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DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA COMPONER PREPARACIONES ESTABLES DE
’ PRODUCTOS DE REACCION SOLUBLES O DISPERSABLES EN AGUA"; a
;' favor de la firma suiza; CIBAFGEIGY; AG.; residente en
' BASILEA (Sulza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento para ,
componer preparaclones estableslde productos de reacci6n;
solubles o dispersables en agua, a base de epbxidos, .ani-
nas grasas'y poliamidas bésicas, caracterizado por hacerse

5.  reaccionart
a) un producto de reaccibn a bage de
a') a 1o menos un epéxido que contiene por molé-
cula a lo menos dos grupos epoxidicos y
a") a lo menos una amina grasa de peso molecular
10. alto, |
en la relacién de equivelentes de grupos epoxidi-



e myog a = o aemn -

cos a grupos amfnicecs de 1:0,1 a 1:0,85, con
b) una poliamida bésica que se obltiene por conden-

sacién de ‘ ' _

b') 4cidos grasos poliméric?s, insaturados; y

5: " b") polialguilen poliaminas, .

en presencig de un disolvente organico, a temperagtu-
ra hasta 95¢C y con la relacifn de equivalentes de
grupos epoxfidicos del componente a) rejspecto a
grupos aminicos del componente b) de 1:1 a 1;6, v

”10; preferentemente }:1 al:5 ¥y ﬁor cuidarse mediante
adicién de 4cido, a lo més tardar despubs del fi-
nal de la reaceidén, de que una muestra de la mezcla
reaccional ﬁenga; después de afiadirle agua; un pH de
2 a 8.

15, Por "equivalente" debe entenderse la canti-
dad de poliamida bésica, en gramos; que equivale g un
mol de monoamina. )

Tos epbxidos a') de los que se obtiene el
compononto a) so derivan proforontomanto do f@nolom

20, o polifenoles plurivalentes, como la resorcina y los
productos de condensacibn de Lenol~formaldehido del
tipo do los roesoles o lam novolaocas., So profloron
on partloular como compuesgtos de partida pare la pre;

' paraciém de los epbxidos los his;eno]es, como ol bis

254 - (4=hydroxifenil)-metano y, sobre todo, el 2, 2~bla-(4'
hydroxifenil )-propano.,

l Cabe mencionar especislmente agul los epbxidos

de 2,2-bis-('~hydrox§fenil?-propano que tienen un conte-

nido de epbxido de 1,8 a 5,8 equivalentes de grupos
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epoxidigos por kg, pero preferenteménte de 5 equivalentes
de grupos epoxfdicos por kg o Lo menos, y que corresponden

a la férmulg

s
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en la gque
2 significa un nfmero medio por valor de -+

0 a 0,65,

Los epbzidos de esta ’indole se obtienen
por reaccifn de epiclorohidrina con 2,2 -bis-(4'-hydroxi-
fenil)- propano: '

Como componentes a;") han demostrado tener.
buena aptitud sobre todo las monoaminas grasas con 12 g 14
4tomos de carbono. Normalmente se trata de aminas de la

férmula
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en la que
X representa un numero entero por valor de 1l a
' 23, y preferentemente de 17 a 21.

Las aminas son pues,Apor ejemplo, laurilamina; pal~
mitilamina; estearilamina, araquidilamina o behenilamina,
Tembién entran en cuenta las mezclas de aminas de esta fn-
dole; como las que son asequibles en forma de prodnctos4in~
dugtriales, .

Le reaccidn del componente a') con el componen?e at)
se efectia de conveniencia a temperatura de 80 a 120°C, ¥y
preferentemente a 10020, ]

La relacidn de epdxidos a') a aminas a") en ol com-
ponente a) se elige segin ol inveﬁto de modo que se emplee
wm exceso de epdxido, de modo .que por cada grupo aminiog en—
tre mds de un srupo epoxidico. Los productos de reaccidn
) contienen grupos terminales epoxidicos., Sesn el in~
vento; la cantidad de los componentes a') y a') debe ocsota-
blecerse de modo que exista una relacidn de equivalentes
de 1 grupo epoxidico por 0,1 a 0;5 grupos aminicos; on
decir, se hace reaccionzr la cantidad de epdxido que co~
rresponde a un eguivalente de grupos epoxidicos con la
cantidad do amine que corresponde & wn equivelente do gru-
pos aminicos de 0,1 a 0,5, De preforencia, la relacidn
de equiValenteg de grupos epoxidlcos a grupos amfn;cqs 08
de 120;1 a 1:0,5 o, en particular, de 1:0,25 a 1:0,5,

Los deidos grasos poliméricos insaturados que o om-

plean ocomo componente b') para le preperacidn de les apolia-
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midas bésiocas b) son preferemtemente deidos grasos é%iﬁéﬁi—
cos, etildnicamente insaturados, dfmeros hasta trimeros.
De preferencia, los productos de reaccidn b) se preparan
aqui a partir de las polialquilenpolisminas b") y los dei~
dos grasos alifdticos b) insaturados, dimeros hasta trime-
ros, que se deriven de dcidos monocarboxilicos con }6 a 22
dtomds de carbono, Estos dcidos monocarboxilicos son dei-
dos grasos que tienen a lo menos o un enlace insaturado
etilénicamente, pero preferentemente de 2 a 5 enlaces insa~
turados etildnicamente. Representantes de ests clase de_
deidos son, por ejemplo, el deido oleico, el deido hiragd-
nico, el deido eleostedrico, el deido liednico, el deido ’
avaquiddnico, el deido clupanoddnico y en particular el
deido linélico y el deido linolénico. Istos dcidos gra-
808 ﬁueden obtenerse de aceites naturales, en los que se
hallan sobre todo en forma de g;icéridns. '
Los dcidos grasos dfmeros hasta trimeros b') em-
pleados segin gste invento se obticnen de manera copogida
por dimerizacién de deidos monocarboxilicos del tipo 0
que ha indicado. Los deidos grasos dimeros en cuestidn -
tienen siempre un contenido de geidos trimeros y un pequé~
flo contenido de deidos mondmeros, B _.
Sumemente aptos como componente b') son el deido
lindlico y el decido linolénico dimerizados hasta trimeriza-
dos. Los productos técnicos de estos deidos contienen nor-
malmente de 75 a 95 % en peso de deido dimero, 4 & 25 % en
peso de éqido_trimero y de un vestigio hasta el 3% de
deido mondmero.  La relacidn molar de deido dfmero respsc—

to a ddido trimero se halla por lo tanto alrededor de 5: 1
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En calidad de componente b") son aptas sobre todo .
las poliamings como la dietilentrismina, la trietilente~
traming o la tetraetilenpentamina, o sea las aminas de la

férmula

(3) HN - (CHQ-CHZ—NH)n - OH

2

2~ CH, - NH

2 2 y
en la que ’
n es igual a 1,2 o 3,

En el caso de las mezclas de aminas puede asumirse
$ambidn un valor medio no entero, por ejemplo entre 1 ¥ 2.

Como componente de interés especial se emplea gna
poliamida bdsica a base de dcido lindlico o linolénico,
dimerizado hasta trimerizado, y wna poliamina de la fdrmula
(3).

En calidad de disolventes orgénicos en cuya presen-
cia se desarrolla la reaccidn del componente de a) con el
b), estdn indicados en primer término los disolventes or-
génicos solubles en agua, ¥ més precisamente; de convenien-
cia, los que son miscibles con 6l agua en eualquier’prqporf
cidn. Como ejemplos cabe sefialar el dioxano, el isopropanol,
el etanol, el metanol, el &ier n-butilico de etilenglicol
(= n ~ butilgliool) y ol dtor monobutilico de dletilongli.
col. i

Pero también es posible efeotnar la reaccidn on .
presencie de disolventes orgdnicos insolubles en agua; por
ejemplo, en hidrocarburos bencinicos, como le bencina o el
étor de petrdleo, ol benceno, los benoenos halcgenados o

substituidos con grupos alquilicos infoerlores, como ol
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tolueno; el xileno y el clorobenceno; los compuestos a@i&
ciclicos, como la tefralina o el ciclohexano; los hidyqeér—
buros halogenados, como el cloruro de metileno, el bro-
muro de metileno, el cloroformo, el tetracloruro de car-
bono; el cloruro de-etilenoy:el bromuro de etileno, el
s-tetracloroetano y, sobre todo, el tricloroetileno o el
percloroetilenc. ) . N

Tos productos 'de reaccidn asi obtenidos son so=~
lubles en agug o a lo menos disgersablos en agua., )

Los productos de reaceidn a base de a) epdxido/ami-
na grasa y b) poliamida pueden eventualmente obtenerse tam-
bién con empleo simultdneo de wn tercer qomponente c); 8
gaber, obro compuesto mds monofuncional o bifuncional que
sea distinto de a) y b). Bstos compuestos monofuncionales
o bifuncionales presentan en calidad de grupos o dtomos
funcionales dtomos mdviles de haldgeno o grupos. mdviles
de vinilo, de deido de dster, de anhidrido de éeido; de
isocianato o de epdxido. De conveniencia se introducen
del compuesto monofuncional c¢) alrededor de 0,25 moles )
por equivalente de grupos aminicos del componente b): pero
también puede aumentarse este contenido haste, por-ejemplo
0,5 moles por equivalente de grupos gminicos. De los com=
puestos bifuncionales se incluyen preferentemente de 0,05,
8 0,5 moles por equivalente de grupos aminicos del compo~-
nente b).

Estos componentes ¢) son de preferencia haluros
de aralquilo o alquilo, nitrilos o amidas de deidos de la
serie del dcido acrflico, deido alifdbicos o arométicos;

ésteres o anhidridos de éstos y asimismo isociangtos alifd-
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ticos o arvomdticos, epdxidos alifdticos o aromdticos o epi-
halogenhidrinas alifdticas o aromdticas.

En calidad de componentes c) monofuncionales se em- |
plean con ventaja haluros dg alquilo (como el bromuro de
etilo o el cloruro de butilo); haluros de aralquilo (como
el cloruro de bencilo); nitrilos o emidas del decido acrili-
co o motacrilico (como el acrilonitrilo o la acrilamida);
deidos aleancarboxilicos con 18 dtomos de carbono a lo sumo
(como el dcido graso de coco o el deido estedrico) o sus
respectivos dsteres con alcanoles que contengan_a %o sumo
5 dtomos de carbono (por ejemplo, metanol, etanol—o ne—bil~
tenol) o sus snhidridos (como el anhidrido acético); iso-
cianatos aromdticos (como el isocianato de ferilo); o
epdxidos alifdticos o aromdticos (como el dxido de propi-
leno, el dxido de butileno, el dxido de dodeceno o el dxido
de estireno ). El componente e¢) bifuncional que se pre-
fiere es la epiclorohidrina, . ‘ _

Componentes c¢) particularmente aptos son los dxidos
de alquileno con 12 dtomos de carbono a lo sumo, laos éoiﬂos
alcancarboxilicos con l8vétomos de carbono a lo aumo, los
haluros de aralquilo monociclicos o el acrilonitrilo.

El orgien de sucesidn con que se efectia la roac-
cidn de las poliesmidas con los compuestos monofuncionales
¥ los productos de reaccidn dc epdxido y amineg grasa es -
de importancia secundaria, Se pueden hacer reaqeionar
primeramente las poliemidas con un compuesto . monofunciow
nal y luego con ol producto de reaccidn de epdxido y omi-
na grase o viceversa, In muchos casos, si no oxiston gren-

des diforencias en le capacidad de reaccidn, émta puodo
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of cotuarse tambidn simultdneamente.

Lg reacecidn pare formar el préducto g base de los

componentes a) y b) se realiza de modo que se originen produc—

tos do poliadicidn soluplos o dispersables en agua, pars
lo cual se ajusta el pH, a lo mds tardar despuds dol final
de la reaccidn, a 2~8, y preferentemente 2~7, pero en par-
ticular a 5-6. Para ajustar este indice de pH se utilizan;
por ejemplo, gcidns inorgdnicos u orgénicos; y con ventaje
écidos orgdnicnrs de fdeil volabilidad, como el deido £8rni-
co o el 4cid6 acdtien. Se recomienda que inmediatamente
despuds o poco después del principio de la reunidn de la
poliamida bdsica con el epdxido se aflada a la mezcla reac-
cional cierta cantidad do deido y también durante la ulte-
rior reaccidn se aflada mds deido continuamente o por por-
ciones. De otra parte, so actia preferentemente a tompera—
turas hasta 802 C, o sea, por ejemplo, de 25 a 802 Cy on
particular de 45 a 702 C. Ias soluciones o dispersipneé
asi obtenides (la mayoria de 1aé veces se trata do soluéio-
nes débilmente opalescentes hasta turbias), ajustadas cén ’
doido al citado fndice de pH y de conveniencia ajustadas
con un disolvente orgdnico o de preferencia con agua & un
contenido de 10 a 30 % de producto de reaccidn, se distin~
guen por gran estabilidad.

ée ob?ienen igualmente productos de propiedades
ventajosas sl, despuds de 1a sdicidn del deido y del agua,
se guarda todavia‘la preparacidn a la temperaturs del aﬁ~
biente o mds albta, por ejemplo durante 4 horas a 702 C o
por mds tiempo a temperatura mds baja. ;

Tias preparaciones del tipo que se ha indicado al
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prinecipio sirven para el apresto de géneros textiles; ¥ en
particular para el tratamiento entiafieltrente de la 1ana;
pare lo cual se impregna la lana con un bafio acuosoc al que
so hen afladido la preparacidn y, si se quiere, otros adita-

5, mentos'todavig, como ggentos humeoténtes; egentes disporsen~
tes y/o dedldo, se la seca y se la somete a un tratemiento a
temperatura elevada. No obstante, resulta particularmente
ventajoso el procedimiento para tefiir y hacer antiaficltran-
te la 1ana en el que, consecutivamsnfe Y en el orden de

10, sucesidn que se qu;era, de una parte se tifle la lana por el
método de oxtraccidn y de otra parte se la trata; a tompe-
‘raturas de 35 a2 1002 C y con pH de 7 a 3, con las prepara-
ciones a basc de epdxidos y polismidas bdsicas. Da tin-
cidn y el tratamiento antialfioltrante pueden asi combi-

15. narse de mznera sencilla y realizarse en la misme insta-
lacion, sin que sea necesario retirar de ella la lana cntre
ambas operaciones. El tratamiento an%iafieltranté puede
realizarse tambidn por el proccdimiento del fular,

La tineidn puede realizarse aqui de la mancras

20, usual ya conocida, con oualesquiera de los colorantos ufi-
lizebles para la lena; por ejemplo, colorantes gcidos para
lana, colorantes complejos metdlicos 1:1 o 1:2 o coloran-
tes reactivos, Asimismo pucden userse los complomontog
habitueles en le tincidn de lena, como deido sulfdrico,

25. deido acdtico, sulfato sddico, sulfato amdnico y agonbos igua-
ladores; como agentes lgualadoros entren sobro todo on ocuenw
ta los nompuostos poliglicdlicos de aminas alifdtiocas supo-
riores, los cuzsles oventualmente pueden tambidn ostar guator-

nizados y/o esterificados on los grupos hidroxflicoe ocon
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doldos polibdsicos.

L1l beflo que sirve pera ol tratamlento antiafioltran-
te contieno, ademds de le proparecidn dol producto do polie~
dieidn, la baso nocesaria para ol ajuste del oampo aloali~
no (por ejomplo, emonfaco, fomfato disddico o fosfato trimd-
dico). Ia contided de producto de poliadiocidn (ein oonfar
disnlvente nl egua) rospecto al poso do la lana 08 convonien-
temente do 0,5 a 5 %, Como ya se ha dicho, se actia a '
tempergturas de 35 a 1002 C, y de este modo se necositan
por lo general entre 20 y 80 minutos para fijar on forms
amplie haste prdcticamente completa el producto do poliadi-
cidn. .

El orden de sucesidn de ambas operaciones pucde
ser el que se quiera, pero en general es mds biem ventajoso
tefiir primoramente y luego aplicar el tratamiento antiafiel-
trante. )

El procedimiento combinado para tefiir y antiafiel-
trar la lane se presta particularmente bien pars la autdnti-
ca tintorerfs con aparatos, en la que el género para tefiir
estd quieto y el bafio se halla en movimiento.

Se logran ademds efecctos ventajosos de antiafiel-..
tramiento por adicién de oxidantes (como el perdxido de
hidrdgeno) a los bafios de tratamiento. Eveﬁtualmente, puede
mejorarse la permenencia de los aprestos an?iafieltrantes
si; antes del tratamiento con una preparacidn que contonga
eiel productg de reaccidn, se trata previémﬁnte la lana con
una solucidn acuose dilufde de doido dicloroisociandrico
o de una sal alcalina de dste,

-

Cuando se emplean bellos de tratamiento con alto
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contenido de disolventes orgdnicos, sobre todo insolubles

i
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en ague, o incluso baﬁos anhidros que sdlo contienen di-
solventes orgdnicos, se actda convenientemente en aparatos
coerrados, por ejemplo crmo log que se empleen en la lim-
piem quimica en seco. .

BEstas prepareciones pueden wiilizaerse ademds como
agentes de encolamiento parz el papel.

Cuando las preparaciones se emplean en combina-
cidn con un precondensado aminopléstico sobre géneros texe
tiles, y en particular sobre el slgoddn, se logra un efec-
to de "soil-release" resistente al lavado., También cs
posible con estas preparaciones impartir a los génoros tox-
tiles el aprost@ 1lamado "gin plancha',

Por otro lado, con ayuda doAlas preparaciones guo
contienen los productos de reaccidn aqui expuestos se f;— '
jen bien a los gdneros textiles, y en particular a la }ﬁna,
los colorantes, especialmentc los colorantos reactivos,
lo cual se traduce en una mejor rosistencia al sudor.

Los aprostos con los produstos de roaccldn aqgi
sxpuestos mojoren tambidn las propledados mmdnicas (por
ojemplo, la rosistencia al dosgarro, el alargamiento on
la rotura, la resistencia al frote y la tendencia al
"pilling") del matoriel textil tratado.

Asimismoios posible muchas veces emplear los p?o—
ductos de rcaceidn en un disolvente orgénico, es decir, on
forma do solucidno dispersidn en un disolvente orgén%co;_
En calidad do disolventes entren aqui en consideracidn los
mismos que so han indicado para la preparacidn.

Siompre que los productos de romccidn sean inso-
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lubles on los disolventes orgdnicos insolublos en agué, se
los puodo dlpporsar en 0l disolvonte lnsoluble on agua por
modio de la prosencies do un agonto tonsioactive organoso~
luble. Para ollo se afladen agitando ol producto de romo=
cidn, ol dlsolvente y ol agento tensioasotivo o bien; do
preferencia se deslie ol producto do roaccidn con el agen-
te tensiloactivo y se afiade la dilueidn, agitando; al di-
golvente, Se obtienc asi una dispersidén ostablo,

Laglicacldn de estas disporsionos se ofectda igual
que se he descrito para las proparaqiones acuosas,

In las rocetas do preparacidn y los ejemplos quo si-

guem, los porcentajes estdn expresados en peso.
y

RECETAS DE PREPARACION

A)

Se agiten a 1002 ¢ durante wna hora 196 g (1 equi~
valente do grupos epoxidicos) de un epdxido a base do
2,2-bis-(4'~hidroxifenil)~propano y epiclorohidrina junto
con 31 g (0,1 cquivalente de grupos aminicos) de una mez—
cla a base de_1~amino—eicosano y l-amino-docosano. Se _
obtiene un producto viscoso y limpido, con un peso de equi-

valentes de grupos epoxidicos de 255,
B)

Se agitan a 1002 C durente una hora 196 g (1 equi-
valonte de grupos époxfdicos dol opdxido deserito en A) /
junto con 62 g (0,2 equivalentes de grupos aminicos) do la
amina grasa deécrita en A). Se obtiene un producto visco-

so y limpido, con un peso de equivalentes de grupos opoxi~
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dicos de 313,
c)

Se agitan a 1002 C durefite una hora 196 g (1 equi-
valente de grupos epdxidicos) del epdxido descrito en A)
junto con'§7;5 g (0,25 equivalientes de grupos amfnicog) de
la amina grasa descrita en A). So obtlene un producto muy
viscoso, con un peso de equivalentes de grupos epoxidicos
de 379.

D)

So sgiten & 100¢ C durante wna hora 196 g (1 cqui-
valente de grupos epoxidicos) del epdxido descrito en A)
junto con 93 g (0;3 equivalentes de grupos aminicos) de la
amina grasa descrite en A). Sc obtiene un producto moy

viscoso, con un peso de equivalontos de grupos epoxidicos
de 436. '

E)

So agitan a 1002 ¢ duranto una hora 196 g (1 oquiva-
lonte de grupos opoxfdicos) del opdxido descrito en A) jun-
to con 108;5'g (0;35 equivalentos do grupos eminicos) de
1o, amina grass descrits en A), Se obtiene un producto muy
viscoso; con un peso de equivalentes de grupos epoxidicos
de 498,

F)

Se agitan a 1002 ¢ durante wne hora 196 & (1 equi-
valente de grupos cpoxidicos) dol epdxido descrito en A)

junto con 124 g (0,4 equivalentes de grupos aminicos) de
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ls amina grasa descrita en A). Se obtiene un producto muy
viscoso; con un pogo de equivalentes de grupos epoxidicos
do 50;:

G)

So agitan s 1008 C durante una hora 196 g (1 equive~
lente de grupos ep?xidioos) del epbxido degerito en A)
junto con 155 g (0,5 equivelentes de grupos sminicos) de la
emina grasa descrita en A). So obtiense un producto muy
vigcoso; con un peso de equivalontes de grupos opoxidicog de
685.
H)

v

Se agitan g 1002 C du?ante una hora 91,2 g de éter
diglicidilico de.butandiol’(0,8 equivalentes de grupos epo-
xfdicos) junto con 62 g (0,2 cquivalentes de grupos amini;
cog) de ung mezcla de le-amino-eicosano y'l-amino~docosano;
Se obiienc un producto viscogo y limpido, con un peso de
equivalentes de grupos epoxidicos de 25;} .

1)

Se agitan g 1002 C durante una hera 99 g de éster di-
glicidflico de &cido hexahidroft4lico (0,6 equivalentes de,
grupos epoxidicos) junto com 46,5 g (0,15 equivalentes de
grupos aminicos) de una mezole de l-amino-elcosano yfifgmi—
no~docosand. Se obbiene un producto vis;oso Y limpido,vcon

un peso de equivalentes de epbxido de 395.
J)

Se agitan a 1002 C durante una hora 98 g (0,5 equi~

valenies de grupos epoxidicos) de un epbxido a base de
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2, 2—bis~(4'—hldrox1fenll)~propano ¥ eplclorohidrina, junto

con 33,7 g (0,125 equlvalentes de grupos aminicos) de ea—
tearilamina. Se obiiene un producto viscoso y 1impido,

con une equiveleoncia de grupos epoxidicos de 400,
K)

Se agitan a 1002 C durante una hora 96 g (0,6 equi~

valentes Ge srupos epoxidicos) de un epbxido de la férmula

"-CH ~0~CH,~CH ———CH

2 \\\D’/ 2

CH ——(H-CH ~OCH -
2 2
\K /

0

(4
) H ~0~CH -CH“‘*—“CH

2 \\\D//’ 2
junto con 46,5 g (0,15 equivalentes do grupos aminicos)
de una mezcla de l-amino-seicosano y 1~amino-docosano,
Se obtiene un producto limpido y viscoso, con un peso de

equivalentes deo grupos epoxidlicos de 278;
L)

So agitan a 1002 C durante una hora 99;6 8 (0;6
equivalentes de Brupos epogidicos) de isocianurato do trigli-
cidilo junbo con 46,5 g (0,15 equivalentes de grupos ami~
nicos) de una mezcla de l-emino-sicoseno y l-~amino-dodosa~
no. Se obtiene un producto limpido; con un peso de equi-

valentes do grupos epoxidicos de 208,
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Se agitan & 1002 C durante una hora_l56;8-g(0;8
equivalentes de grupos epoxidicos) de un epbxido formado
a base de 2;2-bis-(g'~hiﬂroxifenil)—propano y epiclorohi~
dring, Jjunto con 3#,1 g (0;2 equivalentes de grupos am?-
nicos) de laurilamine. Se obtleono un producto limpido,

con un peso de equivalentos de grupos epoxidicos de 403,
N)

‘ Se calientan a 85-902 ¢ de tomperatura interna 98 &
0,5 equivalentgs de grupoo epoxfidleos) de un epéxidoﬁfor@ar
do & base de 2,2~bis=(4'=hidroxifenil)~propano y epigloro-
hidrina. Iuego se afiaden en el curso de 15 minutos i24 8
(0;4 equivalentes de grupos sminicos) de una mozcla de
l-amino~eicosano y 1-amino-docosano, A& continuacién se agi-
ta a 1002 Cde temperatura interna por 6 horas todaviae Se
obtlene un producto muy viscoso; con un peso de cquivalen~

tes de grupos epoxidicos de 2220,
0)

Se agitan g 1002 C por una hora 196 g (i equif&i
lente d9 grupos gpoxidioos) de un epbxido formado & ba- j,
gse de 2,2-bis-(4'Thidroxifenil)—propano v epiolorohidring,
Junto con 32 g (0,2 equivalentes aminlcos) de lauril-prom
pilendiamina. Se obtiene un producto limpido, con un per

s0 de equivalentes de grupos epoxfdicos de 380,
P)

Se agitan a 1002 C durante una hora 196 g (1 eqﬁi;

-~
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valente de grupos epoxidicos) de un epéxido formado a bar‘
se de 2;2~bis-(4'~hidroxifenil)-propano ¥y epiclorohidrina,
junto con 20,4 g (0, 1 equivalente aminico) de talol-propi-
lendiamina., Se obtiene un producto limpido; con un peso

de equivalentes de grupos epoxidicos de 282,

EJEMPLOS

Ejemplo 1

Se disuelven en 50 g de butilglicol 49,4 g

(0,2 equivalentes de grupos aminicos) de una poliamida

a base de deido lindlico polimerizado y dietilentriamina
¥ se calienta la solucidn a 532 C de temperaturs inter-
nae, Iwego se inmstila en el curso' de 30 minutos una solu~
cidn de 18;95 g (0;05 equivalentes de grupos epoxidicos)
del epdxido C) en 20 g de n-butiglicol, Una hora des-
pues se afiade una solucidn de 8 g. de deido acdtico gla-
cial y.195 g de agua desionizada y se deja en agitacidn
hasta el enfriemiento. Se obtiene una solucidn flﬁida;

con wn contenldo de meteria seca del 20% y pH de 7,0,

Ljemplo 2

Se disuelven en 50 g de n—butilglicol'49;4 g
(0,2 equivalentes de grupos aminicos) del polimerizado
del ejemplo 1, y se calienta la solucidn a 589C de
tempergtura interna. Luego se instila en el curso de
40 minutos una solucidn de 34;25 g (0,05 equivalen-
tes de grupos epoxidicos) del epdxido G) y 35 g de n~
-butilgiicol. Una hora después se aflade una solucidn

de 7 g de deido acédtico glacial y 226 g de agua desio-
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nizada y se agita hasta el enfriamiento. Se obtiene wma
solucidn flufda, con 20 % de contenido de materis seca

y pH de 7,0.
Ejemplo

Se disuelven en 61,8 & de lsopropanol
61;8 g (0;25 equivalentes de grupos aminicos) de una
poliamide a baso de‘éoido 1lindlico polimerizedn y dlo=
tilentriemine y se cellents la solucldn a 5390 de tem=
peratura interna. Iuego se ingtila en 30 minutos una 80~
lucidn de 12;85 g (0;05 equivalentes de grupos epoxidicos)
del epdxido H en 12;85 g de isopropanol. Una hora despuds
se aflade una solucidn de 15 g de doido acdtico glacial .
en 200 cc de agua desionizada y se prosigue la agitacién
hasta el enffiamiento. Se obbiene una solucidn £1dide.,

con 20% de contenido de materia sece y pH de 6,0,

Ejemplo 4

Se disuelven en 49,4 g de etanol 49;4 g
( 0,2 equivalentes de grupos aminicos ) de la poliamida
segun el ejemplo 3 y se calienta la solucidn a 532C .
de temperatura interng. Luego se instila en el curso ée
30 minutos una golucidn de 19;8 g (0,05 equivalentes de
grupos epoxidicos) del epdxido I en 19,8 g de eta=-
nol, Una hora despuds se afiaden 24 g de deido acético gla-
cial en 180 g de agua desionizada y se prosigue la agita-
cidn hasta el enfriamiento. Se obtiene uma solucidn fldida

y limpida, con 20% de contenido de materis seca y pH de 5,9,
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Se disuelven en 49,4 g de butilglicol 49,4

Ejemplo 5

g (0,2 equivalentes de grupos aminicos) de la poliamide
segin el ejemplo 3 y se calienta la solucidn a 542C de
temperatufa interna. Tuego se instila en el curso de 30
minutos une solucidn de 20 g (0,05 equivalentes de grupos
epoxidicos) del epdxido J en 20 g de butilglicol, Uua
hora despuds se efiaden 12 g de deido acdtico glacial en
190 g de agua desionizeds y se prosigue la agitacidn hasta
el enfriamiento., Se obtiene una soluecidn fldids y 1impi-

de, con 20% de contenido de materia seca y pH de 5,4,

Ejemplo 6

Se disuelven en 49;4 g de dioxano 49;4 g
(0,2 equivalentes de grupos aminicos) de la poliamida
segin el ejemplo 3) y se calienta.le solucidn a 552C
de temperaturs interna. DLuego se ixstila en el curso
de 30 minutos una solucidn de 13,9 g (0;05 equivalentes _
de grupos epoxidicos) del epdxido K en 13;9 g de dioxanoi
Una hora despuds se afiaden 12 g de decido
acético glacial en 172 g de agua desionizada y se prosi-
gue la agitacidn hasta el enfriamiento. Se obtiene
una soluci@q_flﬁida; con 20% de contenido de materia

y pH de 5.4,

Ejemplo 7
Se disuvleen en 79 g de butllglicol 79 g
(0,32 equivalentes de grupos amifnicos) de la poliamide

segin el ejemplo 3 y se calienta la solucidn a 552C de
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temperatura interna. Iuego se instila en el curso de 30

e

N
yalR) Ty
i r

minutos una solucidn de 16,6 g (0,08 equivalentes de
grupos epoxidicos) del epdxido T y 16,6 g de butilgli-
col. Al cabo de 40 minutos se afiaden 19,2 g de deido

5. acdtioo glacial y 260 g de agua desionizada y se progl—
gus le sgitacidn hasta el enfriamiento, Se obiiene wna
solucidn fldida; con 20% de contenido de materia secca ¥

pH de 5,6.

Ejemplo 8
10.

a) En un matrez provisto de agitador, termdmetro,
tubo de admisidn de nitrdgeno y cabezal de destilacidn
se despotian 187 g de dcido graso polimerizado y‘§8,5 g
de dietilentriasmina. EI écido graso polimerizado,
15, obtenido por polimeriz:cidn de deido oleico, tiene
las propiedades siguientes: 95 % de dcido oleico dimeri-
zado; peso de equivalentes: 289, i
Bajo atmdsfera de nitrdgeno y con agitacidn,
se ocalienta la mezcla reasceional a 2009C durante 1 1/2
20, horas; a 1602C de temperatura intorna se inicia e} dosdebla~
miento de agua, Despuds de dos horas mds a 800°C, se"'k
recogen en tetgl 13 partes de agua. A continuacidn se con-
centra durante 3 horas en vacfo (de 14 mm Hg) y a tompe-
ratura de 200 a 2109C, Se obtienen 210 g de un producto
25, viscoso, amaiillento y 1impido, con un peso de equivalen-
tes aminicos de 372. | | |
b)A Se -disuelven en %4,4 g de butilglicol 74,4 g
(0,2 equivalentes de grupos aminicos) del producto dc con-
densacidn descrito en a) y se calienta la solucidn a

-~

55¢C de temperatura interna. Iuego se instila en ol cursc
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de 30 minutos una soluecidn de 20;2 g (0;05 equivalentes

de grupos epoxidicos) del epdxido M y 20,2 g de butilglicol.
Al cebo de 30 minutos se afiaden 12 g de deido acético gla~
cial y 265 g de agua desionizada y se prosigue la agita-
cidn haste el enfriemientn. Se obtiene una solucidn 1im—
pida, fluida; con un contenido de materias seca del 200 y

w pH de 6,0,

Ejemplo 9

Se disuelven en 44;6 g de butilglicol 44;6;g
(0,12 equivalentes de grupos aminicos) del producto do
condensacidn descrito en el ejemﬁlo 8, a); ¥y se calien-
ta la solucidn a 60°C de temperature interna. TLuego se
instilan en el curso de 30 m@nutoé, por dns embudos de go-
teo separados, §,2 g de doido acdtico glacial y asimismo
una solucidn de 44,4 g (0,02 equivalentes de grupos
epoxidicos) del epdxido N y 44;4 é de butilglicol. A
continuacidn se sgita por 6 1/2 horas a 60°C de tempera—
ture interna y se afiaden todavia 10 g de deido amocdtico
glacial, Al cabo de 30 minutos o més; se diluye con
180 g de butilglicoel. Se obtiene una solucidn limpida,
fl¥ida, con un contenido de materia seca del 20%.

Una muestra diluida con agua hasté 1:20

presenta un pH de 5,8,

Ejemplo 10

Se diwuelven en 66,6 g de butilglicol 66,6 g
(0,03 equivalontes de grupos epoxidicos) del epdxido N y

se calienta la solucidn a 602C de temperatura interna, Lue-
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20 S° ipstilan en el curso de 30 minutos, por dos embudos
de goteo separados, 5,6 g de dcido acdtico glacisl y asi-
mismo una solucidn de 33,4 g (0,09 eguivalentes do grupos
amfnioos)‘del producto de condensacidn deserito en el
ojemplo 8,a), ¥ 33,4 g de butilglicol.

A continuacidn se prosigue egitando Aduran-—
te 6 1/2 horas a 602C de temporaturs interna y so afia~

den todevia 10 g de deldo acdtico glacisl. AL cabo do

. 30 minutos mds, se diluye con 283 g de butilglicol. Se

obtiene una solucidn limpida, fldida y con contenido de
material seca del 20%, Une muestra dilufda con ague hasta

1:20 presenta un pH de 5,8,

Ejemplo 11

-

Se disuelven en 37 g de isopropanol 68,5 g
(0,1 equivalente de grupos epoxidicos) del epdxido G ¥y
ge calienta la solucidn a 882C de temperatura inteima, Lue-

go se instila en el curso de 30 minutos una solucidn de

- 24,7 g (0,1 equivalente de grupos aminicos) de la polia~

mida del ejemplo 3 y 15 g de isopropanol.

A continuacidn se agita por 5 horas toda~

- via, a unos 88¢C de temperatura interma (reflujo) y se

afiaden luego 1,85 g (0,02 moles) de epiclorohidrina., Al
ocabo de 10 minubos més; se agrega una solucidn de 16 g

de deido acdtico glacial y 312 g de agua desionizada y

se prosigue la agitacién hosta el enfriamiento. Se obtie~
ne un producto fl@ido, con un contenido de materia seca

del 20% y pH de 4,6.
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Ejemplo 24

Se disuelven en 40 g de butilglicol %9 g

(0;32 equivalentes de grupos aminiocos) de la poliamida
segin el ejemplo 3 y se oslienta la solucidn a 809C de
temperatura interns. Luego se instila en el curso de
30 minutés wna solucidn de 30,4 g (0,08 equivalentes de
grupos epoxidicos)-del epdxido O y 30,4 g de butilglicol,

| Al cabo de 15 minutos se agregem 20 g de
deido acético glacial y 336 g de agua desionizada y se
prosigue la agitacidn hasta el enfrismiento. Se obtiens
ung solueidn fldida; con 20% de contenido de materia se

ce, y pH de 5,3.

Ejemplo 13

Se disuelven en 40 g de butilglicol %9 g
(0,32 equivalentes de grupos aminicos) de la poliamida
segin el ejemblo 3 y se calienta la solucidn a 80°C de
‘temperature interna. Luego se instila en el curso de 30
minutos una solucidn de 22;6 g del epdxido P y 22;6 g
de butilglicol.

AL cabo de 15 minutos se agregan 20 g de
deido acédtico glacial y 311 g de agua desionizada y
g6 prosigue la agitaqién\hasta el enfriamiento, Sov oblie~
ne una solucidn fldida; con 20% de contenido de matoria

geca ¥ pH de 5,2,
Ejemplo 14

Se calientan a 1802C de temperatura interna

79 g (0,32 equivalentes de grupos aminicos) de
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la poliemida gegdn el ejemplo 3. Se instilan en el curso‘ﬁ
de 2 horas 16,;.g (0;08 moles) de Jxido de dodecano; ge
mantiene la mezcla & 1802C por 2 horas mds, se la enfria
hasta 50¢C de Temperatura interma y se disuelve el pro-
ducto en 32 g de butilglicol., Iuego se instila g 5090 de
‘temperature interna y on el curso de 30 minutos wna so-
lucidn de 20,4 g(O 08 equivalontes de grupos epoxidicos)
del epdxido A ¥ 20,4 g do butilglicol. A continuacldn se
aumente la_tomperatura intorna hasta 602C y se prosigue

la egitacidn a esta temperstura por 1 1/4 horas todavia,
Tuego se afladen 20 g de deido acdtico glacial y 391 & @e
agun desionizada y se prosiguewagitando hasta el enfria-
miento. Se obtiene una soluoiéh fldida, con 20% de conte-

nido de materia,seca y pH de 4,9.

Ejemplo 15

Se agitan a 100°C de temperatura interns,
durante 2 horas, 79 & (0;32 oquivalentes de grupos ami-
nicos) de la polismida segin el ejemplo 3 junto con 10,1 g
(0,08 moles) de cloruro de bencilo. Luego se enfris el pro-
ducto hasta 602C de temperatura intenna; ¥y se aliade 32 g
de butilglicol. A la misma temperatura, se instila eljgur—
so de 30 minutos una solucidn de 20,4 g (0,08 equivalen—
tes de grupos epoxidicos) del epdxido A y 20,4 g de bu~
tilglicol. Al cabo de 25 minutos se afiaden 20 g de doi-
do acético glacial y 364 g do agua desionizada y se pro-
sigue la agitac;dn hasta el enfriamiénto. Se obtiene una
solucidn f1dida, con 20% de contenido de materia seca
¥ pH de 4;6.
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Ejemplo 16

Se disuelven en 32 g de butilglicol 79; &

(0,32 equivalentes de grupos aminicos) de la poliamida
segin el ejemplo 3 y se callenta la solucidn a 502C de
temperat@ra interna. Tuego se agregan 4;3 g (0,08 moles)
de acrilonitrilo y se agita por 2 horas a 50°C de “tempe~
ratura interna, En el curso de 30 minutos se instila
una solucidn de 20,4 g (0,08 equivalentes de grupos epdT
xidicos) del epéxido A y 20,4 g de butilglicol, AL cabe
de 1 l/é horas se agregan 20 g de deide acético glacial.
Y 339 g de agua desionizada y se prosigue ggitando 0 hag—
ta el onfrismiento. Se obbtiene una solucidn flﬁida; con

20% de contenido-de materia seca y pH de 5,0,

EJEMPLOS DE EMPLEO

Ejemplo 17

En un aparato para teflir bobinas eruzadas
se tifien de ls manera ordinaria con colorantes recactivos
100 kg de hilo de lana en 1,000 litros de agua. Doampuds
de 1s tinoidn; se enjuaga a fondo.

Se prepara un bafio fresco a 402C que consta
de 1.000 litros de agua y 1,4 kg de amonfaco (el 25¢)
Iuego se efectia la adicidn de 8 kg del producto sogin ol
ejemplo 1. Se forma una emulsidn estable. Se agrega
entonces fosfato trisddico, se deja proseguir por 10 .
minutos y se agregen todavia“Z kg de una soluc;éq al 12;5%
de un producto de condensacidn de 1 mol de alcohol octade-

cilico y 25 moles de dxido de etilena. Al cabo de 20 mi~
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nutos mds, se enjusga a fondo con agua fria, se centrifuga
¥y se seca, El hilo asi tratado es resistente al afiel-
tramiento segin las normas %B; %C y 71 de la IWS,

En luger de wn producto segin el ejemplo
1, puode omplearse oon resultado igualmente bueono un

producto de wo do 1os ejomplos 2 a 16,

Ejemplo 18

In un fular horizontal do 2 rodillos_mo i

pregne un tojido do lana pura con la preparacidn mlguienw

tos
120 g/l del producto segin el ejemplo 1
2 g/l de un producto de condensacidn de
1 mol de p-tereioctil~fenol y 8 mo~
les de dxido de etileno
30 ce/1 de perdxido de hidrdgeno al 33% ¥
848 ce/l de agua |
1,000 . g de bafio de fula;deo;

y se le exprime hasta une retencidn de 1liquido del lOO%&
Después del fulardeo, se seca ol género '
en wn bastidor tensor. A conbinuacidn se prensa durarte
5 minutos a 1202C con fuerza de compresién mediante (en
une "Hoffmannpresse"),
_ El género asi tratado muestra en un ensa-
yo segun la norma Tl de la IWS los indices de encogi-
mientos siguientes: i ' )
Género no tratado 53% de encogimiento
Género tratado 2% de encogimientq;

8i antes del tratamiebto que se ha descrito
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se gomete todavia el tejido al conocide tratemiento re-

¥

i
X i

A ¢y
. 1 .
1? ”ASG{%‘% .

r

ductivo con sulfito de monoctanolamina, el género resul-
ta ademds do superficie estable, es decir, se mantiene

liso y sin arrugas ain despuds de un lavado.

Ejemplo 19

Se deslien 3,0 g del preparado segin el )
ejemplo 1 con 10,0 g de un tensiuro de la composicidn
que se indica mds sbajo y se diluye esta mezcla hastail.OOO
¢c por perolqroetileno. Mediante breve agitacidn se log;a
uns dispersidn estable. A 20°C, se tratan con este baflo

durente 50 minutos 20 g de un gdénero de punto hecho do

lana, Despuds de eliminar mediante centrifugacidn el liqui-

do sobrante, se seca durante 10 minutos a 1002C y se fija.

El género de punto asi tratado resiste al afieltramiento

en todos los casos. . '

Como tensiuros sirvgn los productos siguientes:

I Producto de condensacidn de 1 mol de deido
graso do coco y 2 moles dietanolamina gue con-
tiene slrededor de 2% de agua y 2% de deido
acético, | .

II: Ester fosfdrico dcido de un producto de condensa~
cidn de 1 mol de 2-stil-hexanol y 5 moles de dxido
de otileno, neutralizado con hidréxido sddico, en
forma de solucidn acuosa al 80%,

IIT: Solucidn acuosa que contiene: '
38,5% de wn dster poliglicdlico de deido oleico,

38;5% de un producto de condensacidn de 1 mol

de pare~tercioctil-fenol y 8 moles de dxido

de etileno y
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15,5 % de deido oleico,
Ejemplo 20

Se muelen de la manera ordinariaz en la

miquina holandesa 100 kg de colulosa sulfitica blenquea—

.da ¥ a continuacidn se pasa la masa & un recipiente moz~

clador, In el rocipionto mezclador se efeotia la adicidn
de 20 kg de carbonato cdleico en calidad de material de
rolleno. Cuando el material do rollono ostd bien
distribuido en la suspensidn do matoria, se efectds la
adiecidn de 0,3 a 0,7% (respecto a la colulose y al

contenido de matoria sdlide) dol producto segun el ojoum~

~ plo 11. La mezcla de materia lleza a la méquina papele~

ra en otras fases del proceso de fabricacidn del papol.,

Pare sumenter la retencidn de material )
de relleno, puede afiadirse un agente de retencidn poco
antes de la oaja de entrada de la méquina,

_Los papales fabricados con esta o parecida o
composicidn de materia se emplean predominantemente como
papeles para escribir e imprimir y presentan excelentes
propiedades de solidez pars las tintas, lo que es conscquen-
cia del buen encolamiento. ' "

. El sulfato de aluminio; que on oste sistema
ge arrastra en cantidades menores o mayores por el empleou
simulténeo de dosperdicios de papel, no perjudica en ahsolu-
to el encolamiento.

En este sistoma, el carbonato cdlcico puede
reemplazarse tampién por el caolin corriente en el co-
mercio. Ta accién encolante es la misma que cuando s

emplea carbonato cdleico,
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Bn este sistema, el carbonato cdlcico puede
reemplazarse bambidn por el caolifn corriente en &l co-
mercio, Ia accidn encolante es la misma que cuando se

emplea carbonato cileico,

NOTA

Descrito el objeto del presente invento; se
declaran nuevas y de propia invencién las siguientes reiﬁia
dicaciones con prioridad de la solicitud de patentes
suizas néms, 1774/70 del 6.2.70 y 178/71 del 7.1.7L.

1, Procedimiento pars componer preparaciones
estables de productos de reaccifén golubles 0 dispersér
bles en agua; caracterizado por hacerse reaccionar:

a) un componente epoxidico resultante de la reaccién en
una primera fase des
a;) 2 10 menos wn epéxido que‘contiene por
molécula a 10 menos 2 grupos spoxidicos y
a") a 1o menos una smina grasa de peso molecular
" alto,
en cuyo componente se mantiene una relacibn de
equivalentes de grupos epoxidicos a grupos ami-
nicos de 1:0.1 a 1:0;85, y preferentemente de
1:0;1 a 1;0;5 con
b) un componente polismidico bdsico resultante de la
a ogndensacién; asi mismo en una primera fase, de
b' ) hoidos grasos poliméricOS; insaturados, y

b)) poliglquilenpoliaminas,
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15,
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cuya reaccidn del componente a) con el componente b) se
verifica en preaenéié do wn disolvente orgénico, & tem~
peraturas hasba 95¢C de preferencia entre 252 y 802C; y
menteniendo una relacidn'de equivalentes de grupos epoxi~
dicos del componente @) respecto a grupos aminicos del
componente b) de 1:1 a 1:6 preferentemente de 1:1 a 1:5;
¥ por adicionarse écido;a 1o més tardsr despuds del final
de la reaccién; haste que la mezcla reaccional tenga;

despuds do efladirle agua, un pH do 2 & 8.

2, Procedimiento segin la reivindicacidén 1;
caracterizado por emplearse; en calidad de epdéxido
a'); un epéxide derivado de un bisfonolé preferentemente
w éstor poiiglicidilico del 2,2~bis-(4'-hidroxifenil)-pro
pano; con un contenido de 5 equivalentes de grupos epoxidi~
c0s a 10 menos, y en especial el resu}tado dsl tratamiento
de wna epiclorchidrina con 2,2-big~(4!'-hidroxifenil)-
~propano, i

3¢ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca~
racterizado por emplearse, en calidad de amina grasa -a"),
se prefiere una monoamina grasa con 12 a 24 dtomos de i

carbono, particularmente wne aming grasa de la férmula

\ HSG -.(Cszx ~ N,

en la que A
x significa un nimero entero por valor de 11 a 23,
¥y eh especial un niumero entero pur valor de
17 a 21,

4, Procedimiento segin la reivindicacién 1,



5,

15.

20,

25.Q

- 32 -

caracterizado por emplearse; en calidad de écido graso_po-
limérico b!) preferwmtemente log dcidosg grasos alifdticos
insatura@os ;tilénicamente, dimeros hasta trfmeros, par-
ticularmente los que se deriven de 4eidos monocarboxilicos
alifdticos insaturados, con 16 a 22 Atomos de carbono, y
en especial el &cido lindlico o linolénico dimerizado hasta

trimerizado.

5. Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado por emplearse, en calidad de polialquilen-

poliaminas b"), una poliamine alifdtica de la £érmule
Holl - (OH2~CH2-NHzn ~ CH, - CH, - NH,

en la que
nes iguel a1, 2 6 3,
¥ particularmente la dietilentriamina, la trietilentetra-

nina o la tetrastilenpentamina,

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 4 y
5, caracterizado por emplearse, de una forma seleccionada
en calidad de componente b), una poliamida bésica a base
de dcido 1linélico o linolénico dimerizado haste trimerize-

do y una polismina de la férmula
HN ~ (cﬁz-cnz-mzn - CH, - CH, - NH,

en la que

n es igual al, 2 6 3.

7. Procedimiento segin una de las reivindica-

iones 1 a 6, caracterizado por emplearse, en calidad de
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10.

disolvento orgémico, un disolvente ilimitademente miscible

con el agua,

8, Procedimlento segin una de las reivindica-

ciones 1 a 7, caracterizado porque opcionalmente en la

reaceidn de los componentes a) ¥ b) se utiliza simulté-

neemente un compuesto monofunéionai 0 bifuncional que es
distinto de &) y de b), preferentemente constituido por
una, epihalojeﬁhidrina:

9, Procedimiento para componer preperaciones

estables de productos de reaccién solubles 0 dispersables

en agua,

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 33 péginas foliadas ¥

escritas a méquina por una sola cara,

Medrid, a 5 de Feby x0 de 197L.

D. 8,
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