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PATENTE DE INVENCION

Ref: Fall 161/171.
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Procedimiento de obtencidn de emulsionantes para lim-—

pier, batanar, tefiir y blanguear en disolventes orga-

nicos.

CHEMISCHE FABRIK PFERSEE GMBH, entidad alemana, resi-
dente en Firberstrasse 4, 8900 Augsburg, Repiblica Fe-

deral Alemona,

Por lo general, como emulsionantes (reforzadores
de la limpieza) para la limpiezz en disolventes orgéni-
cos, esto es, para la limpieza quimica, se emplesn com-
puestos tensioactivos, anidnicos, tales como alquilsul-

fonatos, alquilarilsulfonatos y alquilsulfatos, y prepa
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rados tensioactivos, no idnicos, tal y como se dbtie;en por
condensacidén de dxidos alquilénicos con alcoho}es-aliféticos,
alquilfenoles y aminas, bien solos o en mezcla entre si. Tam-
bidn los ésteres de dcido fosférico, deidos de alcoholes su-
pericres etoxilados y fenoles y sus sales, son conocidos por
sl solos, o en mezcla con los productos anidnicos o no idni-
cos arriba mencionados, como emulsionantes para la finglidad
mencionsda, Los mismos productos se pueden emplear ademas,

solos o0 en mezcla entre si, btambidn como emulsionsntes en el

batanado en disolventes organicos en el asi llamado bataenado
en seco. Estos y productos similares se conocen tembién co- ?
mo emulsionantes para el tefiido ¥y blanqueo en disolventes ors.
génicos.

La desventaja de estos emulsionantes conocidos consis-
te, ante 4080, en su reducida capacidad de emulsion &l ague,
de manera que la estabilidad de la emulsidn no es suficients,
especialmente al ser empleados como emulsionantes en el bata—~

nado, en el disolvente orgdnico, para lograr uns igualdad Op-

tima. Ademds, la fuerza de limpieza y la capacidad. portadora;
de suciedad de estos emulsionentes conocidos, al ser emplea- é
dos en la limpieza quimica, no es suficiente para cumplir las.
actuales exigencias. Ademés, se lés imparte a los textiles
de fibras sintéticas, especialmente a los poliésteres y poli-
emidas, al emplear log emulsionasntes conocidos como reforza-
doree de la limpieza, un efecto antiestitico solamente limita

do. Otra desventaja de estos emulsionantes o bien mezclas de

necesaria una impregnacidn ulterior de los textiles limpisdos

se provoca una influenciscidn injustificedamente elevada de

lg impregnecidn por los restos de estos emulsionantes sobre el
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tejido,

Se ha descubierto ahora un procedimiento para la obten
cidn de emulsionantes que son adecuados tanto para la limpiezs]
y el batanado, como tembién para el tefiido ¥y el blangqueo en
disolventes organicos y que no muestran las desventajas arri-
ba mencionadas, que se caracteriza porque comprende la reaccidn

de 1 mol de un dcido graso, saturado o inseturado, en caso da-

do sustituido por grupos OH, y con 12 dtomos de carbono como

mninimo, con 1 a 1,2 moles de un compuesto de férmula general

H2N-C2H4~NH—CbH2b-X ‘ (T)

en la que b es igual a 2 6 3 y X representa -NHy, ~OH 6 un

resto de férmula general !
“(NH“CbHZb)z'Y

yzesiguala 16 2, e ¥ significa ~NH, é -0H, a una tempers

turs de hasta 260°C, bajo disociacidn de 1,4 moles de agua co

no minimo ¥ ulterior reaccidn, a continuacidn, de los produc—
tos de condensacidn obtenidos con compuestos de férmula gene-§
ral _ '
KO\ OB
Ry (=0-C,H3R"),~07 N0 (11)
y/o
Ry(-0-CpH3R!)5-0 Of
R4(=0-C,HsR")x-0" N0 (I11)

en las que con x = 0, el grupo R, significa un resto alquilo

1

saturado con 2 a 7 dtomos de carbono o un resto alquilfenilo !
con un resto alquilo, saturado, de ccmo minimo 3, preferente~ .

mente 4 a 10 dtomos de carbono, con x = 1 a 12 el grupo Ry sig
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‘nifica un resto algquilo saturado con 4 a 18 Atamos de carbo-

no o un resto alquilfenilo, con un resto alquilo, saturado,
de como minimo 3, preferentemente 4 a 10 dtomos de carbono,
con R' igual a hidrdgeno o un resto metilo. Enulsionantes

especialmente Wtiles se obtienen si los productos de conden-

sacidn obtenidos, antes de la ulterior reaccidn con los com-—

puestos de férmulas (II) y/o- (III) se siguen condensando ul-
teriormente, ademéds, con Urea y en caso dado polisminas o ami
noglquilalcanolaminas inferiores.

Los emulsionantes segin la presente invencidn reunen,

en grado. inesperademente elevado, una alta capacidad de acep-

cién y emulsidn de sgua que, especialmente en la emulsidn del

agua en la flota, tienen un papel decisivo. A1 emplearlos en -

la limpieza quimica y batanado en disolventes es, ademds, de

importancia la buena filtrgbilidad de estos emulsionantes. Al

emplearlos como reforzadores de lg limpieza es de destacar,
adicionalmente, la alta fuerza 1impiadora'y la buena capaci-
dad portadora de suciedad. Debido al efecto sntiestdtico que
se logra al emplear estos emulsionantes se puede reducir o
evitar totelmente, ante todo, la deposicidn de pelusas sobre

la ropa limpiada. Tembién es digna de mencidén la reducida

inflqenciacién de la impregnacidn al emplear estos eaulsionan .

tes. Tanto al emplearlos como reforzadores de la limpieza ¥y

auxiliares para el batanado en disolventes, como también al

emplearlos pars el tefiido y blanqueo en los disolventes orgd- |

nicos, es de mencionar la ventaja de que, mediante el empleo

de los emulsionantes segin la presente invencidn, se hacs con

siderablemente mas suave el tzcto de la mercancia tratads, de

manera que, ante todo, en el batanado resulta innecesario el

empleo de un reblandecedor adicional.
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Lz obtencidn de los productos de condensacidn median-—

te calentamiento de los mencionados dcidos grasos con los com
puestos de férmula (I) en una proporeidn aproximsdsmente mo-
lar es conocida (vease, por ejemplo, la patente US 2 267 965).
Para la obtencidn de estos productos de condensacidén se enm-
pleén gcidos grasos saturados o insaturados, en caso dado sug

tituidos con grupos OH, como minimo con 12 dtomos de carbono.

Como ejemplos sean mencionados: dcido estedrico, dcido palmiti
co, dcido laurflico, dcido behdnico, deido oldico y deidos hi
droxiestedricos y —pelm{ticos, asi como el decido ricindlico y
las mezclas de dcidos grasos industriales. Con especial pre-
ferencia se emplean los 4cidos grasos insaturados, en caso dg;

do sustituidos con grupos OH, con 14 a 18 Atomos de carbono

¥y las mezclas de los dcidos grasos industriales. Como com-
puestos de foérmuls (I) son especialmente adecuados la dieti- f
lentrismina, trietilentetramina, tetraetilenpentamina, amino-i
etiletanolanmina y aminoetilpropanolamina, asi como la amino- g
etilpropilendiaming,

Para la obtencidn de los productos de condensacidn se ;
agitan 1 mol del deido graso con 1 a 1,2 moles de la poliami |
na de f£érmula (I), en la primers etapa, bajo disociacidn de
0,7 a2 1 mol de agua, a 160 a 18000, durante 1 a 2 horas apro-
ximadamente., Despuds, en la segunda etapa, Se sumenta la tenm
peraturs a 230 - 26000 ¥, bajo agitacidn durante 2 a 3 horas,
ge vuelven a disociar 0,7 a 1 mol de agua. Ia segunda etapa

ge puede realizer en presencia de un disolvente inerts que

nierva a 180 - 260°C, mediante el cual se facilite la diso- |
ciacién. Camo disolventes se emplean aqui preferentemente !

las fracciones de bencina de punto de ebullicidn mas alto.

Pers fascilitar la reaccidn en la segunda etapa se puede traba
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jar tembidn en presencis de catalizadores, por ejemplo, de

gcido fosforoso. Para eliminar los Wltimos restos de agua
del producto de reaccidn es ventajoso trabajar ain durante

% hora aproximadsmente a unos 250°C bajo presidén reducida,
por ejemplo, a 10 - 30 Torr. En esta Ultime etapa se extrae
también la polismina eventualmente en exceso. En la obten-
cidn §§ estos productos de condensacidn se forms posiblemen-—
te una imidazolina, realizandose en la primera etapa la for-
nacidn de la emida y en la segunda etapa el cisrre de anillo.
Para ambes etapas pudiera valer aproximzmdamente el siguisnte
esquema de fdrmulas:

Etapa 1

~180°C
R~COOH + H, N~CHp=CH,~NH-C Hopy~X '————3  R-CONH-CHp-CH,NH-

Etapa 2
~260°¢ ’
] /,C~R + HQO
CoHop—X%

Se logra la obtencidn de emulsiongntes especizlmente

adecuados si, antes de la reaccidn con los compuestos de las

férmulas (II) y/o (III), los productos de condensacidn se si-
guen condensando ain con 0,25 a 1 mol de Yrea por mol del dci
do graso empleado como sustancia de partida., Para ls obten-

¢idn de estos ulteriores productos de reaccidn, se enfrian

los productos de condensacidn obtenidos, erriba descritos, a

unos 12000, se introduce la Urea bajo agitacidén y se mantiene

durante 2 horas a una temperatura de 130 a 140°C y después se|

sigue sgitendo durante otras 2 horas a 180 - 190°C con lo que
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por mol de drea se disocian 1,8 moles de NH3T A continua—
cidn se vuelve a tratar bajo presidn reducida, preferentemen-—
te & 10 a 30 Torr, durante un periodo de hasta % hora, para
retirar de la masa de reaccidn todos los componentes voldti-
les.

Los productos de condensacidn reaccionados ulteriormen

te con drea se pueden volver a modificar logrindose como ven-

taja adicional una disminucidn de la corrosidn, especialmente
sobre el cobre, cuando los mismos se condensan ulteriormente{
ademés, con unos 0,2 a 0,5 moles, por mol de deido graso om— |
pleado como sustancia de partida, de un compuesto de férmula

general

HoN~C Hy, =X (IV)

donde X significa -NH,, ~OH, ~NH-C,H,,~NH, o ~NH-C,H,,,~OH, N
e y z significan los nimeros, iguales o diferentes, 2 & 3. %
Esta condensacién se efectia por agitacidn durante 1 a 2 ho~ .
ras aproximadements a 180 — 200°C y final tratamiento durante
30 minutos bajo presidn reducide a unos 2000C. Como compue s~
tos de férmula (IV) entran aguf especialmente en considera~ |

cidn la aminoetiletanolamina, etanolemina,, amincetilpropanol

emina, aminopropiletanolamina, sminopropilpropanolsmina, die-’

tilentriamina y dipropilentrismina. Con especial preferencia

se emplean aminoetiletanolsming y dietilentrismina, En gene-

ral, se pueden emplear agquellas eminas que, s 10 - 15 Torr,
se puedan destilar hasta unos 210°¢. i
Naturalmente, la ulterior condensacidn con Uresa, y conl
ello también una ulterior reaccidn con compuestos de férmulsg
(IV), solo es posible en aquellos productos de condensacidn

que adn contienen hidrdgeno enlazado con el nitrdgeno.

[p—
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Los emulsionantes segin la presente invencidn, se obtie—

nen por reaccidén de los productos de condensacidn, o bien pro-
ductos de condensacidn modificados, obtenidos como arriba se
he descrito, con los dsteres de mono— y/o diésteres de gcido
fosPbrico dcidos de férmulas generales (II) y/o (III). Conve-
nientemente, se hacen reacclonar tales cantidades de los éste
res mencionados de manera que la solucidn, despuds de diluir
1:1 con agua, alcance un pH de 4~7, preferentemente de 4,5-6,
a temperatura smbiente. Ia temperatura, durante laz adicidn
de los ésteres dcidos, no debers sobrepaser un valor de 60°C.
Después, o bién ventajosamente anites de la reaccidn con 1los
ésteres Acidos mencionsdos, se agregen, para licueficar, un
10 a 45 % de disolvente y hasta un 25 % de agua, referido en
cada caso al producto de reaccidn obitenido. Como disolventes
entran agqui en consideracidn el etilglicol, isopropenol, hexi-
lenglicol, etilhexanodiol y similares. Ademds, para la dilu- | :
cidn, es decir, para la mejor menipulacidn de los emulsionan-
tes, tembién son adecuados los hidrocarburos clorados, tal co
mo el tetracloroetileno y los hidrocarburos tales como las ben
cinas con un punto de ebullicidn superior a los 180°C, o los
aceites minerales. Por lo genersl se emplean los emulsionan-
tes para el uso industrial asjustados a un contenido de un 30 —'E
80 4 de sustancia activa de lavado.
Para ls ulterior reaccidn se emplean los ésteres del ég,;
go fosfdorico docidos de las f£érmulas (II) y/o (III). Con x = 0O
entran en consideracidén los ésteres mono- y/o dialquilicos del
deido fosfdrico dcidos del alcohol etilico, isopropilico, emi-

lico, isosmilico, hexilico o ischex{lico, o bién los ésteres

del mono- y/o diésteres de écido fosflrico del hexil- y laurily

fenol. Los mono- y didsteres de los alcoholes con 3 & 4 dto= - -

- 1w s bmm stemy  se W
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mos de carbon6 se emplean con preferencia., Cano wlteriores
compuestos de las fémmulas (II) y/o (III) sean mencionados:
los diésteres del gcido fosférico del butilfenoldietilenglico;
éter y del octilfenolpentaetilenglicoléter. También se pueden
emplear los ésteres dsl mono~ y/o diésteres de dcido fosflrico
del dodeciltrietilenglicoléter, del octilpentaetilenglicoléter,
del butilheptaetilenglicoléter y del deciltetrastilenglicol-
éter, pudiendo el dxido de etileno estar, sin mis, intercam-
biado por dxido de propileno. De los compuestos de férmulas
(II) y (I1I) son especialmente adecuados aguellos que contie-

nen un resto alquilico con 8 a 12 dtomos de carbono y en total

2 a 8 restos de etileno o bien de propileno. ILos mencionados '

ésteres de mono~ y/o diésteres de 4cido fosfdérico se emplean

especialmente en forma de mezclas industrizles que, adicional-

mente, pueden contener hasta un 10 ¢ de dcido fosfdrico libre{
La solubilidad en agua y la capacidad de emulsidn del :
agua de los emulsionantes do la presente invencidn, que han
sido modificados por condensacidén de los mencionados dcidos
grasos con los compuestos de férmula general (I) y reaccidn
de-los productos de condensacidn obtenidos, que en caso dado
hen sido modificados con Urea y campuestos de la férmula (IV),
con los compuestos de las férmulss (II) y (III), se pueden
mejorar mas aun, si a los mismos se les agreza un 2 a 40, pre-
ferentemente un 5 a 25 % en peso, referido a la sustancia ac-
tiva de lavado derlos emulsionantes obtenidos, de susiancias
activas de lavado no iondgenss. Como tales tensiocactivos no
ionégenos entran en consideracidn los poliglicoléteres de dci

dos grasos, alcoholes grasos y smidas de dcido graso comn un

resto alquilo saturado o insaturado, como minimo con 12, pre-

ferentemente 14 a 20 dtomos de carbono, y los poliglicoléteres

[—
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de alquil- o bién adialquilfenoles con un resto alquilo, como

- 10 -

ninimo con 4, preferentemente 8 = 12 atomos de carbono, conte
niendo el resto poliglicoléter 4 a 20 éxidos de etileno. Co-
mo ejemplos de tales compuestos sean mencionados: el nonil— o
bién dinonilfenolpoliglicoléter con 9 dxidos de etileno, el

hexil- o bién dihexilfenolpoliglicoléter con 15 dxidos de eti

bxidos de etileno, los poliglicolésteres de dcido lawrico, pall
mitico, estedrico, 0léico y bencénico, o bien sus amidas con 3
5, 10 8 15 éxidos de etileno y el lauril-, cetil-, oleil- y :
esteerilalcoholpoliglicoléter con 10 § 15 éxidos de etileno. :
Como 2l emplear simultancamente estos poliglicoléteresg
no se puede evitar una cierta influenciacidn de la impregna-
cidn, que es especialmente desventajosa en la limpieza quimi-
ca, se emplean con especial preferencis los correspondientes
polipropilenglicoléteres de dcidos grasos, alcoholes grasog ¥
smidas de écidé graso con un resto alquilo, saturado o insatu
rado, como minimo con 12, preferentemente 14 a 20 dtomos de
carbono, y de alquil- o bien Qdislquilfenoles con un resto al-;
quilico, como minimo con 4, preferentemente 8 a 12 4tomos de

carbono. Si bien asi se sumenta en igual forma la solubili- |

dad en agua ¥ la capacidad de emulsidn en agua, no se obser—
vae, sin embargo, una influenciacidn de la impregnacidén debi~- .
do a esta adicidén. De los polipropilenglicoléteres se em~
plean especialmente aquellos que contienen 4 a 10 dxidos de
propileno.

Como sustancias activas de lavedo no iondgenos se pue~

den emplear, ademés, los ésteres de deido fosférico de férmu-

la general
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R(-O-02H3R')y-0

0
\_ 7
P

' R(-0-C,HyR') -0 / N 0-(C,HsR"=0~) R

en la que R signifiba un resto alquilo saturado o insaturado
con 7 = 22 atomos de carbono, R' significa hidrdgeno o wn reg
to metilo e y significa los mimeros, iguales o diferentes, 3
a 15, Como ejemplos de’tales compuestos sean mencionados: log
triésteres de dcido fosflrico de 2-etil-hexanol, alcohol lau-
rilico, alcohol oleflico o alcohol estear{lico alcoxilados con
un total, en promedio, de 15, 25 & 35 grupos propoxi o bien
etoxi. Preferentemente se emplean, también aquif, los triéste
res del dcido fosflrico de aleoholes propoxiledos, ya que tam-
bién en este caso no se puede observar una influenciacidén de
la impregnscidn debido a la adicidn de estos compuestos.

Los emulsionantes de 1a'presente invencidn se emplean
tanto, como reforzadores de la limpieza, para la limpieza en
seco de textiles de toda clase, como también, como emulsionan
tes, en el batanado en disolventes de lana y articuios que con
tienen lana. Ademés, son adecuados para el tefiido y blanqueo

de materiales fibrosos en disolventes orginicos.,

La limpieza en seco de los textiles implica una limpie-

za previa de las manchas, el proceso de limpieza normal g mé-
quina y la limpiezs ulterior de las manchas, empledandose los
compuestos de la presente invencion con especial ventaja para

la eliminacidn previa de manchas por el proceso de pulveriza-

¢idn de vapor.
Como disolventes, en le limpieza en seco, son adecua-

dos, ademds de las bencinas de punto de ebullicidn mas alto,
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ante todo los hidrocarburos halogenados, tales como tetraclo-
roetileno, tricloroetileno, trifluortricloroetanc y monofluor
tricloroetano.

El proceso de limpieza normal a mdguina se efectda en
la forma usual por el procedimiento de uno o de dos bafios,

limpidndose durante 3 a 5 minutos a travéds de un filtro con

una flota que contiene 3 a 5 g de reforzador de limpiezz con
un contenido de un 30 a 80 ¢ de sustancié activa de lavado
por litro y a continuacidn dursnte 3 = 5 minutos, sin filtro,i
¢on un aditivo de un 3,0 % de egua y un 1 % de reforzador de
limpieza, referido al peso de la mercancia. Después se efec-
tia la limpieza a través del filtro con la nueva flota en el
plazo de 3 minutos. Después de retirsr la flota del tambor
se centrifugan los textiles durante unos 2 a 5 minutos ¥y des-—
pués se secan. Mediante interconexidn de etapas ediciongles
entran las ya descritas, tales como pulverizacidn de vapor,

con y/o sin secador de vapor, y enjuagado intermedio con di-

solvente puro, especialmente tetracloroetileno, se puede modi'
ficar el proceso de limpieza quimica normel en el sentido més;
emplio. %
La limpieza previs de manchas se efectuasba hasta ahora.
con aparatos manuales para retirar de los textiles no solo
las manchas solubles en aguas, sino también las manchas de pin|
tura, albtmine y sangre antes de introducirlos en el tambor
de limpieza. Para esta finglidad son inmejorsblemente adecus
dos los emulsionantes de la presente invencidn. Una limpieza
previa de las manchas mds sencilla, mds cémoda, mds ahorrati-
va y més rapida se efectia, sin embargo, en el tambor segin

el asi 1llemado procedimiento de pulverizacidn de vapor. Para

este procedimiento de pulverizacidn de vapor se pueden empear
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asimismo muy bilen los reforzadores de limpieza segin la pre-—

sente invencidn. A través de dos toberas independientes, que
se encuentran por debajo de la aberbtura de la chimenes de ai-
re, aun dentro de la puerta, se pulveriza vapor y mezcla de
reforzador de la limpieza en seco-disolvente, voltedndose el
material textil constantemente en una mezcla de vapor y de
reforzador de limpieza. Nediante un contacto intimo de 1las
superficies textiles entre si se logra, especialmente el em-
plear los reforzadores de la limpieza segin la presente inven
cidn, un mejor efecto que sobre la mesa de limpiezs previa de
manchas con aparatos manuales,

Ia flota de limpieza aplicada segin el ﬁrocedimiento
de pulverizacidn de vapor contiene entre 20 a 50 g de refor-
zador de limpieza con un 30 s 80 % de sustancia activa de la-
vado por 1 litro de flota. EI1 ague introducida simultaneamen
te en forma de vapor se calcule como sigue:

a) tejidos de lana ligeros y tejidos tricotados, asi
como articulos que contienen lana, mdximo un 2 % de agua,

b) ropas ligeras, ante todo tejidos sintéticos y teji-
dos mixtos, sin partes de lana, mdaximo un 3 % de agus,

¢) ropa de caballero, independientemente de la clase

de tejido, méximo un 4 % de agua, ¥

d) popelinas de algoddn, sin partes de lana, con fo-
rros lisos normales, mdximo un 5 % de agua, en cada caso re- ;
ferido al peso de la mercancia.

Una ventaja de la eliminacidn previa de las manchas,
segin el procedimiento de pulverizacidn de vapor en la miqui-
na de limpieza, es un consumo ahorrativo de reforzador de la

limpieza y de vapor en comparacidn con la eliminacidn previa

de las manchas a mano. Simultanesmente se puede reducir con~|
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siderablemente todo el tiempo de limpieza por este procedi-
miento empledndose los reforzadores de la limpieza en seco se
gim 1la presente invencidn.

Ia proporcidn de textiles que se ha de someter 2 ung
limpieza previa a-mano se reduce como minimo en un 50 % por
el nuevo procedimiento de limpieza, segin el cuzl, en la mé~-
guina, bajo pulverizacidn de vapor y de mezcla de reforzador

de limpieza en seco—-disolvente, se limpian previamente las

mznchas y después se limpia bajo empleo del reforzador de lim
pieza segin la presente invencidn, es decir que, en compara- :
cidn con una proporcidén de limpieza previa en promedio de un
15 a 20 %, en la limpieza en seco normal, ésta se reduce aprg
ximadamente a un 4 a 10 %.

Todo el desarrollo de la limpieza se puede, ademds, se
gin este procedimiento, incluyendo la limpieza previa, sutoma
tizar y programar en tiempo y cantidad.

Al emplear los emulsionantes segun la presente inven-

cidn como reforzadores de la limpieza es de destacar que los

textiles asi trateados muestran solo une influenciscidn muy

reducida de la impregnacidn despuds de la hidrofobizacidn en !

seco, un tscto suave y efectos antiestdticos. Como caracte-
ristica especial de estos emulsionentes es de mencionar la f
elevads capacidad ligadora de agua. Ademds, estos emulsionai
tes se pueden emplear, en su utilizacidn como reforzadores de:
la limpieza, para todo el proceso de limpieza en seco, inclgf
yendo la limpieza previa de las manchas. :
- En el batanasdo en seco, es decir, en el batanado en Q§
solventes orgénicos se batanan articulos de lena pura, asi qé
i

mo tejidos mixtos de lana y poliemida, poliéster, poliacril- !

nitrilo y celulosa en el disolvente, ante todo tetracloroeti-
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leno, bajo adicidn de los emulsionantes segin la pres;nte in
vencidén y una centidad de agua dosificada. Segin el grado

de ensuciamiento de los artfculos tratados se puede anteco-
nectar una limpieéa previa que corresponde aproximadamente a
une limpieza en seco. La flota empleada para el batanado con
tiene,en dependencia del tacto de la mercancia deseado y del
contenido de sustancia activa de lavado en el emulsionante,
un 1 a 5 % de emulsionante y, en dependencia del efecto de
batanado deseado, un 5 a 25 % de agua, en cada caso referido.

al peso de la mercancia. EL batanado mismo se efectia de la

menera siguiente: Bl tambor de la maquina de batanado o de :
limpieza se llena, hasta un 70 % de la carga nominal indica-%
da, con la mercancia a tratar; en caso necesario se limpia
previamente, primero durante‘B minutos, en caso dado bajo
adicidn de reducidas cantidades de reforzador de la limpieza;
después se centrifugs durante unos 2 minutos, a continuacidn

se alimenta la flota de batanado, compuesta como arriba des-

crito, y después se batana durante 1 a 2 minutos con el tam-

bor girando, después durante 2 a 3 minutos con el tambor pa-

rado (en caso dado con un pequefio circuito de bomba conscta-

do) para su esponjamiento, después se batana durante 1 a 5

minutos segdn el efecto de batanado deseado, se centrifuga
brevemente y a continuacién se seca durente unos 10 a 15 mi-
mutos a 65 a 70°C. |

Ias ventajas de los emulsionantes segin la presente
invencidn paré el bataﬁado en disolvente se encuentran, antel
todo, en que por la elevada capacidad ligadora de agua se ga—i
rantiza una distribucién igualada del agua en la flota de ba-

tanado, es decir, que estd dada una elevada estabilidad de la

emulsidn y con ello se logra una igualdad dptima. Como 1los
|
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emulsionantes empleados simultaneamente hacen mas suave el

- 16 -

tacto de la mercancia se puede suprimir un empleo de reblan~
decedbr adicional.

Los emulsionantes segin la presente invencidn se carag
terizan, en su empleo para el tefiido y el bhlanqueo en que, ya
empleados en cantidades relativamente reducidas, dan unas
emulsiones de mgua en disolventes orgdnicos estables. Por re-
gla general bastan wn 0,5 a 3 %, preferentemente wn 1 a 2 %
calculado sobre el peso de la mercancia, lo que bajo las con-
diciones usuales corresponde @ un 3 a 20 %, preferentemente s

un 5 a 10 % de la cantidad de agua empleada. Si la formacidn

de la emulsidn es apoyada por un movimiento mecénico, por
ejemplo, en miquinas de tefiir de tambor y aparatos de circu- %
lacidn, se puede, bajo circunstancias, bajar mds ain con 1la
dosificacion, por ejemplo, hasta un 1 % referido a la canti—!
dad de agua. Los emulsionantes tienen, gl teflir de disolvenrg
tes orgdnicos, la ulterior ventaja de que casi no retienen

los colorantes dcidos en el bafio de tefiido y casi no influen-g
¢ian las solideces del tefiido. ;

Con estos emulsionantes se compensa sdemas smpliamen— |
te la formacidn de veteados impiicadas por el materisl.

En la preparacidn de las flitas se parte conveniente-
mente de soluciones o de dispersiones acuosas de colorante
que ya contienen un aditivo del emulsionente correspondiente.
Sin embargo, el emulsionante se puede agregar =z lg flota tam—
bién como solucidn acuosa concentrada, o como tal, antes, dw
rante o después de la adicidn de las soluciones de colorante.
En Jugar de colorantes se pusden emplear naturalmente, en ca-

da caso, blanqueadores Gptimos.

Iz emulsidn de las soluciones de colorante o bidn de

[
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blanqueador en el disolvente orgdnico se efeotia, por ejem—

plo, mediante una simple mgitacidn, en caso dado con ayuda de
un agitedor répido o similares. E1 contenidd en agua de la
flota, lista para su empleo asciende a un 0,5 a 5 % en peso,
referido al peso de la flota. EL tefiido o bien el blanqueo

de los materiamles textiles se efectdia con ayuds de los siste

mas 0 bien aparatos usuales, por ejemplo, aparatos de paque-~
tes, mdquinas de teflir en tifas, jiggers o tinas de bobinas
o en miquinas de tefiido jet. '
El tefiido de vestimentas confeccionadas se puede efegi
tuar también en las instalaciones usuales para la limpieza 2
quimice siempre que éstas estén dotadas de un dispositivo ca-
lefactor. Se pueden tefiir.y blanguer materiales fibrosos na-!
turales y sintéticos, por ejemplo, de albumina, celulosa, és—
teres de celulosa, poliesmidas, poliésteres, poliacrilonitri-
lo, alcohol polivini{lico, cloruro polivinilico, El procedi-
miento es especialmente adecuado para aquellos materigles tex
tiles éue tienen una capacidad recepfora de agua relativamenﬁ
te alta, tales como lana, seda, algoddn, lino y celulosa re-
generada., Adsmas, también se pueden tratar materiales de fi
bras o textiles solubles en.agua o sensibles al agua, por
ejemplo, las fibras de alginato o de alcohol polivinilico,

asi como los textiles terminados de cohfeccionar, papel y si-

milares.

Como materiales fibrosos especialmente adecuados, segﬁq
la presente invencidn, entran preferentemente en considera-
cidn las fibras de polimcrilonitrilo y poliemida. En las fi~

bras de polismide se puede tratar de fibras naturales, tales

-,

como lana, o de fibras sintéticas, tales como Nylon 6, Nylon

6,6, Nylon 6,10 (de hexametilendiamina y fdcido sebacinico),

s B e
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Nylon 11 6 Nylon 6,6/6 (copolimero. de hexamefilendiamina, dei
do adidnico y §-ceprolactema) asi como también de tejidos
mixtos que contengan fibras de polismidas sintética. El mate-
rial fibroso se puede encontrar en estados de elaboracidén ar-
bitrarios.

Disolventes adscuados son, por ejemplo, los disolven~-
tes no miscibles o solo limitadsmente miscibles con agwa, ta-
les como los hidrocarburos de bencina, por ejemplo, éter de

petrdleo, benceno y los bencenos halogenados ¢ sustituidos

por grupos alquilo de bajo peso molecular, tales como, pOr
ejemplo, toluesno, xileno, etilbencenc, cumol, mono=- ¥y diclorgi
bencenc; los compuestos aliciclicos, tales como tetralina y ;
¢lclohexano, ciclohexanol; preferentemente, sin embargo, los §
hidrocarburos halogenzdos, tales como, por ejemplo, los diso;;
ventes empleados en la industria de la limpiezz quimica, tri-
cloroetilenc y tetracloroetileno, ademds, cloroformo, cloruroi
de metileno, tetracloruro de carbono, dibromoetileno y los
etanos clorados, tales como 1,1-dicloroetanc, 1,2-dicloroeta-
no, 1,1,1-tricloroetanoc y 1,1,2,2-tetracloroetano,

Las flotas pueden contener en caso dado un aditivo de
reguladores del pH, tales como dcidos o cededores de 2cido,
por ejemplo, Acido acdtico, gcido fdérmico o sulfato amdnico.

‘ Al teflir poliacrilonitrilo en gparatos sin presidn es
recomendgble la adicidn de un agenté esponjador de las fibfés,
tal como por ejemplo, carbonato de etileno.

Ia aplicacidén de la flota de tefiido o bien del blanguez
dor. se efectia desde flotas de disolventes organicos, por re-|

i

gla general segin el proceso de agotemiento. '

Los mirgenes de temperature para la aplicacidon se en-

cuentran entre 20° vy 120°, preferentemente entre 70 y 100°¢C.
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Los tiempos de tratemiento se encuentran entre unos 10 y 60,

preferentemente 30 y 45 minutos.

El colorante, o bién el blanqueador, penetra en un pla
zo breve en forma igualeda y total en el meterial fibroso. A
continuacidn del ennobiecimiento se centrifuga el material en
la forma usual, se Separs por succidn o se exprime, y se seca
a unos 40 a-120°C.

En cisrtos casos es conveniente, al tefiir, fijar los

colorantes aplicados mediante un tratamiento ulterior térmi~ g

co ¢ Ge otra indole, y, de esta menera, mejorar la solidez de
i

los tefiidos. Esto se efectda en forma conocide mediente va-
. 7 ' ° s 4 . {
porizacion con vapor saturado o por saponificacion ulterior ¥y
similares. También se puede realizar un tratamiento ulterior
con los agentes sauxiliares usuales para mejorar las solideces

al mojado, tales como resinas catidnicas, compuestos aménicos

cuaternarios y derivados de aminas, Los agentes auxiliares
se pueden dispersar en la flota de tefiido agotada directa— ;
mente a continuacidn del proceso de tefiido y, de esta manera,i
especiglmente sencilla, ser aplicados sobre el material fi- ;
broso tefido, ;

. Las flotas agitadas se puedeh regenerar sin dificultadi
alguna separéndo los disolventes por destilacidn o similar, %

1

Quedan solamente reducides cantidades de resfduos que son fé—§
ciles de eliminar, También los restos de disolvente, que se'
evaporan durante el secado del material fibroso, se puede re—!
cuperar fécilmente, por ejemplo, con carbdn activo.

Los colorantes de dcido, de dispersién, reactivos y de!
metal complejos adecuados para el teflido de los materiales fi

brosos pertenecen , por ejemplo, a las conocidas clases de

los colorantes mono- y disazoicos, asi como a los colorantes

T e p—
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antraquindnicos, metinicos, azometinicos, azoestirilicos y
formazdnicos. Estos colorantes solubles en agus, o solamente
dispersables en ague, se pueden emplear solos 0 como mezclas,
En caso dado se pueden emplear también otros tipos de coloran+
tes adecuados.,

Como blangueadorses - dpticos, que se pueden splicar en

presencila de los emulsionantes de la presente invencion, a

partir de medio orgdnico, son asimismo adecuados los represen!
tantes de las mds distintas clases de blanqueadores dpticos,
por ejemplo: los dcidos 4,4-diamino-estilben-2,2'~disulfdéni- »

cos, los acidos 4,4'-bis-(zcilamino)-estilben-2,2'-disulféni-,

cos, los dcidos 4,4}—bis-(triazinilamino)—estilbenyz,z'-disulw
fénicos, los doidos 4,4'=bis~(azolil)-estilben-2,2 ' ~disulféni
cos, los estilbil-naftotriszoles, los derivados de bis-(ben-
zimidazol-2~ilo), los derivados de bis-(benrzoxazol-2~ilo),
las monometin-cianinas, los dcidos 2,7-bis~(aroilamine)-di-
benzotiofendidxido-3,6~disulfdénicos, las 1;3-diaril-pirazoli~

nas, las T-smino-cumsrinas, los derivados de T-amino-3-fenil-

~cumaring, las naftalimidas, los derivados de T-amino-3~fenilj
—carboestirilo, los derivados de dcido diestirildifenilsulfd-
nico.

Instrucciones para la obtencidn:

1. Obtencidn de los productos de condensacidn

Producto de condensacidn A

Se agitan 847,5 g (3 moles) de dcido olelco y 340 g
(3,3 moles) de dietilentriamina; durante una hora y medis, a %
160 a 180°C, con 1o que se disocian 50 g de agua. Después |
se agregan 600 cc de bencina (margen de.ebullicién 200 a 240

°C) ¥y 10 g de dcido fosforoso ¥y, bajo lento aumento de la tem

peratura (despuds de unag 2% horas se ha alcanzado una tempe~
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ratura de 250°C) y agitacidn, se retiran nuevemente 48 g de

agua bajo separacidn simultanea por destilacién del disolven-
te de la mezcla de reasccifn. Por ultimo, pera retirar los vl
timos restos de componentes volatiles del producto de conden—
sacidn obtenido, se trata éste alin durante 30 minutos a 250°C

y {2 a 15 Torr.

Producto de condensacidn B °

Se agiten 1100 g del producto de condensacién A (unos
3 moles), despuds de enfriar a 120%C, con 48 g (0,8 moles) de
Urea. ILa temperatura se aumenta entonces a 140°C, se montie-
ne durante 2 horas s esta temperatura y después se agita du-
rante otras dos horas a 180 a 190°C. Como final se retiran
a esta temperatura el amoniaco restante, asi como los ulte-
riores componentes voldtiles de la masa de reaccidn mediante
aplicacidn de un vacfo a la trompa de agus durante % hora.
En la reaccidn se disocian en total 0,8 moles de amoniaco.

Producto de condensacidn C

Se tratan 565 g del producto de condensacidén B (unos
1,5 moles) con 45 g (0,4 moles) de dietilentrismins durente i

ung hora y media, a 180 a 200°C, ¥y a continuacidn se retiran,

mediante un tratamiento durante 30 minutos a unos 20 Torr y

PUSURE

unos 200°C, los componentes voldtiles de la mezcla de reac—
cidn.

Producto de condensacidn D

895 g (3 moles) de dcido ricindlico y 567 g (3 moles)
de tetraetilenpentamina se hacen reaccionar como se ha indi-
cado para el producto A.

Producto de condensacidn E

Se hacen resccionar 1300 g del producto de condensa-—

cién D con 72 g (1,2 moles) de Urea en igusl forma como se he

st et e
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indiczdo para el producto B.

Producto de condensacidn F

Se hacen reaccionar 670 g del producto de condensa-

cidn con 30 g (0,5 moles) de etilendieamina en la forms indi-

cada pars el producto C.

Productoc de condensacidn G

1 mol de dcido palmitico y 1 mol de aminoetiletanolani
na se celientan, bajo agitacidn, a 160 - 180°C, y se deja =
esta temperaturs hasta que se hayan disociado unos 15 g de

agus (durecidn unas 2 hores). A continuacidn se agregan 3 g

de dcido fosforoso, se aumenta ls temperatura y hasta unos
255°C se disocien otros 15 g de agus (duracidn unas 2 horas)f
Para retirar los dltimos restos de componentes volatiles y :

agua de la mezcla de reaccidn se vuelve a destilar durante %

~ hora a unos 250°¢ y 25 Torr.

Producto e condensacién H

1 mol de dcido 1indlico y 1 mol de trietilentetramina !
se calientan bajo agitacidn a 17500 y se deja durante aprcxiQ
madamente 1% horas a esta temperatura. Se disocia asi escasa
mente 1 mol de agua. Después se agregan 170 g de tolueno y:
lentamente se destila de menera que se separe por destilacidn
una mezcla azeotrdpica de agua y tolueno. Sube aqui la tem- !
peratura a 240°C, Bsta temperatura se mantiene ain durante ¥
hora y despuds se aplica vacio (wnos 15 Torr) sl eparato y en
el plazo de ¥ hora se aumenta a 25000, con lo que nuevamente
se disocia escasamente 1 mol de agua. El producto -de conden-
sacidn obtenido estd libre de componentes voldtiles. E1 pro-
ducto de condensacidn se deja enfriar a unos 120°C, se agre-

gan 0,5 moles de Vreas, bajo agitaciln se aumenta la tempera-

ture en el plazo de 2 horas a 140°C y se sigue agltando 2 cop
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tinuacidn durante 2 horas a 180° ~ 190°. Se disocian asi

unos 14,5 g de smoniaco. Pars terminar se trata la mezcla

de reaccidn nuevemente durante 20 minutos a unos 30 Torr pa-

ra retirar todos los componentes voldtiles.

En lugar del Acido lindlico se puede emplear la misma
cantidad de deido de grasa de coco industrial Omézcla de dci-
dos grasos 010—014 saturados e insaturados, con un peso mole-

cular promedio de 213).

2. Obtencidn del emulsionante

Emulsionante A

Se disuelven 160 g del producto A en 26 g de isopropaﬁ

nol y 36 g de agua a unos 25°C y se mezela con 120 g de unag
mezcla de un 50 % de monobutiléster de deido fosférico y un |
50 % de dibutiléster de deido fosférico hasta unos 55°C (pH
aprox. 5, medido después de diluir 1:1 con agua).

Enulsionante B

|
|
Se disuelven 160 g del producto A como se ha descrito!
pare el eﬁulsionante A ¥y con 340 g de una mezcla industrial |
de éster de mono- y diéster de dcido fosfdrico del 2-etilhe~ |
xenol (en pramedio 5 grupos etoxl por cada alcohol) se ajus= |
ta, hasta 50°C, a un pH e 5 (1:1 diluido en agua) y a con—

tinuacidn se diluye con otros 30 g de agua y 30 g de etilgli-

col.

Fmulsionante C

Se disuelven 160 g del producto A como arriba se ha | |

indicado y con una mezcla de éster de mono- y didster de dei | |

do fosférico de alcohol graso Ci0 & C4, Propoxilado (en pro=- ;
redio 4 grupos propoxi por cada alcohol) se ajusta, hasta
45°C, a un pH de 5,0 (diluido 1:1 con agua) y a continuacidn

ge diluye con otros 55 g de agua y 55 g de etilhexandiol.
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Emulsionante D

Se agitan 100 g del emulsionante A con 6,5 g de dinonil
fenolpropoxilato (4 grupos propoxi) y 5 g de etilglicol.
Emulsionante E

Se disuelven 80 g del producto de condensecién B en 13
g d¢ isopropanol y 13 g de agua y con 25 g de la mezcla de ég
ter de deido fosfdérico descrita en la obtencién del emulsio- |
nante A se sajusta, hasta 60°C, a un pH de 4,5 (medido despuésf
de diluir 1:1 con agua). |

Emulsionante F

Se disuelven 80 g del producto de condensacidén C como

se ha descrito para la obtencidén del emulsionante E, se ajus—
ta a un pH de 4,5 y a continuacidn se diluye con otros 5 g de

agia ¥ T g de etildietilenglicoléter.

F S et

Emulesionante G

Se disuelven 160 g del producto D en 25 g de isopropa-
nol y 25 g de agva y a una temperatura de 45 a 559C se ajusta
con una mezcla industriel, compuesta de un 40 % a 55 % de mo~-
no-y un 35 % a 55 % Qe dietiléster de dcido fosférico (deido
fosférico libre aprox. un 6 %) a un pH de 5,5 (diluido 1:1).
Para su mejor manipulacidn se agregan despuds ain 10 g de isg
propancl y 10 g de zgua.

Emulsionante H .

Se disuelven otros 160 g del producto de condensacidn
D en 15 g de isopropanol, 18 g de bencine (margen de ebulli- |
cién mds de 180°C) y 30 g de sgua y, a2 contimuacidn, se ajﬁs~i
te con una mezcla industrial de mono- y diéster de acido fos— -
férico de hexanol-(1) etoxilado (en promedio 8 grupos etoxi
por ceda alcohol, proporcidn entre mono- y diéster 1:4) a

unos 50°C o un pH @ 5 a 6 (medido despuds de diluir 1:1
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Emulsionante I

Se disuelven 160 g del producto de coﬁdensacién D en
40 g de isopropanol y 45 g de agua y con una mezcla de mono-
y diéster de dcido fosférico de decanol-(1) propoxilado (en
pronedio 5 grupos propoxi por cads aleohol; proporcidn molar
entre mono- y diéstér 1:1 aproxﬁmadanénte) a 40 a 45°C se ajug|
ta & wn pH de 4,5 & 5 (diluido 1:1 con agua). A continuacidn
se diluye el emulsionante en una mezcla de etilglicol/agua en
ung proporceidén en peso 1:1 a un 60 % de sustancia activa de
lavado.

Enmulgionante J

Se neutralizan 160 g del producto de condensacidn E en
la forma indiceda para la obtencidn del emulsionante G.

Enulsionante X

Se neutralizan 160 g del producto de condensacién F en
la forma indicada mas arriba para la obtencidn del emulsionep
te G.

Enulsionante L

Se disuelven 240 g del producto de condensecidén G en
30 g de aceite mineral y con une mezcla industrial de mono- y
diéster de dcido foeflrico del producto de adicidén de hexilfe-
noletilendxido (en pranedio 5 grupos etoxi por cada hexilfe-
nol; proporcidn molar entre mono- y didster 1:6) a 50°C se
ajusta a un pH de 5 aproximadsmente, medido después de la di-
lucidn usual, Después se diluye mediante adicidn de agua e
isopropanol (proporeidn en volumen 1:4) a un contenido de un
40 4 de sustancia activa de lavado.

Foulsionznte M y N

En cada caso a 50 g del emulsionante L se agrege un

S
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14 % de palmitato de poliglicol con 10 grupos eboxi (emﬁlsio—
nente M) o bidn un 10 % de oleilalcoholpoliglicoldter con 15
grupos etoxi (emulsionante N) referido a la sustancia activa
de lavado.

Fmulsionante O

' ter de decido difosférico industrial del octanol-(1) etoxila- ?

Se disvelven 160 g del producto de condensacidn H en
60 g de une mezcla de partes.iguales de isopropanol y agua a
30° y mediante adicidn de didster de dcido fosférico industrisl
del nonilfenol (dcido fosférico libre menos de wn 3 %) hasta
559C se ajusta a un pH de 6,3 (medido despuds de diluir 1:1
con agua) y con hexilenglicol se diluye a un 70 % de sustancia
activa de lavado.

Enulsionante P

Se ajustan 80 g del producto de condensacidén A con una
mezcla industrial de un 50 % aproximadsmente de mono- y un 50%
aproximedsmente de didster de dcido fosférico del alcohol lau~
rilico etoxilado con 6 dxidos de etileno, hasta 50°C, a un pH f
de 5,5 (diluido 1:1 con agua) y mediante adicidén de agua, isoT
propanol y etilenglicol en una proporcidn en volumen de 2:1:1
se ajusta a un 75 % de sustancia activa de lavado. En esta
mezcla se introducen bajo agitacidn 12 g de nonilfenolpoligli-
coléter con 9 Oxidos de etileno.

Este emulsionante es capaz de ligar sin mas 20 veces
la cantidad de su peso en agua formdéndose emulsiones estables.

Enulsionante Q

Se disuelven 50 g del producto de condensacidn A en 24

g de isopropanol y 28 g de agua y se mezcle con 140 g de un és

do (en promedio 6 moles de éxido de etileno por cada mol de

alechol) hasta 50°C. En la mezcla asi obtenida se introdu-

-

P

|
i
|
|

i .
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cen, ‘bajo agitacién. 17 g de una sustancia no iondgena, acti-
va de lavado de férmula
3
R(-O-CHZ-CH)S-O
o3
R(-0~CH,~CH)5-0 —— P = 0
. CH3

R(-0-CHp~CH) 5-0

R = 10 a 12 dtomos de carbono). :
Emulsionante R

40 g del producto de condensacidén B se ajusten camo

arriba indicado para el emulsionante Q, hasta 50°C, a un pH
de 4,5 (diluido 1:1 con agua) y mediante adicidén de una mez- .
¢la de partes iguales de agua e isopropanol se diluye a un
75 % de sustancia activa de lavado. En esta mezcla se intro
ducen bajo agitacién 10 g del compuesto definido con més de-

talle a continuacidn:
R(~0-CEp~CH,) -0
R(~0~CE,~CH,)g—0 ——— P = 0

— ;

R(=0~CH,~CH,) -0

R = 16 a 18 dtomos de carbono.

Ejemplo 1 : i
. ) -
Para sefisler la ventaja tecnica de los emulsionantes i

A a F, en comparacidén con el estado de la téenica, se efee—
tuaron una serie de ensayos.

Ensayo A (capacidad de ligacidn de agua)

1

1 litro de flota de limpieza (tetrascloroetilenc) que lf
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contiene 2 g de los emulsionantes A a F (sustancia activa de
lavado un 75 a 80 %) se mezcla en una proporcidn 1:1 a 1:20
con agus (referido a la sustancia activae de lavado) y se en-
Juicia la estabilidad de las emulsiones obtenidas. En igual
forms se determina la capacidad de ligacidn de agua_de un re-
forzador de la limpiezas (RV) que se compone de doéecilbenbe-
nosulfonato, laurilpoliglicoléter con 7 grupos etoxi y nonil-
fenolglicoléter con 9 grupos etoxi (proporcidn en peso unos
6:2:1) empledndose, sin embargo,4 g/l ya que este reforzador
de la limpieza solo contiene un 40 % de sustancias activa de
lavado (el resto disolventes ususles).

Cepacidad de ligacidn de agus de 1 litro de flota de
limpieza compuesta de tetracloroetileno y 2 g/l de los emul-
sionantes A a F § bién 4 g/1 del emulsionante RV (adicidn de

agua referido a la sustancia activa de lavado de los emulsio-

nantes):
Sustancia
activa de
lavado:
ague 1.2 1 1:5 1 ¢ 10 1: 15 1 ¢ 20
Emulsio-
nante , , ,
A Emulsidn|Emulsion | Emulsidn con Formecign de nata | Ninguna
estable |estable |redugida for | pero bien emulsig enulsidn
macidn de na | nable
ta
B Emulsidn |Emulsidn | Emulsidn es— | Emulsidn estable |Emulsidn
estable |estable | table con ligera
formacidn
de nata
C Emulsidén {Bmulsidn | Emulsién con | Formaecidn de nate | Emulsidn
estable |estable reducida for | pero bidn emulsio con formg-
macidn de na nzable 01on de ng
ta ta més ra-
pida
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Sustancisa
activa de
lavado:
agua 131 1:5} 1:10 1: 15 1: 20
Enmulsionan-
te
D Emulsidn Emulsidn|{Emulsidn con | Formacidn de Emu131on con
estable |estable |reducida for | nata pero formaclon de
macidn de na bién emulsio | nata méds ré-
ta nable pida
B Emulsidn | Emulsidn|Emulsidn con | Formacidn de | Pormacidn de
estable |estable |reducida for | nata pero nata pero
macidén de ng | bién emulsio | bien emulsip
te nzble nable
P Fmulsién | Emulsidn| Emulsidn Frmulsidn Emulsidn con
estable |estable | estable estable ligera forma- :
cion de nata
RV Emulsidn | Porme~ no emulsionable
estable |cidn de . |
nata in-
mediata
Ensayo B (capacidad portadora de suciedad y engrisamiento)
Para determinar la capacidad portadora de suciedad y
del engrisamiento, se limpid une muestra de ensayo, preperada
como. se describe a continuacidn, con las siguientes flotes en
5. una proporcidn de flota de 1:6 durente 15 minutos. En cada
caso 2 g/1 de los emulsionantes 4 a F'6 bién 4 g/l del refor-
zador de limpieza RV en tetracloroetilenoc y a) sin agua, asi
como b) con 4 g/l de 2gua. Después de lg limpieza se enjua—
garon las muesiras con tetracloroetileno puro durante 3 minue
10, tos, se centrifugd y se secd a 80°C.

El tejido de ensayo se prepard de la manera siguiente:
De un tejido sucio de algoddn standard (Wischereifors-—
chung Krefeld) se cosieron recortes de 8§ x 8 cm con correspon

dientes secciones de un refuerzo de

algoddén blenco (peso por

h2%




m? wnos 110 g) formendo un saquito que, para su lastrado, se
llend con unos 60 g de perlas de vidrio.

Los resultados se aprecian en la tsbla dada a conti~
nugeidn donde la comprobacidn se efectud tanto de la cepaci-
5. dad portadora de suciedad (determinado en el tejido sucilo
- standerd) como tambidn del engrisamiento (determinado en el
refuerzo de algoddén blanco) mediante mediciones de la refle-
xidn en el fotdmetro de Pulfrich en comparacidn con blanco de

barita (= 100 %):
Emulsio Cepacidad portadora de sucig

nante dad (en %) gﬁrizﬁl;ieztg/ﬁg g’g‘m ;
sin agua |4 g/1 de ague |

A T2 8 88 | 88

B 71 % 85 86

© 70 _ 5 86 86

D 76 T 8y 89

E T 76 85 87

F 69 79 89 87

RV 65 67 81 82

Sin tra | !

- tar 42 - 93 - §

10. Ensayo C (Influenciscidn de la impregnacidn)

Para poder enjuiciar la influenciacidn de la impregna
cién de los distintos .emulsionzntes (reforzador de la limpie
za) se tratd un popelin de algoddn (peso por m2 165 g) limpia
do en la formz usual con una flota de teiracloroetileno, con
15, teniendo 10 g/1 de los emulsionantes ye mencionados (centidad
més elevada para reforzar la influencia del reforzador de la

limpieza) y 5 g/1 de agua, como sigue:

El tejido se foulardd con una flota de tetracloroeti-
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leno que contenfz 100 g/l de un agente de hidrofobizacidn en

- 31 -

seco usual (compuesto de un 38 % de parafina blanda, un 10 %
de aceite de parafina, un 10 % de resina de melamina modifica
da con grasa segin el ejemplo 1 de DAS 1 420 294, un 6 % de
isopropilato de circonio, el resto hidrocarburos clorados),

se exprimid a un 120 % de recepcidn de flota y se secé duren-| !

te 15 minutos a 110 a 120°C, Los resultados se hen resumido
en la tabla a continuacidén efectudndose la comprobacidn del

efecto repeledor del agua mediante wna comprobacién por rie-

¢

i
i
i
|
t

&0 segﬁh DIN 53 888 (Determinacidn de la recepcidn de agua :
!

recogida después de 10 mimutos, enjuiciamiento del efecto se-i

f
i

grogsdor de'gotas después de 1, 5 y 10 minutos) (el tejido no!

limpiedo previamente mostraba una recepcidn de agua de un 9 %,

y un efecto segregador de gotas con la nota 444): ;

1

Emulsionante | Recepeidn de agua en Efecto‘segregadori
% de gotas ?
A 10 444 :
B 15 433
¢ 11 444
D 13 444
E 15 444
F 17 443 ,
RV 23 ' 421

Para enjuiciar el efecto segregador de gotas sirve la

clave siguiente:

5 = pequelias gotas se agregan vivamente

4 = formacidn de gotas mds grandes

3 = las gotas se quedan localmente colgadas del tejido
2 = el tejido parcislmente humectado

1 = el tejido humectado en toda la superficie
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Ensayo D (Carga estdtica)

_32_

Un tejido de poliamida (peso por m2 70 g) se limpia en
la forma usuzl con una flota de tetracloroetileno que contie-
ne 2 g/l de los emulsionantes A a2 F 6 bién 4 g/1 del reforza-
dor de la limpieza RV, ¥y se determina el efecto antiestdatico.

Los resultados se han resumido en la tabla s continuacidn:

Emulsionante Carga estdtica
Voltios | Tiempo valor medio (segundos) ;
70 2,0 ,
65 1,5 |
75 2,5
60 1,5
70 0,5 |
No se No se puede medir ;
puede
medir
RV 105 4,5
Sin tratar 150 18

Las cifras de los voltios indican la carge estética
producida por cinco frotes con una barra de hierro.
Bajo tiempo de valor medio se entiende el tiempo den

tro del cual la tensidn inicial ha bajado en la mitad.

Ejemplo 2

Ademds del empleo como reforzadores de la limpieza

los emulgsicnantes de la presente invencidn son, como muestra :

este ejemplo, excelentemente adecuados como agentes auxilig- !

res para el batanado.

Una mdquing de limpieza con una cepacidad de 60 kg se

carga con 40 kg de mercancia tricotada (lana de Shettland,

e
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muy ligeramente tricotada) y se alimentan 250 litros de una
flota de hatanado de tetracloroetileno que contiene un 3 % dell
emulsionante B y un 20 % de agua, en cada caso referido al pe-
80 de la mercaenciz. Se deja girar durante 2 minutos, a conti-
nuacidén se deja esponjar con el tambor parado durante 2 minu-
tos (si existe, se conecta ﬁn pequefio circuito de bomba), des
puds se efectda durante 4 minutos, bajo rotacidn, el batanado
propiamente dicho, se centrifuga a continuacidén durente 2 mi-
nutos, alimentdndose la flota extraide ¥y centrifugada a la deg|
tilacidn, y finalmente se seca durante 15 minutos & 65 a 70°C,
Se obtiene una mercanc{a tricotada tupida que muestra un tac~
to suave y que simultaneamente estd en grado alto antiestdti-~
camente apresitada.
Ejemplo 3

El ventajoso empleo como emulsionantes para tefiir en
disolventes se muestra en este ejemplo.

Se disuelven 10 g del colorante azul de férmuls

0
803H '.
Cllili S
0 M CH3
H3C

en 150 g de agua a 80°, se mezcla con 10 g del emulsionante |

l
Ay 5 g de dcido acético glacial y después se introduce bajo
agitacidn en 8000 g de tetracloroetileno. Se forma una emul- :

5ién con la cual se tifie una bobina cruzada de hilo texturado
i

de poliamida de 500 g de peso en un aparato de circulacidn,

resistente a la presidn. Se introduce a 40°C ¥ la temperaturea

{
4

VU
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se sumenta en el plazo de 20 minutos e 100°C y se deja ouran

te 20 minutos a esta temperatura..A continuacion se enjuaga en

8000 g de tetracloroetileno y 150 g de agua.

Después de secar el material textil se obtiene un te-

fido azul igualado, fuerte, con buenas solideces. En lugar
del emulsionante A se puede emplesr con iguel éxito uno de
los emuls;onantes B a R.
Ejemplo 4

Lg superioridad de los emulsionantes G a K se éxplica
a continuacidn:

Ensayo A (capacidad portadors de suciedasd ¥ engrisamiento)

Bnsayo B (Influenciscidn de l= impregnacidn)

En igual forma como se ha descrito en el ejemplo 1/Bn '

sayo B se determind la capacidad portadora de suciedad y e1-§

engrisamiento conteniendo las flotas de limpieza en cada ca-
s0 1,6 g de sustancia activa de lavado. Los resultados de eg

te ensayo se han resumido en la tabla g continugcidn:

Emulsio |Capacidad portadora &e ég Engrisamiento (en %)
nante ciedad (en %) '
) 4 g/l de
sin agua 4 g/1 de agua sin agua | agua
G 74 79 89 89
B 0 ' 74 86 88
I 70 N 87 87
J 70 75 90 89
K 69 73 88 88
RV 65 67 81 82
sin tra .
tar 42 - 93 -

Ia influenciacidn de la impregnacidén se determind en
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resultados siguientes:

Emulsionante | Recepcidn de agua en % | Efecto segregador
' de gotas
G 16 443
H 18 433
1 12 144
J 12 444
X 18 443
RV 23 421

Ensayo G.Carga estatica

Para comprobar el efecto antiestdtico de estos emulsio
nantes se procedid como indicado en el ejemplo 1/Ensayo D
(unos 1,6 g de sustancia activa de lavado por litro de flota)}

Los resultados se han resumido a continuacidn:

Emulsionante Carge estdtice
Voltios Tiempo valor medio (segund)|

G no se puede medir no se puede medir
H + 50 0,5
T 5 2,5
J 20 no se puede medir
X no se puede medir no se puede medir
RV 105 4,5
sin trater 150 18
Bjemplo

Una maquina de limpieza (carga nominal 12 kg por car-

ga) se alimenta con 9 kg de trajes mixtos (proporcidn en lana
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un 20 a 35 %). Ie mercancia se limpia previamente de les man|

chas como sigue:

A través de una tobera de vapor acopléda, con un tala-
dro de 0,8 mm, se pulverize en el plazo de 2 minutos en total
asproximadsmente un 2 % de vapor, referido al peso de la mer-
cancfa. Simultaneamente se pulverizan, a través de una se-
gunda tobera (didmetro 1,5 mm), en el plazo de 3 minutos, 4,5
litros de tetracloroetileno que contiene 45 g/l de los emul-
sionantes I, M y N, en el tembor de limpiezs bajo rotacidn.
Después se realiza un ciclo de enjuague de 3 minutos con una
flota corta de 25 litros de tetracloroetileno puro. La flota
de enjuague y las partes de la misma liberadas durante el cen
trifugado se reciclan para su destilacidn.

Después se limpia a través de un filtro con una <flota
que contiene 4,5 g/l de los emulsionantes L, M y N en une
proporcidn de flota 6:1 en el plazo de 5 minutos para retirar
la suciedad restante y ligar la humedad residuasl. Ia flota

. ¥ la proporcidn centrifuga se evacudn sl depdsito de trebajo.
Ia mercancia se seca en el tambor a unos 70°C y despuds se
enfris a 30°C. Ios tres reforzadores de la limpieza le dan
2 los textiles limpiados un tacto extraordinarismente suave
vy una buena proteccidn contra la carge estdatica. El efecto
de limpieza es excelente, de maners que solo una parte muy
reducida precisa de una limpieza ulterior de las manchas.

Ejemplo 6
32 g del colorante de Térmula

SO3H 002H5
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se disuelven en 1200 g de agua caliente, se agregan 40 g del
emulsionante A y 40 g de dcido acético glacial y bajo agita-
¢idén se emulsions en 9000 g de tetracloroetileno. En una ma~-
quina para la limpieza quimica provista de calefaceidn se in—
troducen entonces 4 kg de un tricotado de poliamida con 120
kg de tetraclorocetileno y la emulsidn de colorante de. arriba
se agrega a 40°C. Despuéds se aumenta la temperatura del bafio
de tefiido en el plazo de 15 minutos a 85°C y se tifle durante
20 minutos a esta temperatura. A continuascidn se enjuaga dos
veces con 120 kg de tetracloroetileno y 4 kg de agﬁé e 60°C.
Después de secar el tejido textil se obtiene un tefiido naran-
ja muy igualado y fuerte. En lugar del emulsionante A se pug
de emplear con igusl éxito uno de los emulsionantes B a R.
Bjemplo 7 |

Se procede como indicado en el ejemplo 3, en lugar del
hilo texturizado de poliamida se emplean, sin embargo, 500 g
de un tejido de lana. Se obtiene asimismo un tefiido azul
igualado y fuerte con buenas solideces.
Ejemplo 8

14,5 kg de chaquetas y vestidos, cada uno con aproximg
demente 1/3 de lana, fibras de celulosa y sintéticas se pulve
rizan para la limpieza previa de las manchas en una maquina
de limpieza de 18 kg de carga nominal durante 4 minutos con
a) vepor, a través de uns tobera (dismetro 1 mm; rendimiento
100 g/minuto) y b) una flota (disolvente trifluortricloroeta-
no) conteniendo 23 g/1 del emulsionante O a través de una to-
bera (didmetro 1,5 mm, rendimiento 1,5 1l/minuto) bajo rota-
cidn. Despuds se efectia el enjuague con 40 kg de una flota

corta en el plazo de 3 minutos.

Después de bombear la solucidn de limpieza hacia el
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destilador y centrifugar se efectis la limpieza en el plazo
de 6 minutos a través de un filtro de tierra de infusorios
con una flota que contiene 2,8 g/l del mismo emulsionante

en proporcidn de flota 6:1, referido 2l peso de la mercancia.
Después de llevar la flota al depdsito de trabajo se centri-
fuga la mercencia durante 3 minutos, se seca a 70°C y con ai
re se enfria a 30°C.

Io mercancia limpisda muestra un tacto swave, agrada~
ble. Especialmente en los vestidos'de fibras sintéticas se
reduce considerablemente la carge estdtica. Ia influencie~
cidn de la impregnacidn en los textiles hidrofobizados ulte~

riormente es reducida.

Ejemplo 9

Uns mdquina de limpieza con una cargs nominal de 50 kg

se alimenta con 35 kg de lang de oveja finamente tricotada.
El batanado en el tambor se efectda entonces como signe: El
tembor se alimenta, bajo rotacidn, con una flota de tetraclo
roetileno gque contiene un 5 % del emulsionante P y un 15 %
de agua, en cada caso referido al peso de la mercancis, en
ung, proporcion 6:1 referido al peso de la mercancia y se ba-
tana previamente durante 1 minmuto. A continuacidn, con el
tambor parado, pero con un circuito de bomba pequeiio conecta
do, se produce el esponjamiento de lé lans y después se bata—|
ne durante 3 minutos bajo rotacidn. Ia flota residual, que
queda después del batanado, se alimenta, al igual que la flo
ta centrifugads que se obtiene después de la centrifugacidn
(2 minutos), a la destilacidn. E1 secado ulterior se efectia
a T0°C durante 15 minutos. Soplando sire frio se enfria =&

) 4 rd
continuacion la mercancia.

Debido a 1la gran estebilidad de la emulsidn se logra
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un efecto igualado de batanado. Ia mercancis batanads mues-
tra un tacto blando, lanoso, sin que se bresenten desplazamlen

tos de la tonalidad de color.

Ejemplo 10
Se disuelven 30 mg del blangueador dptico

CH3

s

\ e
0 N@ CH 3030 3
CH 30 p?

CH,~CgHs

en una mezcla de 1,5 g de agua ¥ 0,5 g de etilencarbonato ba-
jo ligero calentamiento. Esta solucion se emulsiona enton-

ces lentamente en 160 g de tetracloroetileno a la cual antes
se habian afiadido 300 mg del emulsionante A, Se forma una
emulsidén blanca, muy estable gque se calienta a 45° y se mez—
cla con 10 g de tejido de poliacrilnitrilo. 3Bajo continua agil
tacién de la flota se calienta en una bomba de tefiido rotati-
ve en el plazo de 10 mimitos a 75°C y a esta temperatura se
trate Gurante 20 minutos. Después de enfriar se retira el te
jido, se exprime y se seca a T0 a 80°C. Se obtiene un tejido
intensamente blanquesdo opticamente con un tacto agradable de
la mercancia,

En lugar del‘emulsionante A se puede emplear con igusl
éxito uno de los emulsionantes B a R.

Ejemplo 11

Los emulsionantes Q y R muestran, como se aprecia de

ague (determinacidn segin el ejemplo 1/Ensayo A):
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Emulsig
nante 181 1 ¢ 10 1 : 20 13 30
A Enwlsidén | Emulsién|Reducida formg | Emulgién con for-
estable estable |cion de nata macion Ge nata
facil de agiter | bien de agitar
B Emulsidén| Emulsidn|reducida forma- | Emulsién con li-
estable estable |cion de nata fa | gera formacion
cil de agitar de nata

Debido g la buens capacidad ligadora de agua estos
emlsionantes son adecuados tanto en forma excelente como re~
forzadores de la limpieza y emulsionantes en el batanado en
seco como tambidn como emulsionantes para tefiir y blanguear
en disolventes organicos. |

_ -~-NOTA -

Descrita sufidientemente la natursleza del invento,
asi como la maners de realizerlo en la prictica, debe hacerse
constar que les disposiciones enteriormente indicadas, son
susceptibles de modificsciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundamental. También se hace constar que el
invento, corresponde a dos Solicitudes de Patente, presenta-
das en Alemanie, con fechas ¥y bajo los ndmeros siguientes:

11 de diciembre de 1971, n? P 21 61 602.4 y 10 de octubre de
1972, n? P 22 49 610.2, acogiéndose por lo tanto a los benefi
cios que conceden los Convenios Internacionsles en vigor, siexn
do lo que constituyé la esencia del referido imvento y por lo
gue se solicita Patente de Invencién poxr 20 sfios en Espafia,
sobre:’PROCEDIﬁiENTO DE OBTENCION DE EMULSIONANTES PARA LIM-
PIAR, BATANAR, TENIR Y BLANQUEAR EN DISOLVENTES ORGANICOS; ca
racterizdndose por lo siguiente:

18,—~ Procedimiento de obtencidn de emulsionantes para

limpiar, batanar, tefiir y blanguear en disolventes organicos,
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caracterizado porque comprende hacer reaccionar 1 mol de un
deido graso, saturado o insaturado, en caso dado sustituido
con grupos OH, como minimo con 12 4tomos de carbono, con 1 a

1,2 moles de un compuesto de férmula general
H,N~C,Hy~NH~C Hoy ~X (1)
en la que b es igual a 2 § 3 y X significe ~NH,, ~OH $ un reg
to de férmula general
- (WH-CyHy ) =Y

en la que z es igual a 1 6 2 e Y significa -NH, é =0H, a2 una
temperatura de hasta 260°C, bajo disociacién de 1,4 moles co=
mo minimo de agua, ¥y hacer reaccionar a continuacién los pro-

ductos de condensacidn obtenidos con compuestos de férmula ge
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R1(—0-02H3R')x-0 o} (11)
y/o
R1(-O-02H3R')x-0\ /OH
P \,
R1(-O-02H3R')x-0/ \O (TI1)

en las que con x = 0, los grupos R1 significan un resto alqui
lo saturado con 2 a 7 a'tomqs de cerbono o un resto alquilfeni
lo con un resto alguilo saturado, como minimo con 3, 'prefereg
temente 4 a 10 dtomos de carbono, con x = 1 a 12 los grupos
R4 significen un resto alquilo saturado con 4 a 18 dtomos de

carbono o un resto alquilfenilo con un resto algquilo saturado

de como minimo 3, preferentemente 4 a 10 dtomos de carbono ¥y
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_caracterizado porque como compuestos de férmulas (II) y (III)

409508 -«

R' significe hidrdgeno o un resto metilo.

28,—- Procedimiento segin la reivindicecidn 1, caracte-
rizado porque como écigos grasos insaturados, en caso dado
sustituidos con un grupo OH, se hacen reacciohar aquellos conl
14 a 18 dtomos de carbono.

38.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque antes de la ulterior reaccidn con los
compuestos de férmula general (II) y/o (III) se condensan aun
0,25 2 1 mol de \rea por mol de los dcidos grasos empleados
como sustancias e partida. l

48,.~ Procedimiento segﬁnrla geivindicacién 3,7caractg
rizado porque entes de la ulterior reaccidn se condensan ade-
mas 0,2 a 0,5 moles de poliamina por mol de los dcidos grasos

empleados .como sustancias de partide de férmulas general

H N—CaH

5 oe~k | (IVv)

en la que X significa -NH,, -OH, -NHC,H, -NH, 6 ~NHC, H,,,=OH
¥y & ¥ 2 representan nimeros iguzles o diferentes de 2 é 3.

52.- Procedimiento segin las reivindicasciones 1 a 4,

se emplesn mono- y/o dipropil- § bién -butilfosfato.

62.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque como compuestos de férmulas (II) y/o
(III) se emplean aguellos en los cvales R, significa un res-
to alquilo con 8 a 12 dtomos de carbono y en total estan con
tenidos 2 a 8 restos de etilen- & bién propilen-éxido.

78,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado porque para la ulterior reaccidn se emplean

mezclas industriales de los compuestos de férmulas (II) y/o

(III) que contienen haste un 10 % de dcido fosférico libre.
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88.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 15a T,
caracterizado porque con los campuestos de formulas generales
(II). y/0 (III) se ajusta a un pH de 4 a 7.

98.~ Procedimiento segin le reivindicacidén 8, caracteril
zado porque se ajusta a un pH de 4,5 2 6. |

108,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porque se afinde ademds de un 2 a 40, preférentg
mente de un 5 a 25 % en peso, referido a la sustancia active
de lavado obtenldos por la ulterior reaccidn con compuestos de
f£érmulas (II) y/b (III) de sustancias activas de lavado no io-
noégenas. '

115;— Procedimiento segin la reivindicacidn 10, caracte-
rizado porque como sustancias no iondgenas, activas de lavado,
se emplean polietilenglicol- & bién polipropilenglicoléter de |
dcidos grasos, amidas de deidos grasos y alcoholes grasos con
wn resto alqui}o saturado o insaturado, como minhno.con 12,
preferentemente 14 a 20 dtomos de carbono, asi como de alquil-
6 bién dislquilfenoles con un resto alquilo de como minimo 4,
preferentemente 8 a 12 dtomos de carbono, conteniendo el resto
polietilenglicoléter 4 a 20 Gxidos de etileno, & bidn el resto
polipropilenglicoléter 4 a 10 Sxidos de propilenc.

128,- Procedimiento segin la reivindicacidn 10, caracte-
rizado.porque como §ustancias no iondgenas, activas de lavado,|

se emplean ésteres de dcido fosférico de la fdérmula general

R(-0-CpH;R') ;=0

0
AN
P '
. // \ (V)

R(-0-C,HR') -0 0~(C,H3R"~0-) R
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en la qv.;:.e R significe un resto alguilo saturado o ihsaturado
con 7 a 22 dtomos Ge carbono, R' significa hidrdgeno o un reg
to metilo e y representa ndmeros iguales o diferentes de 3 a
15.

138.~ Procedimiento de obtencion de emulsionantes pa—
ra limpiar, batanar, telilr y blanguear en disolventes organi
cos, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente
Memoria.

Esta Memoria consta de 44 hojas, escritas a maquina
por una sola cara.
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