientan a temperaturs de 195 a 20é9~0, du-
ragte 6 horas, 195 g (1/2 mol) del éter;netilico‘ﬁe meti~
lolmelamine descrito em M I con 105 g (1, mol) delélcohol
miristico. Se obtisne una masa muy viscosa, casi.‘_i‘n’colo*

re, que es limpidenente soluble en benceno y en perafi- -

na.

M Il:

252 g (0,5 moles) de una solucidn gl 80 %'({ndi-_
ce de viscosidad a 252 ¢ = 35 centipoises) en buténol de
un éter butilico de hexametilolmelamine poco viscoso ¥
con unos 2 grupos butilicos se condensan con 186 g de
mn aleohol araquilico sintético, en vacio de 30 mm de pre-
sién de mercurio y e temperatura de 120 & 1258 O, duren-
te 90 minutos. Se obtienen 368 g de une masa semejante
& vaselina, de color amarillo palido (a 202 0) y que es
1impidamente soluble en parafina caliente, pero insolu-

ble en acetona. La mezcla reaccional primitiva, no conden-



5e

10.

15.

20.

gﬁﬁrﬁigﬁ
375802 L=

seda , es insoluble en parafina, pero 1fmpidemente solu~

1

ble en scetona. £1 producto de la reaccion muestra a 609

¢ un {ndice de viscosidad de 890 centipoises.

M X:

De la misme manera gue se ha descrito en M IX,
puede prepararse un producto de condensacidn andlogo con
134 g (0,5 moles) dé alcohol graso téenico que contiene
63 % de alcohol palm{tico, 30 & 35 % de aleohol dstedri-
co y pequeiias cantidades de alcohol laurico ¥y alqohﬁl
mirfstico. Se obtienen 294 g de una masa cérea iﬁéﬁlora
que en caliente es limpidamente soluble en bencen§ lo

mismo que en parafine.

M XI:

Bn vecio de 25 a 30 mm de presidn de mercurio se
calienten a temperatura de 160 & 165¢ G, durente Lrds
horas, 350 g de éster estedrico segin M I (que contiene .
alrededor de 0,475 moles de melamina) y 92,5 g (0,25
moles) de un aloohol arequilico sintético. Se ohtienen
432 g de una masa cérea de color amarillo palido, que

en caliente es 1impidamente soluble en parafina lo mismo

gque en benceno. Indice de acidez de una muestra = 3,2.
M XIT:

De la misma manera que se he descrito en M XI

puede preperarse un producto de condensacidn andlogo con

.....
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67,5 g (0,25 moles) de alcohol graso técmico que contie-
ne 63 % de aloohol palmitico, 30 & 35 4. de elcohol ested-
rico y pequefias cantidades de alcohol lénripo y alcohol
mir{stico. Se obtienen 404 g de una masa cérea casi in-
colora, gue es limpidamente soluble en parefina caliente

¥ que presente un indice de acidez de 1,6.

Ies emulsiones acuosas 1.1 a 1.13 tienen las com~

posiciones siguientes:

Componente d): s

1,5 g de calcio dodecilbencensul-

fonico
Componente c): e

t

1,125 g de un producto de adicidn
de 30 moles de dxido de
etileno a 1 mol de tributil-
fenol '
Componente b): b)s p = 15 g de una parafina con punto
de fusion de 60 3 629 c
(excepto la emulsidn 1,2,
la cuel contiene 20 g de

parafiﬁa)

m gramos:

Componente a):

N
.
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Emulsion N2 Cantidad m Producto de condensacion M
1.1 15 I
1.2 10 M II
1.3 15 M II
1.4 15 M III
1.5 15 M IV
1.6 15 v
1.7 15 J
1.8 15 M VII
1.9 15 M VIII
1.10 15 M X
1.11 .15 MX
1.12 15 M XI
1.13 15 M XII
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Ias emulsiones acuosas .14 a 1.27 tienen las com~

posiciones signientes:

TABLA II

Emulsion
Ne

1.14
1.15
1.16
bis

1.27

Componentes, en g

d) c) b) a)
Ca dodegilben-{8 I ~ B XIII |Parafina dej M I M IX
censulfonico 60-622 C
4 3 20 - 20
2 1,5 20 - 20
1.05 1,13 15 15 -

Los componentes ¢) (E I'a E XIII) tienen les com—

posiciones siguientes:

TABIA III
Emuégion Componente o)
B ;. Productgs de adicidn de

x moles de oxido de a 1 mol de:

84ileno
1.14 I 30 Tributilfenol
1.15 30 Tributilfenol
1.16 IT 50 Tributilfenol
1.17 III 18 Tributilfenol
1.18 IV 15 Alcohol hidroebiet{

lico |




TABIA ITI (continuaci dn)

Emu%gién Componente ¢)
E Productos de adicidn de
X moles de oxido de a 1 mol de:
etileno
_ 1.19 v 30 Nonilfenol
1.20 VI 80 Nonilfenol
1.2 VII o 15 Di-tercibutil~p~
-cresol
1.22 VIIT 35 Alcohol egtedrico
1.23 o 80 Alcohol oleico
1.24 X 40 Hgtearilanine
1.25 XI 80 Hidroabietilemina
1.26 XII 80 Oleilamina‘L" !
1.27 XIII 30 Mezcle de 10 % de

estearilamina, 55 Y
de araquilamine y

35 % de behenilemi:
na

L
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Las emulsiones acuosas 1.28 a 1.46 tienen las com~

pogiciones siguientes:

Componente d)

’ TABLA IV
Emu%gién Componente d)
N¢ de &) |Centidad, s Composicidn
1.28 I 1,5 Be dodecilbencensul<énico
1.29 II 1,5 Zn dodecilbencensulionico
1.30 III 1,5 Cd dodecilbencensulfénico
1.31 IV 1,5 Pb dodecilbencensulfdnico
1.32 v 1,5 , Mg dodecilbencensulfénico
1.33 VI 1,5 zZr dodeoilbencensulfén;co
1.34 VII 1,5 AL dodecilbencensulfonico
1.35 VIII 1,5 Sn dodecilbencensulfdnico
1.36 X 1,5 Ti dodecilbencensulfénico
1.37 X 1,5 Ne dodécilbencensulfgﬁico
1.38 XI 1,5 K dodecilbencensulfonico
1.39 XII 1,5 Ii dodecilbencensulfénico
1.40 TIIT 1,5 Os dodecilbencensulfdnico
1.41 XIV 15 Ca n-undecilbencensulfdénico
1.42 v 1,5 Ne n-undecilbencensulfonico ]
1.43 XVI 1,5 Ca n-dodecilbencensulfénico #
1.44 X 1,5 Na n~dodecilbencensulfonico
1.45 XVII 0,75 Na dodecilbencensulfénico
1.46 XVII 0,375 Na dodecilbencensulfénico

E
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cada vez 1,13 g de E I
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de fusion de 60 a 622 C

cada vez 10 gde M I

Bjemplo 2

cade vez 20 g de une parafine con punto

Igual que se he descrito en el Ejemplo 1, a partir

de 10 g del componenté a),

20 g del componente b), 1,13 g

del componente ¢} ¥y 1,5 g de .calcio dodecilbencensulfoni-

co (Componente d) se preparan las emulsiones 2.1 a 2.11.

Bstes emulsiones contienen los componentes a), b) y c¢) si-

guientes:
TIABLA V
Emulsidn Componentes "

Ne -

a) b) o),
2.1 MI Parafine de 50 - 52¢ C E I
2.2 MI Perafine de 69 - 712 O B
2.3 MI Cera de abejas E I
2.4 M I Parafina de 60 ~ 62¢ C B XIV
2.5 MI Parafina de 60 - 622 C E XV
2.6 MI Parafina de 60 ~ 622 C E XVI
2.7 mI Parafina de 60 - 622 ¢ 5 XVII
2.8 MI Parafina de 60 - 62¢ C 5 XVIII
2.9 MI Parafina de 60 -~ 622 C I I
2.10 M XIII| Parafina de 60 - 622 ¢ E I
2.11 |MXIV | Parefina de 60 - 62 C E I
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Bl producto de condensacidon M XIIT se prepars asi:

250 g (0,15 moles) de una solucidn al 75 % en n-buba-
nol de un éter n-butilico de hexametilolmelamine con unos
2 a 3 grupos n-butilicos se celisntan a 1202 ¢ ocon 162 g
5. de alcohol behenflico, en vacio de 30 mm de presidn de
mercurio y durante una hora, lo que hace gue se destile
n-butanol. Se prosigue el calentemiento por 8 horas y,
despuds de enfriar, se obtiene una mase tenaz, emarillen—

ta, que es limpidamente soluble en benceno.

10. E1 producto de condensacion M XIV se prepara’ como
el producto de condensacidn M VIII, pero empleando amide

de decido estedrico en lugar de alcohol miristico.

Los componentes E XIV a E XVIII tienen la composi-

cion siguiente:

15, ' TABLA VI
E Ne Componente c¢), producto de adicion de
% moles de oxido de etileno & 1 mol de
XIV 9 Dodecilmercaptanoc
v g * Nonilfenol
20. XVI 40 Acido oleico
XIVII 25 Amida de &cido
ocleioco
XVIII 25 Amida de Gcido es-
' tearico
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Ejemplo 3

90 g de une emulsidn preparada segin el Bjemplo 1
se diluyen con agna & la temperaturs del ambiente, con
adicidn de écido acético al 40 % hasta pH de 5, de modo
que, despuds de agrégar 20 g de una solucidn al 20 % de sul-
fato de aluminio, se obtenga un baflo de impregnacidn de
1 litro. Se deposita.,este bafio en la artesa de un fuler

de tres rodillos y se hace pasar por el fulaxr une tirs

de gabardina de algoddén, de modo que la sbsorcién de 1fqui-
do de impregnacidn sea del 70 %. Despuds de secar a 809

¢, se endurece a 1502 C durante 5 minutos. Se obtiene un

material con apresto repulsor del agua.

Con l= prueba de rociado se deteminan 1as\propiei
dedes hidrdfobas del tejido a base de la capacidad Ge absop-

cion de agua después de breve rociaduras

Se sujetan por ambos extremos con 2 grapas de 95 g
de peso muegtras de tejido pesadas, de 25 cm de longitud, y
se las coloca sobre dos varillas. ILuego se las riega con
500 cc de agua, se les guitan las gotas adheridas y se pe-
sen las muestras himedes. El incremento de peso, como
medide del efecto hidrofobante, se expresa en porcentaje

del tejldo seco.
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Porcentaje de absorcicn de egua

tejido no lavado Tejido lavado hir-
viendo en maguina

lavadora

Emulsidn

Ne |g/1 de bafio
1.1 90
1.2 90
1.3 90
1.4 90
1.5 90
1.6 90
1.7 90
1.8 90
1.9 90
1.10- 90
1.1 90
1.12 .90
1.13 90
1.14 90
1.15 90
1.18 Q0
1.27 90
1.28 120
1.29 120
1. 30 120
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TABIA VII (continuacidn)

Emulsion ,
Porcentaje de absorcion de agus
N /1 de bafio tejido no lavado Tejido lavado hixy
Tavadore. |oaHe

1.31 120 2 12
1.32 120 2 6
1.33 120 2 8
1.34 120 2 8
1.35 120 2 8
1.36 120 2 5
1.37 120 2 10
1.38 120 2 9
1.39 120 3 9
1.40 120 2 9
1.41 120 2 10
1.42 120 2 8.
1.43 120 2 9
1.44 120 2 4
1.45 120 2 6
1.46 120 2 5
tejido

sin 120 120
tratar




Ejemplo 4

Igual que se ha descrito en el Ejemplo 3 se apres—
ta con las emulsiones del Ejemplo 2 tejido de algodén, lo

que da los resultados siguientes:

TABLA VIII
Emulsidn Porcentaje de absorcion de agua
5. | N2 |g/1 de bafio |tejido sin lavar | tejido lavedo a 60%°C en
: magquine lavadorsa
2,1 163 3 22
2.2 163 5 9
2.3 163 19 39
. 2.4 163 4 | 6
10. 2.5 163 4 8
2.6 163 3 8
2.7 163 3 T .
2.8 . 163 3 5
12.9 163 3 4
15. (2.10 163 4 9

De menera andloga se apresta tembién un tejido de

viscosa, lo que da el resulitado siguiente:

2.9 163 il 6

Tejido de algodon sin :
tratar 120 120

20. |mejido de viscosa sin
tratar 130 130
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Ejemglo 5

Igual que se ha deserito en el Ejemplo 3, se spres—

ta tejido de algodon, pero empleando, en lugar de los 20 g
de solucidn de sulfato de aluminio al 20 % alll indicados;

los catallizadores que se regeidan en la tabla que sigue:

5. TABLA IX

Emulsion Porcetaje de absorcion de agua

N¢ |g/1 de| Catalizador del en- |[Tejido sin lavar | Pejido la-

bafio durecimiento: vado 8 609
g/1.de en maquing
bafio lavadors

2.9 | 180 | AL.(30,)31810 | 3 3 ‘o
10. { 2.9 | 180 NH4C1' 3 3 T
2.9 | 180 |zn 01, 5 2 7
2.9 | 180 |MgCl,.6 H,0 |11 3 5
. 2
2.9 180 H3P04 10 9
3 2

2.11 | 180 A15(S0,)3.18Hp0 | 3

15. {Tejido sin tratar 120 " 120




Descrito el objeto de la invencion se declaran
nuevas las siguientes reivindicaciones con priorided pa-~
tentes suizas nims. 1202/69 del 27.1.69 y I§FIC/6%
del 16.12.69.

1. Procedimiento para producir scbre meteris-
5. les de fibra un epresto repulsor del agna 801ido al:la-

vado, carscterizado por tratarse el material de fitwe

en un bafio acuoso con un contenide de meteries seca .ds 1
a 18 ¢ en peso; el cual contiene, respecto al peso en

geco de los componentes a) a d) del bafios

4
10. - a) 17 a 86 %, a lo menos, de un producto de reaccion
de una metilolaminotriacina con-acidos
. N ’ .
gragos superiores; amidag de acidos gra~

sos superiores y/o alcoholes superiores;

b) 8 a 77 %, a lo menos, de una materia cérea hidrd-

15 foba, soluble en el componente a);

c) 0,7 a 14 %, & lo menos, de un compuesto polieti-
lenglicélico no iondgeno, soluble en
agua, que contiene por moléeuila 6 & 200
grupos —CH2-0H2*0~ Yy a lo menos un radi?
%. cal hidrofobo de un compuesto orgénico

que se ha originado por desdoblamiento



10.

20..

25.

T

de un &tomo de hidrégeno reactivo;

d) 0,4 al3%, a lo menos, de una sal alquilbencen-
sulfénice de un catidn metdlico inco-
loro, en la que el radical alquilico o
los radicales alquflicos contienen en to-

tal 8 atomos de carbono & lo menos; y

e) un catalizador del endurecimiento, & lo menos, y
por ser el contenido de los componentes a) y b) juntos de
85 a 9 % y el de los componentes ¢) y d) juntos de 4,5

& 15 % respecto al peso en seco. U

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1,

ceracterizado por emplearse bafios en los que el compbﬁen—

te a) estd constitufdo por una metilolaminotriacina eteri-~
ficade con &cidos grasos superiores y/0 alcoholes sUPS— "

riores.

3. Procedimiento segin la reivindicacién 2,

caracterizado por emplearse bafios en los que el comgonen~

te a) consiste en uns metilolmelamina gue estd esterifica-
da con 4cidos grasos y/o eterificads con alcoholes que con~

tienen a lo menos 12 &tomos de cerbono cada uno.

4. Procedimiento segin le reivindicaeidn 3,
caracterizado por emplearse bafios en los que el oomponen—
te a) consiste en una metilolmelamina que estéd esterifi-
cada con acidos grasos y/o eterificada con alcanoles que
contienen cada uno de 12 a 24 dtomos de carbono y que,

eventualmente, estd eterificada todaviz con alcanoles gue
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15.

20.

contienen a lo sumo 4 4tomos de carbono.

. 4 Y . . P
5. Procedimiento segin ls reivindicacidn 4,

cargcterizado por emplearse bafios en los que el componente

8) consiste en un éster obtenible a pertir de éter met{li-

co de metilolmelamina vy dcido estedrico.

6. Procedimiento segin la reivindicacion 2,

caracterizado por emplearse bafios en los gque el compo—

nente b) ests constituido por parafina.

P . N A -
T. Procedimiento segﬁn la reivindicacion 2,

ceracterizado por emplearse bafios en los que el componen—

te ¢) contiene, por molécula, de 12 a 60 grupos =CH,CHy~0~

t

8. Procedimiento segin la reivindicacidn 7,

caracterizado por emplearse bafios en los que el componente

¢) contiene, por moléeula, de 20 & 50 grupos —Gﬁacﬂzéo--

9. Procedimiento segun una de las reivindicacio-

nes 2, 7 y 8, caracterizado por emplearse bafios en los

que el oomponente c¢) contiene a lo menos un radical hidro-
fobo que se ha originedo por desdoblamiento de un &tomo
de hidrdgeno de un grupo hidtox{lico, mercéptico, carboxi-

lico, carboxiam{dico o emf{nico de un compuesto organico.

10. Procedimiento segﬁn la reivindicacion 9

caracterizedo por emplearse bafios en los gue el componen-

te c¢) contiene a lo menos un radical hidrdofilo que ge ha

originado por desdoblamiento de un Stomo de hidrdgeno de
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un grupo hidrox{lico o amfnico de un fenol, un alcanol o

una alquilaming.,

11.. Procedimiento segun las reivindicaclones 8 y 10,

caracterizado por emplearse bafios en los que el componente

¢) es un compuesto polietilenglicélico soluble en agua,

que contiene por molécula 30 grupos -CH_CH,~0- y un radi-

2
cal tributilfenoxilico:

12. Procedimiento segin la reivindicacidn 2,
caracterizado por emplesrse bafios en los que el componen-
te d) es una sal alquilbencensulfonica de’un cation iété—
lico incoloro de un metal de los grupos Iz, IIa, IIb, IIIa
IVae o IVb del sistema periddico. : .

13. Procedimiento segin la reivindicacion 12,

caracterizado ‘por emplearse baiios en los que el compcnente

N r o, Y .
d) es una sel alquilbencensulfonica de litio, sodin, pota-
gio, cesio, magnesio, calcio, bario, zinc, cadmio, aluminio,

egtalio, plomo, circonio o titanio.

14. Procedimiento segun una de las reivindicaciones

2, Ty 13, caracterizado por emplearse bafios en los que el

componente d) contiene un solo radical alquflico con 8 a

18, y preferentemente 12, atomos de carbono.

15. Procedimiento segin las reivindicaciones 13

¥y 14, cargcterizado por emplearse bailos en los que el com~

ponente d) es la sal calcica de un Acido dodecilbencensul-

fonico.

* -~ a -
"
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16. Procedimiento segin las reivindicaciones 13 y 14,

caracterizado por emplearse bafios en los que el componen-
te d) es la sel sbdica o potdsica de mn 4cido dodecilben-

censulfonico.

17. Procedimiento segin une de las reivindicaciones

2 a 16, caracterizado por. emplearse beios que contienen,

respecto al peso de materia seca, 34 a 48 % del componen=
te a), 48 a 58 % del componente b), 1,8 a 11 % del com~

ponente ¢) ¥y 1,3 a 9 ¢ del componente d) y en loqupéiel
contenido de los componentes a ) y b) juntos es déiéé a 96
% y el contenido de los componentes ¢) y d) juntos es

de 4,5 a 15 % respecto al peso en seco.

18. Procedimiento segin una de las reivindicaciones

2 a 17, caracterizado por emplearse, en calidad de cata-

lizador del endurecimiento, un catalizador dcido v po~

tencialmente dcido.

19. Procedimiento segin la reivindicacion 18,

caracterizado por emplearse, en calidad de catalizador

del endurecimiento, una sal de aluminio, de preferencia

el sulfato de alumihio.

20. Procedimiento segﬁn las reivindicaciones 1 &

19, caracterizado por impregnarse el material de fibra

con el bafio acuoso & temperatura de 15 a 302 C.

2l, Procedimiento para producir sobre materigles de

X
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fibra un apresto repulsor del agua sblido al lavado.

Seglin se describe y reivindica en la presente

memoria descriptiva, que consta de 33 pdginas foliadas y

sola de sus caras.

escritas a mdquina pop

il

Madrid, a 26 {e B
 \AE KRN

nero de 1970
Pelo .
& e

Firmades JOSE RODRIGUEL
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