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PATENTE
DE
INVENCION
por "PRCCEDIMIENTO PARA CCMPONER PREPARACIONES ESTABLES DE PRQ
DUCTOS DE REACCION CONJUNTA DE EPOXIDOS-ACIDOS GRASOS POLIME-
ROS CON POLTAMIDASY, a favor de la firma Suiza CIBA SQOCIETE

ANONYME, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento para
componer preparaciones estables de productos de reaccion a
base de epoxidos, dcidos grasos polfmeros y poliamidas bi-
sicas, caracterizado por hacerse reaccionar a ftemperatura

de 40 a 1202 C y en presencia de un disolvente organico:

a) un producto de reaceion a base, a 1o menos, des
. [4
a') un ep6x1do que contiene por molecula a lo
menos cos grupos epoxidicos;

¥ & lo menos
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a") un dcido graso insaturado polimérico,
en la relacidn de eguivalentes de grupos
de epéxido a grupos de dcido de 0,5 ¢+ 1 a
0,95 : 1,
con ,
b) una poliamida bdsice obtenida por condensacidn de
b!) &cidos grasos poliméricos, insaturados, ¥
b") polialguilenpoliaminas,
en la relacldn de eguivalentes de los grupos de &cido
del componente a) & los grupos aminicos del componente b)
de 1 s 0,4 2l: 6.

Por equivalente sminico se entiende la cantidad

de poliamida basice, en gramos, Que equivale & un mol de

monoemina.

Tos epdxidos a') de los que se obtiene el componen-
te a) se derivemn preferentemente de fenoles o polifenovles
plurivalentes, como la resorcina, ¥y de productos de conden-
sacl dn de fenol-formaldehido del tipo de los resoles o las
novolacas. Se prefieren en perticular como compuestos de
pertida pare la preparacion de los epoxidos los bisfencles
como el big-(4-hidroxifenil)-metano ys sobre todo el 2,2~
big~(4'~hidroxifenil)~propanc.

Ozbe mencionar especialmente aqui los epoxidos del

2,2~big~(4'~hidroxifenil)~propano gne tienen un contenido



de peéxido de 1,8 a 5,8 equivalentes de grupos epoxidicos
por kg; pero preferentemente de 5 equivalentes de grupos
epox{dicos por kg & lo menos, ¥ que corresponden a la

r
formula

Gy Gily

CH A0~ ” \,~I-f\ ~CH ,~CHOH-CH~4- 0~ \-\—/ \

. - 3: ) ~0CH = CHOH=CH- 0 <;> LQ —o—THZ

HpQ G s 3o H@HQ
0

..gn la que

10. Ve z  significa un nimero medio por valor de 0 a 0,65.

Los epéxidos de esta indole se obtienen por reac
cion de epiclorohidrina con 2,2-bis-(4*-hidroxifenil)=-propa-~

N0,

Como componentes a") han demostrado tener buena ap-
15. titud los dcidos grasos alifticos, dimeros hasta trimeros,
etilénicemente insaturados. De preferencia, los productos
de reaccidn a) se preparan aqui a base de los epoxidos a')
v los &cidos grasos aliffticos insaturados, dimeros hasta tri-
meros, &%) que se derivan de Acidos monocarboxflicos con 16

4 A . (P
20. a 22 atomos de carbonos EHstos acidos monocarboxilicos son
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acidos grasos que tienen a lo menos un enlace insaturado

etilénicamente y de preferencia 2 a 5 enlaces insaturados
et1lénicamente . Repregentantes de esta clase de dcidos

son, por ejemplo, el &cido oleico, el Acido hiragdnico, el
4cido eleostedrico, sl &cido licdnico, el &cido araguido-
nico, el Acido clupanoddnico y en particular el deido ling~
lico y el &cido linolénico. Bstos dcidos grasos pueden ob-
tenerse de aceites naturales, en los gque se hallan sobre to-

do en forme de glicéridos.

Los 4cidos grasos dfmeros haste trimeros a") emplea-
dos segin este invento se obtienen de manera conoeida por
dimerizacidn de dcidos monocerboxilicos del tipo que se ha
indicado. ILos 4cidos grasos dfmeros ea cuestion tienen
siempre un contenido de acidos trimeros y un pequefio conte-

- L
nido de &cidos mondmeros.

Sumemente eptos como componente a") son el Acido Lli-
nolico y el &cido linolénico dimerizados hasta trimerizados.
Tos productos técnicos de estos dcidos contienen normalmen-
te de 75 & 95 % en peso de 4cido dfmero, 4 = 25 % en peso
de doido trimero y un vestigio hasta el 3 4% de dcido mond-
mero. lLa relacion molar de Acido dfmero respecto = acido
trimero se hella por lo tanto alrededor de 5 : 1 hasta 36
1.

Le reaccion del componente a!') con el componente a")

ge efectiia convenientemente a temperaturs de 110 a 1602 C
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y de preferencia a 1502 C,

Ia relacion de los epdxidos a') a los acidos ") en
el componente a) se elige segﬁn el invento de modo que se
emplee un excesgo de écidos para gue bor cada grupo carboxi~
lico del 4cido entre menos de un grupo de epdxido. Los pro-
ductos de reaccion a) contienen pues grupos terminales epoxi-
dicos. Segin el invento, la cantidad de los componentes a')
y a") debe establecerse de modo que exisbta una relacidn de
equivalentes de 1 grupo de &cido por 0,5 a 0,95 grupos de
epéxido; es declr, la cantidad de &cido gue corresponde 3
un equivalente de grupos de fcido se hace reaccionar con
la cantidad de epéxido que corresponde a una equivalencia
de grupos de epoxido de 0,5 a 0,95. De preferencia, la re-
lacidn de equivalencia de grupos de epoxido & grupos de aci-

do es de 048 ¢ 1 & 0;85 : 1.

Los écidos grasos poliméricos ingaturados que ge
smplesn como componente b') pare le preparacion de las po-
lismidas bagicas b) corresponden a los acidos gresos emplea~

dos como componentes a").

En calidad de componente b") son aptas sobre todo
lag polisminasy como la dietilentriamina, la trietilente-
tramine o la tetraetilenpentamina; o sea las aminas de la

férmule
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~ CH, - HH ’

Y - T w]IT -
(2) Hzl\a (GHQ CH, HH), - CH » g

2

en la que

n es igual a 1, 2 6 3.

En el caso de las mezclas de aminagy puede adoptar-
5. se tembién wn valor medio no entero, por ejemplo entre 1

v 2.

. ’ '
Como componente de interes especial se emplea una
. . s 2 T . .
polismida bisice & base de dcido lindlico o linolénico di-

merizado hasts trimetizado v una poliamina de la flrmula (2).

10. En calidad de disolventes orzamicos en cuya preasen-—
cia se desarrolla la reaccion del componente a) con el com~
ponente b), estén indicados en primer término los disolven-~
tes orginicos solubles en agua, ¥y mis precisamente, de con-~
veniencia, los que son miscibles con el agua en cualguier pro~

15. porci5n. Como ejemplos cabe sefialar el dioxano, el isopro-
panol, el etenol, el metanol, el éter n-butilico de etilen-
glicol ( = n-butilglicol) y el &ter monobutilico de dietilen—
glicol.

P 4
Pero también es posible efectuar la resccion en pre-
20. sencia de disolventes orgénicos insolubles en agua; por ejem-

'Y »
plos, en hidrocarburos bencinicos como la bencina o el eter
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de petr6leo, el benceno, los bencenos halogenados o subg-—
titufdos con grupos alquilicos inferiores, como &l tolueno,
el xileno y el clorobenceno; compucstos aliciclicos, como
la tetrzalina o el ciclohexano; e hidrocarburos halogenados,
como el cloruro de metileno, el bromuro de metileno, el
cloroformos el tetracloruro de carbono, el cloruro de eti-
leno, el bromuro de etileno, el s-tetracloroetano, el
1,1,l~tricloroetano y, sobre todo, el tricloroetileno o el

percloroetilenc.

Tos productos de reaccion asi obtenidos son inso-

lubles en agua o & lo sumo dispersables en agua.

Le reaccion se efectla con ventaja a temperatura de
40 a 80¢ C, y en particular de 60 a 70¢ C. Las solucio~
nes o dispersiones obtenidas con esta reaccion se ajustan
de conveniencia, por dilucion con un disolvente orgéﬁico,
a un contenido de 10 a 30 % en peso del producto de reac~

cion. Se distinguen por gran estobilidad.

Lag preparaciones estables obtenidas de acuerdo
con este invento pueden utilizerse para diversos fines, so=
bre todo pers el apresto de géneros textiles. Son aptas
en particular pers hacer antiafieltrente la lana. Para
ello se prpcede haciendo actuar sobre los géneros texti~
les una preparacion que en un disolvente orgénico ineolu-~
ble en ague contiene, en estado disperso, un producto de

« 7 N P O
reaccion & bage de eprldos, dcidos grasos polimericos y po-
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liamidas basicas como el indicedo al principio y un disper-
sente tensioactivo, soluble en los disolventes orgénicos,
eliminando & continuacidn el disolvente de los géneros tex-
tiles asi{ tratedos y, eventuslmente, sometiendo éstos a

un tratemiente ulterior, por ejemplo a almacenamiento a la
temperatura ordinaria durante 2 a 10 dfas o a un tratamien-

to térmico a temperatura elevada.

De preferencia se actia squi por el método de ex-
traccion. Normalmente basta que la preparacion para el
tratamiento antiafieltrente se hags actuar sobre los zéne-
ros textiles durante 15 & 60 minutos, a temperaturs de 20
a 802 €, y preferentemente de 30 a 502 C. Zn muchos casos
ha resultado conveniente la adicidn al bafio de tratamiento
de un &eido carboxilico alifético de peso molecular bajo
(por ejemplo, dcido fdrmico o dcido acético), en concentra=
¢ on hasta 20 ce por litro. a&s ventajoso yue a continua-~
cidn de este tratemiento y despuds de haber eliminado el
disolvente de los géneros textiles tratados se sometan &g
tos a un»tratamiento'térmico, praferentemente a temperatu-
ra de 40 a 200% G, y en particular de 80% C, durante 60 &

15 minutos, y en particular 60 minutos.

Si se quiere, la preparacién destinada al apresto
puede conbener todavis otros suplementos, como otros agen-
tes de refinamiento textil (por ejemplo, acleradores opti-

cos o suavizadores del tacto).
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Asimismo es posible un procedimiento combinado
para tefiir la lane y hacerlas resistente al aifieltramiento,
en el cuel, a2l mismo tiempo o consecutivamente por cual-
quier orden de sucesidn, de wa parte se tifie la lana por
el método de extraceidn y de otra parte se la trata con

las preparacioneg de acuerdo con este invento.

Ta tincidn y el tratamiento antiafieltrante pueden
as? combinarse de menera sencilla y efectuarse en la misma
instalacion, sin tener que retirar de ella la lana entre

ambas operaciones.

st .
La tincion puede realizarse agui de la manera usual,

ya conocida, con cualesquiera de los colorantes utilizables

para la lana. Asimismo pueden emplearse los suplementos
usuales en la tincion de la lana, como agentes igualadores
(por sjemplo, compuestos poliglicolicos de aminas aliféti-

cas superiores).

La cantidad del producto de recccion de egte invento
(sin contar el disolvente ni el agua) es de conveniencia
de 0,5 & 5 %, y preferentemente de 1,2 a 3 %, respecto al
peso de la lana. El orden de sucesion de ambas operacio=
neg puede ser el que se quiera; por lo general es algo mas
ventajoso tefiir primeramente y luego aplicar el tratamiento
antiafieltrante, pero también se pueden realizar simulténea-
mente en el mismo befio la tincién y el tratamiento antiafiel-

trente. Asimismo es posible en ciertos casos emplear direc-
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tamente los productos de reaccion en un disolvente orgd-
nico irsrte; es decir, en forma de solucion sin dispersan~
te. En calidad de disolventes entran en cuenta, con dias-
persantes o sin ello, los mismos disolventes insolubles

. P
en agua que se han indicado antes para la preparacion.

IEn calided de =zgentes tenslozactivos para componer
la preparacidn disperss. de los productos de reaccidn, se
emplean con ventazja compuestos tensloactivos anidnicos o
no ionégenos, 8n cuyo C2&0 Lay que procurar qus tengan buen
solubilided en los @isolventes orzdnicos que se ubtilizan pa-
ra el spresto. Particular interés tienen sobre todo los
productos de adicidn de oxido de etileno a aminas de cade-

na lerga, alcoholes, Tenoles o ésteres de acido graso.

Representantes apropiados de los compuestos tensioac~

tivos pertenscen ademds 2 los tipos siguientes de compues-

tos:

a) é&teres de compuestos polihidroxflicos, como &l-
coholes grasos polioxialguilados, polioles polioxialyuila~
dosy, mercaptanos polioxialyuilados y aminas sliféticas polio~
xialguiledas, alguilfenoles y alquilnaftoles polioxialqui~
lados, alquilarilmercaptenos polioxizlquilados y alyuila~
rilaminas polioxielgniladas; vy asimismo los ésteres respec~
tivos de estos compuestos con acidos polibésicos (como el

deido sulfirico o el fosfirico), eventualmente tembién en

forma de salec amoniocas o aminicas;
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b) ésteres de 4cido graso de etilenglicoles y polieti-
lenglicoles, lo misme gue del propilenzlicol y el butilen~
glicol, de la glicerina ¢ de las poliglicerinas y de la
pentaeritrita, y también de alcoholes de azicar (como la
sorbita);

¥y
¢) N-hidroxialquil-carbonamidas, carbonamidas polioxial-—

quiladas y sulfonamidas polioxialquiladas.

En calldad de digpersantes de estos grupos que son

utilizables ventajosamsnte cabe szefialar, a t{tulo de ejemplo:

- la sal monoetanolaminica del éster fosférico dal
producto de adicién a base de alecohol oleflico ¥

6 moles de Oxido de etileno;

~ la sal aménica del &ster sulfirico acido del produc—
to de adicidn de 17 moles de oxido de etileno a al-—

[ S
cohol olellico;

- gl producto de adicidn de 4 moles de oxido de etile-

no a nonilfenol;

~ el producto de adicidn de 8 moles de oxido de eti-

leno a 1 mol de para-tercioctil-fenol;

- 8l producto de adicidn de 15 y respectivamente 6

moles de oxido de etileno a aceite de ricinos

- el producto de adicidn de 20 moles de oxido de
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etileno al alcohol €

l6h33GH§

el producto de adicion de oxido de efbileno a2

di-(glfa~feniletil)-fenoles;

el tioéter tercidodecilico de oxido de polieti~

leno;
el éter poliglicdlico de poliaminasj

el producto de adicion de 15 y respechivamente

30 moles de dxido de ebtileno a 1 mol de amina
012H25NH2 o ClBH37EH2§

el éster trietilenzlicdlico de dcido oleicos;

el éster de acido oleico ¥ polistilenglicol 2003
el &ster de écido oleico ¥y polietilenglicol 400;

1los aductos de 1 mol de &cido oleico a 4 6 5

moles de Oxido de etileno;

el aducto de 4 moles de oxido de etileno a 1 mol

. ’ o, .
de éster sorbitdnico de acido oleico; ¥

el monolaursto, €l monopalmitato y el monoestea~

rato de sorbitdn.

Iguglmente son aptas las mezclas de dichos compues-

tos ‘tensioactivos.

En las recetag de preparacién ¥y los ejemplos que
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siguen, los porcentajes son porcentajes en peso.

Recetas de preparacidn

A)

Se calientan a 1502 C de temperatura interna, du~
rante 6 1/2 horas y agitando, 282 g (1 equivalente de aci-
do) de un &cido linglico dimerizado, junto con 153 g (0,8
equivalentes de grupos de epdxido) de un epoxido formado
& base de 2,2-big-(4'-hidroxifenil)-propano y epiclorohi-
drina. Se obtiene un producto l{mpido, muy viscosos con un
{ndice de acidez de 53 y un contenido de grupos epoxidicos de

0.
B)

Se celientan a 150% C de temperatura internz, dn-~
rente 7 1/2 horas y agitando, 282 g (1 equivalente de dcido)
de un dcido lindlico dimerizado, junto con 172 g (0,9 equi-
velentes de grupos de epoxido) de ua epoxido segin la rece~
ta A. Se obtiene un producto l{mpido, muy viscosos con un
{ndice de acidez de 36 y un contenido de grupos epox{dicos

de O.
C)

'Se calientan a 1502 C de temperatursz interna, du-
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rente 5 1/2 horas y agitando, 141 g ( = 0,5 equivalentes de
{cido) de un &cido lindlico dimerizado, junto con 41,4 g
( = 0,45 equivalentes de epdxido) de éter diglicidflico de

etilenglicol.,

Se obtiene un producto 1fmpido, muy viscoso, con
wn fndice de acidez de 65,7 ¥ un contenido de grupos epo~

xidicos de 0.
D)

Se calientan a 120% C de temperatura interna,
durente 1 1/2 horas, 148 g ( = 0,5 equivalentes de &cido)
de una mezcle de T5 % de acido lindlico dimerizado ¥y 25 %
de doido lindlico trimerizado, junto con 41,6 z ( = 0,25
equivalentes de epoxido) &e isociesnurato de triglicildilo.
Se obtiene un producto muy viscoso, coil un {ndice de aci=

dez ds 99,5 y un contenido de grupos epoxidicos de 0,3.
E)

Se calientan a 1502 € de temperatura interna,
durante 7 horas y agitando, 198 £ ( = 0,5 eguivalentes de
écido) de wna mezcla de 75 % de &cido lindlico dimerizado
y 25 % de dcido linolico trimetizado, junto con 88,3 g

( = 0,45 equivalentes de grupos de epdxido) de un epoxido

formado 2 base de 2,2-bis-(4!'-hidroxifenil)-propano y epiclo~

rohidrins.
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. N . I'4 s .
Se obtiene un proiucto limpido, muy viscoso con un

(4 . ' N
{ndice de scidez de 64 vy un contenido de grupos epoxf{dicos

de 0.
F)

Se calientan a 120¢ C de temperatbura interns,
durante 2 horas y agitando, 148 g ( = 0,5 equivalentes de
dcido) de una mezcla de 75 % de dcid lindlico dimerizado
v 25 % de deido lindlico trimerizado, junto con 66 g ( =
0,4 equivalentes de grupos de epoxido) de éster diglici-
aflico de &cido hexshidroftdlico. Se obtiene un producto
1impido, muy viscoso, con un {ndice de acidez de 35,5 ¥

une. equivalencis de grupos epoxidicos de O.
&)

Se calientan a 1502 C de temperatura interna, du-
rante 1 3/4 horas, 141 g ( = 0,5 equivalentes de acido)
de un &cido lindlico dimerizado, junto con 54,6 g (0,35
equivalentes de grupos de epéxido) de un epéxido de la for-

muls

—_— 0 "
2 N

- CH
1./ \/ ,\\

(3) o] | | /[o

e, 07N

Se obtiene un producto 1{mpido, muy viscoso, con wn indi-
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ce de acidez de 61,5 y un contenido de grupos epoxidicos de

.0

H)

8¢ calientan a 150% C de temperatura interna, du-
rante 2 1/4 horas, 141 g (0,5 equivalentes de &cido) de
dcido 1indlico dimerizado, junto con 40 g ( = 0,25 equi-

valentes de grupos de epoxido) de un epoxido de la formula

OCH 2 CH=CH
(4) !\ 2 2
CH j~ GH~CH ~0~CH P ~CH =0 CH = CH—C1
w2 AT T AT R R e
tQﬂf
1
i
CH,_ =0~ CH _~=Cif ==~
2 2 - 2
\\0

Se obtiene un producto l{mpido, muy viszcoso, con un Indi-
ce de acldez de 113 y un contenido de grupos epoxidicos

de 0;27.
I)

Se calientan a 15C2 C de temperatura interna, du~
rante 6 1/2 horas y agitando, 141 g (0,5 equivalentes de

4oido) de un dcido lindlico dimerizado, junto con 78,5 g
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(0,4 equivalentes de grupos de epdxido) del epoxido segin
la receta de preparaci5n Z. Se obtiene un producto 1{m-
pido, muy viscoso, con un indice de acidez de 59 y una

equivalencia de grupos epoxidicos de O.

Ejemplo 1

Se disuelven en 66 g de n-butilglicol 77 g (0,05
equivalentes de dcido) de un producto preparado segin la re-
ceta By se agita la solucion a 602 G, durante 2 horas,
junto con una solucidn de 6,2 g (0,025 equivalentes amini-
cos) de una poliamida preparada a base de acido lindlico
polimerigado y dietilentriamina y 10 g de n~butilglicol.
Luego se diluye con 248 g de n-butilglicol y se prosigue la
agitecion hasta el enfriemiento. Se obbtiene una solucidn

1{mpida, con un contenido de materia seca del 20 .

Ejemplo 2

Se disuelven en 66 g de n~butilglicol 77 g (0,05
equivalentes de écido) de un producto preparado segin la
receta B y se agita la solucion a 602 C, duraunte 2 horae,
junto con una solucion de 12,35 g (0,05 equivalentes am{~
nicos) de la poliamida descrita en el 3Zjemplo 1 v 15 g de
n~butilglicol. Iuego se diluye con 265 g de n-butilglicol
¥ se prosigue la agitacidn hasta el enfriamiento. Se ob-

o’ < . .
tiene una solucion 1impida, con un contenido de materia
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seca del 20 %.

Ejemplo 3

Se disuelven en 66 g de n-butilglicol 77 & (0,05
equivalentes de écido) de un producto preparado segﬁn la
receta B y se agitz la solucidn @ 602 €, duranbte 2 horas,
junto con une solucidn de 24,7 g (0,1 equivalente aminico)
de la poliamida descrita en el 3jemplo 1 y 25 g de n-butil-
glicol. Iuego se diluye con 298 z de n~butilglicol y se
prosigue la agiﬁacién hasta el enfriamiento. Se obtiesne una

solucion 1{mpida, con un contenido de materia seca del 20 f.

Fjemplo 4

Se disuelven en 59 g de n~butilslicol 68 g (0,044
equivalentes de écido) de un producto preparado segﬁn la
receta B y se agita la solucién & 602 G, durante 4 hoross
junto con una solucidn de 32 g (0,13 squivalentes gminicos)
de la poliemids descrita en el Ejeuplo 1 y 32 g de n~butil-

glicol.

Tuego se diluye cou 299 g de n-butilglicol y ge
prosigne la agitacidn hasta el enfriamiento. Se obtiene
. ! . 2 .

une solucion l{mpmda, con un contenideo de materia sece

del 20 709
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Bjemple 5

Se disuelven en 66 g de n-butilglicol 77 g (0,05
equivalentes de acido) de un producto preparado segﬁn la
receta By se agita la solucion 2 602 C, durante 4 horas,
jumto con una solucidn de 49,4 g (0,2 equivalentes aminicos)
de la polismida descrita en el Zjemplo 1 y 50 g de n-butil~

glicol.,

Luego se diluye con 373 g de n—butilglicol y se
prosigue la agitacidn hasta el enfriamiento. Se obtiene
una solucion l{mpida, con un contenido de materia seca del

20 %

Bjemplo 6

Se disuelven en 66 g de n~butilglicol 77 g (0,05
equivelentes de Acido) de un producto preparado sezin la
receta By se agita la solucion a 60¢ €, durante 2 horas,
junto con una solucion de 62 g (0,25‘equivalentes aminicos)
de la poliamida descrite en el Ejemplo 1 y 70 g de n-butil-
glicol. Iunego se diluye con 423 g de n-butilglicol y =€
prosigue la agitacion hasta el enfriamiento. Se obtiene una

solucion 1f{mpida, con un contenido de materia seca del 20 .
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Ejemplo 7

Se disuelven en T4,4 g de dioxano, T4s4 2 ( = 0,3
equivalentes amfnicos) de una poliamide preparada a base de
dcido linglico polimerizado y dietilentriamina y se caiien~
te 1la solucion a 402 C de temperatura interna. £n el curso
de 30 minutos se hace efluir una solucion de 42,3 g (0,05
equivelentes de Acido) del producto de reaccion preparado
segin la receta C y 42,8 g de dioxano. A4 continuacion se
agita a 402 C por 24 horas todavia v 1uem se diluye con 275
g de dioxano. Se obtiene une solucidn lfmpiaa, tenue, con

un contenido de materis solidz del 20 %.

Ejemplo 8

a) En un recipiente de reaccidn provisto de agitador,
termometro, tubo para la admision de uitrogeno y supleasnto
destilador se depositan 187 g de dcido zraso polimerizado
vy 68,5 g de dietilentriamine. 21 dcido graso polimerizado,
obtenide mediante polimerizad.&n de dcido oleico, tieue las
propiedades siguientes: 95 % de acido oleico dimerizado;

peso de equivalentes, 289.

Se celienta la mezcle reaccional a 200% Cy en el cur—
so de 1 1/2 horas, bajo atmisfera de nitrozeno y azitando,
lo que hace que a 160¢ ¢ de temperatura interna se inicie

8l desdoblamiento de agus., Despuds de dos horas mis a 2002 C,
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se recogen en total 13 partes de ggua.

A continuacidon ge concentrz en vacio (14 mm de Ig)
durante 3 horas, a temperaturz de 200 a2 210¢ C. 3e obtie~
nen 210 g de wn producto mixto, amarillento y viscoso, con

un pesc de equivalentes eminicos de 296.

b) 52,2 g { = 0,2 equivalentes aminicos) del produc-
to que se ha descrito en a) se disuelven en 59,2 g de bu-
tilglicol y se celienta la solucion a 1202 C de temperatu-
ra interna. En el curso de 30 minutos se hace afluir una
golucidn de 28,2 g (0,05 equivalentes de acido) del pro-
ducto de reaccion preperado segin la receta D ¥ 28,2 g
de butilglicol. &4 continuacion se agite por 2 horas toda-—
via y luego se diluye con 260 g de butilglicol. Se ob-
tiene une solucidn 1fmpide, con un contenido de materia

geca del 20 73’

Ejemplo 9

Se disuwelven en 87,7 g de dioxamo 87,7 & ( = 0,1
equivalente de 4cido) del producto de reaccion preparado
segin la receta E y se calienta la solucidn 2 802 C de
temperaturs interna. Iuego se hace afluir, en el curso
de 30 minutos, una solucion de 24,3 g ( = 0,1 equivalente
em{nico) de una poliamide segln el Sjemplo 7 v 24,8 g de
dioxeno. A los 20 minutos se diluye con 230 g de dioxano

¥y se prosigue la agitaoién hasta el enfriamiento. 3e ob~
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tiene wna solucion flﬁlda, con un conbtenido de materia seca

del 20 %.

Ejemplo 10

Se disuwelven en 39,5 g de ebtanol 39,5 g { = 0,025
equivalentes de &cido) del producto de reaccidn preperado
segin la receta P y se celienta la solucion a 502 C de tem~
perature interna. Iuego se hace afluir en el curso de 30
minutos una solucidn de 24,8 g { = 0,1 equivalente aminico)
de una poliamida segin el Ejemplo 7 ¥y 24,8 g de etanol. A
las 2 horas se agregan 190 g ds etanol y se prosigne la
sgitacidn hasta el enfriamiento. Se obbtiene una solucidn

fliida, con un contenido de materiz seca del 20 .

Ejemplo 11

Se disuelven en 44,6 g de isopropanol 44,6 g ( =

0,18 equivalentes aminicos) de una poliamids sezin el 2jem-
plo 9 ¥y se‘calienta la solucion a 602 C de temperaturs in-
terna. Iuego se¢ hace afluir una solucion de 30,4 g ( =
0,033 equivalentes de écido) del producteo de reaccidn pre-
parado segin la receta G y 3054 g de isopropanol. Al czbo
de 2 horas se diluye con 225 g de igppropanol ¥y se prosi-
gue la sgitacidn hagta el enfriamiento. 5@ obtiene waa so-

’ ’ s A M 2
lucion fluida, con un contenido de materia seca del 20 %.
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Ejemplo 12

Se digsuelven en 44,5 g de butilzlicol 44,5 g ( = 0,15

equivelentes aminicos) de una poliamida segin el Zjemplo 8,
a), ¥ se calienta la solucicn a 602 G de temperatura inter-
ne. Iuego se hace afluir, en el ocurso de 30 minutos, una

5. solucidn de 2448 g ( = 0,05 equivalentes de gcido) del pro-—
ducto de reaccidn preparado segin la receta H y 24,3 g de
butilglicol. Al cabo de 2 horas més, ge diluye con 195 2z
de bubtilglicol y se prosigue la agitacién hasta el enfria-~
miento. Se obtiene une solucion fliida, con un contenido

10. de materia seca del 20 %.

Ejemplo 13

Se disuelven en 76 g de butilglicol 76 g ( = 0,08
eguivalenteg de écido) del productode reaccidn segﬁn la
receta I y se calienta la solucion a 60¢ C de temperatura

15, interna. Se ajiade una solucig¢n de 9,9 g ( = 0,04 equiva-
lentes aminicos) de una poliamida segin el Zjemplo 7 ¥ 10 g
de butilglicol. Al cabo de 2 horas se diluye con 25> g de
butilglicol ¥ se prosigue la agitacidon hasta el enfriamien-
to. 98 obtiene una solucion flﬁida, con 1 contenido de ma-

20, terie seca del 20 #%.



Bjemplo 14

Se disuelven en 102 g de butilzlicol 102 z ( = 0,1

equivalente de geido) de un producto prepacado segin la recg

ta A ¥ se calienta la solucion & 602 C de tenperatura in-
terna. Despuds de agregar uns solucidn de 12:4 g ( = 0,05

5, equivalentes aminicos) de una polismids segin el 2jemplc 1
vy 12,4 g de butilglicol, se agite por 2 horas z 602 C de
temperatura interna. Iuego se diluye con 330 g de butil-

glicol y se continna agitando hasta el enfriamiento. Je ob—~

tiene una solueion l{mpida, con un contenido de materia
10. seca del 20 %.

Ejemplo 15

3;0 g del preperedo segun el Ijemplo 5, junto con

0;4 g del aclarador optico de la férmul:

A P P Y
( 5 ) . ::, :“E; -~ =CE~ .::f’ ».7-‘.) - ‘ m\;} - (= O~ "'f./ N,
AR NI o S "
H
!
1 ¢ g
5e S04l 50,ia

¥ 5,0 cc de acido acético se empastan con 5,0 g de wn aduc-~

%0 a hase de 1 mol de pare~tercinonilfenol y 5 moles de Gxi-
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do de etileno ¥ luego se completa esta megcla con tricloroe-
tileno hagta 1000 cc. Agitanéo brevemente, se obtiene una
dispersion estable. Con ezte liguido se tratan, a 502 C ¥y
durente una hore, 20 g de hilo de lana blanqueado. Después
de eliminer por centrifugacion el 1{gquido sobraute, se seca

durante una hore todavie, 2 802 C, y se fija.

E1l hilo de lana asi tratado es resistente al afiel-

tramiento y muestra buen efecto aclarador.

Ejemplo 16

Se forma una pasta con 2,0 g del preparado segﬁn el
Ejemplo 2 ¥ 5,0 g de un aducto a2 basze de 1 mol de parater-~
cinoniifenol y 5 moles de oxido de etileno y luego se comple-
ta ests mezcla con percloroetileno hasta 1000 ce. Agitando
brevemente, se obbtiene una dispersion estable. Con este
liquido se tratan a 302 C y durante 60 minntos 20 g de hilo
de lana. Después de expulsal por centrifugacién el 1iquido

sobrante, se ssce a 80¢ C durante unz hora todavia y se fija.

. r . .
%1 hilo de lana asl tratado es resistente al afiel~

tramiento.

Ejemplo 17

Se forme une pasta con 3,0 g del preparado segan uuo
de los ejemplos 7 a 14 ¥ 10,0 g de un tensiuro de la compo~

> 0 - - 4 - 3
sicion que se indica mas abajo y se diluye sasta mezcla cou
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percloroetilenc hesta 1000 cc. Mediante breve agitacidn

se logra une dispersion estable. Con este 1fyuido se traten
e 208 C, durente 50 minutos, 20 g de wne pieza de género de
punto a base de lanz. Después de exgulsar por centrifugacidn
el 1fquido sobrante, se sece & 1002 ¢ Qurante 10 minutos

vy se fija. ILe pieza de género de punto as{ tratada es en

to0dos log casos registente al afieltramiento.

.

Para tensiuros sirven los produnctos siguientes:

14
I: Producto de condensacion de 1 mol de
geido graso de coco ¥ 2 moles de dietla-
nolamine que contiene alrededor de 2 %

de agua y 2 7 de acido acético.

IIs Ester dcido fosfdrico de mn producto de
condensacion de¢ 1 mol de 2~etilhexanol ¥
5 moles de Oxido de etileno, newbralizado
con hidrdxido sodico, en forma de solucion

acuosa al 80 Y.
III: Solucidn acuosa gue contiene:

38,5 5 de un éster poliglicdlico de
. .
aciGo oleico,

38,5 % de un producto de condensacion de
1 mol de para~-tercloctilfenol ¥
8 moles de oxido de etileno ¥

15,5 % de #cido oleico.
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Ejemplo 18

Se hace una pasta con 2,0 g de un preparedo segun
uno de los Bjemplos 7 a 14 ¥ 5,0 g cada vez de un tensiuro
de la a;mposicién indicada en el IFjemplo 16 y se diluye
esta mezcla con tricloroetilenc hasta 500 cc. Agitando
brevemente, se prepara unz dispersign estable. Con este
1{quido se tratan a 20¢ ¢, durante 40 minutos, 20 z de hilo
de lana y, después de eliminar por centrifuzzcion el 1i-
quido sobrante, se seca durante 60 minutos a 902 C y se fi-
ja. El hilo de lana resultonlbe tiene en todos los cagos un

apregto resistente al afieltramiento.

Ejemplo 19

3¢ hace una pasts com 16 & de un preparado segun
uno de los Bjemplos 7 2 14 v 40 g cada vez de un tensiuro
de la composicidn indiceda en el Zjemplo 16 ¥y se diluye
hasta 4000 cc con bencina (de intervalo de ebullicidn 150
e 1952 G). Agitando, se prepara una dispersion estable.
Con este 1iguido se tratan a 502 G, durante 45 minutos,
200 g de una pieza de género de punbo hechos de lana. Des-~
pués de expulsar el liquido por centrifugacién, ge seca a
80° C durante 45 minutos més y se fija. Ia pieza de lana
adquiere en todos los casog un apresto resistente al afiel-

tramiento.

En lugar de la bencina puede emplearse como disol-—

vente, con resultado igunalmente buene, el ciclohexano.
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NOTA

Descrito e% objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia inveneidn las giguientes reivindica-
ciomes con prioridad de la solicitud de patentes suizas nums
16,656/69 del 10.11.69 y 14.952/70 del 9.10.70.

l.- Procedimiento para componer preparaciones esta-
bles de productos de reaccion conjunte de epdxidos-dcidos
grasos polimcros con poliamidas, caracterizado por hacerse
reaccionar, en presencia de un disolvente orgénico y a tempe-—
ratura de 40 a 120°C:

a)  un producto de reaccion a base, a lo menos, de:
a') un epoxido gue conticne por molécula a lo menos
dos grupos epoxidicos;

¥y & lo menos

a") un deido graso insaturado polimérico, en la re-
lacion de equivalentes de grupos de epéxido a grupos
de dcido de 0,5:1 a 0,95:1
con
b) una poliamida bdsica obtenida por condensacion de b')
dcidos grasos poliméricos insaturados ¥
b") polialquilenpoliaminag,
sh relacion de equivalentes de grupos de deido del componen-
te a) a grupos aminicos del componente b) de 1: 0,4 a 1 : 6,

2.~ Procedimiento segﬁn la reivindicacidn 1,

caracterizado por emplearse, en calidad de componente a'),

., . . 4
un epoxido que se deriva de un bisfenol, como el etfer
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poliglicidilico del 2,2~bis-(4'~hidroxifenil)-propano, o
un epéxido del etilenglicoldiglicidil-éter y, particular-
mente aguellos que presenten un contenido de epdxido de 5
equivalentes, a lo menos, de grupos de epdxido por kg, como
los derivados de la interaccidn entre la epiclorohidrina y

2,2=bis=(4'~hidroxifenil)-propano.

3. Procedimient, segin la reivindicacién 1,
caracterizado por emplearse, en calidad ds componentes
a"), 4cidos grasos alifdticos, dimeros hasta trimeros,
insaturados etilénicamente, tal como los Acilos grasos
que se derivan de 4cidos monocarboxilicos alifdticos in-
saturados, con 16 a 22 4tomos de carbono, y especialmente
el 4cido lindlico o linolénico dimerizado y hasta trime-

rizado.

4, Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente b'),
dcidos grasos alifdticos, dimeros hasta trimeros, insatu-
rados etilénicamente, particularmente los decidos grasos
derivados de dcidos monocarboxilicos alifdticos insaturados,
con 16 a 22 d4tomos de carbono, y en especial dcido lindlico

0 linolénico dimerizado y hasta trimerizado,

5. Procedimiento segun la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente b"),

une poliamina alifdtica de la férmula

Hol - (CHQ--CHZ—NH)n - CHy - CHy = NHy
en la que

n es igual a 1, 2 6 3,
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¥y particularmente dietilentriamina, trietilentetramina o

tetraetilonpentamina.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 4 y 5,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente b),
una poliamida bésica a base de 4cio lindlieo o linolénico
dimerizado hasta trimerizado y de une polioamina de la fér-
nula

H2N - (CHZ-CHQ-NH)n - CH, - CHa - NH2 ’
en la que

n es iguwal a 1, 2 6 3.

T. Procedimiento seglin una de las reivindicacio-
nes 1 a 6, caracterizado por emplearse, en calidad de di-

solvente orgdnico, un disolvente ilimitadamente miscible

con el agua.

8. Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1 a 7, caracterizado por efectuarse la reaccidn a

temperatura de 40 g 802Q.

9. Procedimiento para componer preparaciones
estables de productos de reaccidn conjunta de epdxidos-dci-

dos grasos polimeros con poliamidas.

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 30 hojas foliadas y
¢seritas a mdguina por una sola cara.

Madrid, a 9 de Noviembre 1970

PG JAIME ISERN
B p.
— S
— -

Firmado: JOSE F. NIETO
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