CASE 1-8328/+ . i

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIITIENTO PARA HACER INATIEBLTRABLE LA LANAY, a
favor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG, residente en BASILEA

(Suiza).

MEMORTA DESCRIPIIVA

3o crnoce el apresto de la lana, haciéndola
inafieltrable e inencogible, por oxidacicn quimica
(por ejemplo, con_cloro; permengenato o goido persulfurico)
o por la aplicacidn de polimeros. La patente briténica'
5 716 806 describe el empleo de écidg monopersulfirico con
tratamiento comsecutivo de reduccidn.
C.A. Anderson y colaboradores describen en
Textilveredlung 5, 846-854 (1970); un procedimiento para el
peina@o de lana, a base de un tratamiento previo con 15
10, sal potdsica del deido dicloro-isocilanirico y persulfato

potgsico, seguido (despuds de un tratemiento reductivo con

POOR
QUALITY
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bisulfito codico) de une aplicacidn de polimero. Los
polfmerqs utilizadns son produsios de reasccidn de poliamida-
epiclorohidrina.

Se conoce ademads el empleo, para hacer inafiel-
t?able la lana; de soluciones'o dispersiones acuosas de
compuestos que contienen grupos epoxidicos grasos o
reginOSOS, lo_mismo que agentes de aceidn clo?ante u oxidante.
Epéxidos grasos son, por ejemplo, los productos de
epoxidaciég de dcidos grasos insaturados, mientras que
en concepto de epdxidos resinosos entran en cuenta, por
ejemplo, los ésteres glicidicos del deido suecinico o del
éqido sebécico, los dteres glicidicos de la glicerina 0
los productos de‘la polimerizacidn de dsteres glicidicos de
deido metacrilico o éteres alil-glicfdicos.

) ) Los efectos antiafieltrantes conseguibles
con estos procedimientos de_apresto bastan parcialnente en
comdiciones suaves de lavado y no conducen a ninguna influen-~
cia desven?ajosa en las demds propiedades de la fibra;
Sin embargo, para obtener sdnero con apresto sdlido al

afieltramiento ¥y sl encogimicnto ¥y que resista al lava&g
a mdquina, o sea que s¢ mantenga ampliamente inafiliredo o
inencogido en las condiciones de un lavado a maquine, los
procedimientos de aplicacidn ecnonocidos no son suficiontes.
Ahora se ha descublerto gque medlante la aplicacidn ]
gimultdnea de sales_écidas del geido monopersulfirico y
productos de reaccidn poliméricos especiales puede obtgnorse
lana con apresto antiafieltrante e inencogible ajustado

a las normas.

Objeto de cste invento es pues un_prqcedimienn

to para hacer inafieltrable la lana, caracterizado por tratar-
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se ésba, a temperatura de 20 s 1002 ¢, con preparaciones

acuosas que cnntienen:

1) Sales dcidas de dlcali, de amonio o de amina del

goido monopersulfirico; ‘

2) productos de reaccidn a base de epdxidos, amines
grasas y deidos dicarboxiligos en los que la relacidn
de equivalentes de los grupos‘epoxidicns al hidrdgeno
ligado a aminonitrdgeno y a los grupos de dcido
carboxflico es de 1:(0,1-1):(1~1,55); ]

3) aductos, esterificados con oxdecides, a lo monos
dibdsicos, de aminas grasas con 12 a 22 dtomos do
carbono y 6 a 30 moles de dxido de etileno;

y, eventualmente,

4) un agente suavizador del tacto, )
¥ a continuacidn sopeterse la lana a un tratamiento
ulterior de reduccidn. _

fn cal@dad de componente 1) se omplean %as
sales dcidas de potasio (KH805), sodio (NaHSO5) v amgnio
(NH4HSOB) del deido monopersulfirico. Por otra parie,
pueden utilizarse tambidén gales aminicas, como, por
ejemplo, sales de alquil- o alcanolfamina.

Productos de reaccicn apropiados del

componente 2) son los productos de reaccidn solubles o
dispersables en agua a base de epdxidos, aminas grasas y
dcidos dicarboxilicos que sc obtienen mediante reaccidn,
en presencia de un disolvente orgénico; de a lo menos
~a)un epdxido que contenga por molécula a lo menos
dos grupos epoxidicos;

b) una amina grasa con 12 a 24 dtomos de carbono;
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7 cl) un deide dicarquiliqo alifdtico, saturado, con

7 dtomos de carbono a lo menos;

¥y eventualmente A . )
¢,) wn anhfdrido de uwn deido dicarboxilico aromdtico

con 8 dtomos de carbono a lo menos, o de un deido

-

monocarboxilico alifdtico con 2 dfomos de carbono a lo
menos, o de un doido dicaiboxilico con 4 Zhtomos de carbono
a lo menos; 7 ‘
¥y eventualmentg uno o més de Jos componentes siguientes:

d) un precnndensado‘aminopléstico provisto de
grupos de éter alquilicos o

e) un diol alifdsico con 2 a 22 dtomos de carbono; ¥

£) un compuesto orgsgnico polifuncicnal (de prefercncia
difunoiqna}) que presente como grupos o dtomos funcionales
halégeno mdvil, grupos de vinilo o de éstgr o un grupo, a %o
sumo, de dcido, de nitrilo, de hidroxilo o de epdxide junto,
8 lo menos, con oﬁro grupo funcional o un dtomo del Hipo
gue se ha indicado,
y eventualmente tratamientc,  eventualmente a temporatura
elevada, con

g) amonfaco o una base orgdnica soluble en agua.

) La mezcla reicclonal se ajusta eventualmente,
por adicidn de mds smoninco o mds base orgdnica soluble en
agua, a pi de 5 a 12 y respectivamente de 7,5 a 12; pero
preferentemente de 8 a 10. Para averiguar el pH; ge
diluye con agua en la relacidn de 1:1, por'ejemplo;

une muestra de la mezela roaccional,

Los epdxidos de los que se obtienc cl
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cemponwnte &) se deriven proeferwuitemente de fenoles o

polifenoles polivalentes, como la resorcina y los

prodgctos de eondgnsacidn de fenol-formaldehido del tipo
de los resoles o las nov~lacas, Se prefieren_especiglmenﬁe
como compugsﬁos de partide para la proparacién de los
epdxi@os los bisfenoles como ol bis—(4~hidroxifenil)7 )
metano y sobre todo, el 2,2-bis-(4'~hidroxifenol)-propano,
Cabe citar en especial los epdxidos del
2,2-big~(4'~hidroxifenil)-propanc que tienen un contenido
de epdxido de 1,8 a 5,8 equivalontes de grupos epoxidigos
por kg, pero preferentemonte de 5 equlvalentes de grupos

epoxidicos por kg a lo menos, y que corresponden a la formula

CH GH

- i 3 el A
CH —r-0m 7N G 7\ 0O, ~CHOH—CH——0- 7 \ 7\ ~O0CH
| @ <'\';> [N 2 2 \ él <‘~" }!10 iH
3 o/ 2

en la gue

significa un nvmero medio por valor de

IS

0 a 0,65.

Estos epdxidos se obtienen mediante rcaccidm

w

de epiclorohidrina con 2,2~bis-(4'—hidroxifenil)—propanqi
Como componentes b) de buena aptitud se

han revelado sobre todo las monoaminas grasas con 12 a

24 dtomos de carbono. Se trala normalmente de aminas do la

fdrmula
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(2) HSC (OHQ)X NH.,
en la que
x representa un mimers enbtero por valor de

11 a 23 y preferentemente de 17 a 21.

.

En el caso de estas aminas se trat: pucs,

Por ejemplo, dec laurilamina, palmitilemina, estearilamins,
araquidilamina o behenilaminz. También entran en
cqnsideracidn las mezclas de osbas aminas, como las que
Son asequibles en forma &e productos industriales,

' Como componcnte cl) ventajoso se han
revelado sobre todo los deidos alquilendicarboxilicos con
7 al4 étomos de carbono. Se trata normalmente de deidos

dicarboxilicos de la fdrmula
(3) HOOC ~ (czatz)y - COOH ,

en la que

¥ significa un ndmero entero por valor dc 5 a 12,
¥ preferentemcnte de 6 a 10.

Como componente ol) entran pues en ca&ntai

por ejemplo, dcidos dicarboxilicos como el deido pimdiico,
el deido sqberinieo, el dcidn acelaico, el decido sgbécicg,
ol deido noma-dicarboxilico, ol deido decan-dicerboxilico,
el dcido undecan-decarboxfilico o el dcido dodecan-dica.boxi-
lico.

®1 componente cl) puede utilizarse por si
solo o junto con el componente 02). Se prefiere emplcar como
componente 02) wn anhidride de un deido dicarboxilico

aromdtica monociclico o diciclico con 8 a 12 dtomos de
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carbono, ¢ de un dcidn diearhoxilico elifdtico con 4 a 10
dtomos de carbono, o de un deido monocarboxilico con 2
dtomos de carbono a lo menos, como, por ejemplo, el

deido acdtico. Han demostrado ser muy ventajosos en este
caso los anhi@ridos de un dcido dicarboxilico aromdtico
monociclico con 8 a 10 dtomns de carbono, Particulsr
interés presenta el annidridn ftdlico, eventualmente
subgtituido con metilo.

Bn calidad de componente ¢, ) entran pues

- 2
en congideracidn los amhidridos, como, por ejemplo, el
anhidrido maleico, el anhidride ftdlico o el anhfdrido
acéticg. Siempre que para la preparacion de los productos de
reaccidn se emplee al mismo tiempo el componente d), su
proporeicn, respecto al total de las componentes a), b),
¢) y d), serd de 10 a 60 % en peso, y en particular de
20 a 25 % en peso. )

Los precondenrsados aminoplésticog que
s@rven de componente d) son compuestos metildlicos
completamente eterificados, o en particular parcialmantg
eterificados, de_aminoplastdgenos provistos de nitrdgeno
como la urea y log derivados dg urca (por ejemplo,
etilenurea, propilenurea o glioxalmonoureina). )

Pero de preferencia entran en consideraeiéh
las metilol-aminotriacinas eterificadas, como, por ejomplo,
los éteres alquilicos de la melamina muy metilolada
cuyos radicales alquilicos contienen de 1 a 4 dtomos de
carbono. En calidad de radicales alquilicos entran en

cuenta, entre otros, los radicales de metilo, etilo, n-

propilo, isopropilo, n-butilo y asimismo n-hexilo.
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Ademss de esmtos radicales alquilicos, pueden tambidn

hallarse en la moldcula todavia otrns radicales; por

ejemplo, radicales poligligo'licosc Se¢ prefieren, vor lo
demds los Stores n-butilicos de una melamina my
metilolada gue contenga de 2 a 3 grupos de butilo normal
en la moldcula. Por meleminas muy metiloladas debeg
entenderse aqui las que presentan por término medio a lo
menos 5 grupos de meti}ol, ¥ dc conveniencila alrcededor
de 5,5 grupos de metilol.

) En el caso del empleo conjunto del
componente e) para la preparacidn de los productos do
regaceidn, los dioles en cuestidn son preferentemente
dioles aliféticns;con 2 a 6 dtomos de carbono cuyas )
ca@enas do‘carbono estdn eventualmente interrumpi@as poT
dtomos de oxigeno. Particular interds presentan los alquilen-
dioles con 2 a & dtomns de carbono o el di - o el tri-
etilenglicol. Entre los alguilendioles de 2 a 6 diomos de
carbono que se emplean esvecialmente con ventaja qabo
seflalar, por ejemplo, el ctilenglicol, el butandiol-l,4 o
sobre todo, el hexandiol-l,6,

Bl componente facultative f), polifuncional,
pero preferentemente difuncional, contiene en calidad Ce grupos
o dtrmos funcionales dtomos de haldgeno (de preferoncia unidos
a wn radical alquilico), grupos de éster vinilico o
carboxflico o a lo sumo un grupo de epdxido, de geido
carbogilioo o de hid?bxilo junto con otro grupo funcional
u otro dtomo del tipo indicado., Se trata aqui en particular
de compgestgs_orgénicos difuncionales que cqntienen,»oemo

grupos o dtomos funcionales, dtomos de cloro o de bromo
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ligadts a wn redical alquilico, grupos de dster alquflico de
deido vinilico o carboxflico o a 1o sumo un grupo de
epéxido o de fcido carboxilico junto con otro grupo
funcional u otro dtomo del tipo indicado.

Compuestos orgdnicos difuncinonales
particularmente iddneos son Los alifétigos. Se trata,
por ejemplo, de epihalogenhidrinas, como la eplbromohidrina
0, sobre todo, la epiolohidring.

Otros compuestos difuncionales que eniran en
cuenta son, por ejemplo, la glicerinodiclorohid?ina, e%_
deido acrilico, la metilolacrilamida y el acrilonitrilo.

En el caso del componente g), se trata de 5
QOnveniencia de una monoamina a}ifétioa ﬁerciaria, de amgniaco
0 de una amina que contiene a lo menos dos grupos aminicgs ¥y
dtomos de nitrdgeno exclusivamente bdsicers y en la que los
grupos aminicgs presentan a lo menos un dtomo de hidrdzeno
ligado a nitrdgeno.

Aminas terciarias preferidas son las }
trialquilaminas con 3 a 12 dtomos de carbono; por ejemplo,
la trietilamina, la tri-n-propilamina o la tri-n~butilamina.

Las diamines utilizables como componcuios
g) pueden ser alifdticas o cic%oalifétioas y presentan de
preferencia & 1o menos un grupo aminico primario ¥y un
segundo grupo sminico en el que a lo menos un dtomo do
hidrdgeno estd ligado a nitrdgeng.'Por otra parte, pucde
utilizarse ?a@bién simplemente como componente g) el
amoniaco. No obstante, se prefiere emplear como componente
g) las aminas alifdticas o cleloalifdticas diprimarizs.

En celidad de aminas glifdticas son aptas
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aqui sobre todn las poliamines, como la dietilentriamina,
la trietilentetramina o la tetraectilenpentamina, es decir,

las aminas de la férmula
(4) H2N~(0H2-0H2-1\1H)n-0112—CH2~rm2

en la que )
n es igual a 1, 2 ¢ 3,

En el casn de las mezclas de aminas, n
puede asumir tambidn un valor medio no entero; por ejemplo,
ente 1 y 2. )

) En calidad Ge aminas cicloalifdticas son ap-
tas sobre todo lag diamines ciclqaliféticgs diprimarias gue,
ademfs de los dos dtecmos de aminonitrdgeno, contienen
Unicamente carbono e hidrdgeno y que presemtan un anillo
carboxilica saturado pentagonal basta hexagenal, un

-

grupo H.N ligado a un £tomo de carbono ciclico ¥y un grupo

2
H,N-CH, ligado a otro dtomo de ecarbono ciclico.
Como ejemplos dg tales aminas cabe citar
el 3,5,5-trimetil-l-amino-3-aminometil-ciclohoxano
o el 1—amino~2~aminnmetil~cic%opentano. .
La preparacidn dg los productos ce reaccidn
puede realizarse por métndns ya‘COnocidos en los cualeg
los componentes se hacen reaccionar entre si en diverso oxzden
de sucesidn. De convepiencia sc hacen reacclonar entre s
primeramente los componentes a) y_b) oa), b)y cl). La
reaccidn del comnonente cl) con.los componentes ya )
reaccionados a) vy b) puede efectuarse también al mismo
tiempo que con el ccmponente e)., Con los componentes d)

¥y respectivamente £) se hace reaccionar normalmente tan
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sélo al final, o sea antos del trstemiento con el componente
g). Asi pues, de une parte es posible hacer reaccionar al
mismo tiempo entre si primeramentc los componentes a), b) y
ol) y eventualmente 02) y e continuacidn, eventuaimento,
hacerlos resccionar cnn los ogmponentes d), e) ¥y £). En esta
variante del procedimiento, los componentes a), b) y ¢)

se hacen reaccionar entre si convenientemente a temperaturas
de 80 g 1202 C, y preferentemente de 1002 ¢, para lo cual es
ventajosn elegir las prmporc?ones~cuantitativas de modo que,
con ung equivalencia de grupos opoxfdicos de 1, la rclacidn de
equivalentes del hidrdgeno ligado a aminonitrdgeno
respectn a los grupos de dcidn carboxilico sea de 0, 1 : 1
a l: 0,55,

Por otra parte, es también posible hacer o
reaccionar entre si primeremente los componentes a) y b) solos
y a continuacidn hacerlos reacclonar con el componenie cl? y
eventualmente, en una tercera otapa, con el cgmponenﬁe d), e) o
£). Ia preparacidn de los productos de reaccidn a basc de
a) ¥y b) por esta segunda variante se efectda de conveniencia
igualmentc a temperatura de 80 a 1200 C, y preferentemon?o a
unos 1002 ¢, Da reaccién en la segunda etapa con el compononte
ol) se efectia de conveniencia a temperatura de 80 a 1102 ¢
y'preferentemente alrededor d¢ 1002 C, en cuyo caso ©5 Yontajo—
so elegir las proporciones ou@ntitativas de modo que, con
una equivalencia de grupos opoxidicos de 1, la proporceidn
de equivalcntes del_hidrdgeno ligado a eminonitrdgeno

respecto a los grupos de dcido carboxilico sea de 0,1 : 1

a 1:0,55, .

-

Ls proporcidn de epdxido a) respecto a amina
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grasa b) y doido ¢;) o respectivemente anhidrido ¢,) se elige
sggﬁn oste invento de modo que se emplee un defecto de epoxi-
do, para gue a la samaude los grupos aminicos y dcidos corres—
ponda menos de un grupo epoxidico. Los productos de la reaccidn
contiengn pues grupos terminales carboxilicos, pero carecen
de grupos epoxidicos. ' _
E1 producto de reaccicn provisto de

grupos de deido carboxilico presenta normalmente un indice de
acidez de 20 a 80, y preferentemente de 25 a 50.

] - ILe reaccién con el componente d) se
efectda por lo general a temperaturas de 60 a 1052 C ¥y
preferentenente alrededor de 100970. Ta meyoria de las

veces esta reaccidn se desarrolla en presencia de

. ~

pequeﬁgs cantida@es de dienlventes orgdnicas, como, por
ejemplo, n-butanol. _ )

La reaccién con el componentc e) sc roaliza,
tal como ya se ha expuesto, al mismo tiempo que con cl
componentc cl). )
Ta resccidn con el componente f) se cfectia
antes del tratamiento con el componente g); a temperaturas de
unos 60 g 1202 C,

El tratamiento con el componente z) nuede
realizarse a la temperatura delvambiente o a tempcraiura
elevada, para que se produzca, o bien sdlo una neutralizacidn
con formacidn de sal o bien, siempre que no se emploon.
aminas terciarias, una, auténﬁica reaccidn, ?n ambos casos se
originan sin embargo productos de poliadicidn solubles o
dispersebles en agua, s% sc procura, a lo més tardag una

vez terminada la reaceldn y eventualmente por adieidn do
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una base, que una muestra de la mezcla reaccional, diluida
con agua, presente un pH do 5 a 12 o respectivamento de 7,5

a 12, pere preferentemento de 8 a 10, Para esto se utilizan,
por ejemplo, hases inorgénicas u orgdnicas, y con venbaja ba-
ses de fécil volatilidad, como gl amoniaco. Por otra parte, es
ventajoso actuar, en una rogccidn con £), a tempergturas de
802 C a lo sumo; pnr ejemplo, de 60 a 702 C, Cuando se

emplea amoniaco o una amina torciagia como componcnto

g), es conveniente hacer la roaccidn a la temperatura del
ambiente. Las soluciones o dispersiones asi oblonidag,
eventualmente tratadas con base y de conveniencia ajustadas
con un disolvonﬁe_orgénico 0 con agua a un oontgnido te 10

a 40 % de producto de reaccidn, sc¢ distinguen por gran

estabilidad, ]
En calidad de disolventes orgénicosvon

cuya presencia sc preparan los productos de roamceidn en—
tran en cuonta en primer tdrmino los disolvenies orgdnicos
solubles en agua, y do coannienoia los gque son miscibles
con el zgua en cualguier prgporcidn. Como ejemplos cabe
mencionar ol dioxano, el isopropanol, el etanol y cl motanol,
el éter n-butilico de ctilenglicol (= n-butilglicol), el
dter monobutilico de ctilenglicol y la dimetilformemida.

) De otra parie, tambidn es posible cfcetuar
la reaccidn en presencia dc disnlvontes orgénigos insolubles
en el agua; por ejemplo, en hidrocarburns, como la 3
bgncina, el benceno, el tolgeno y el xileno; o en hidrogarbu-
ros halozenados, como el cloruro de metileno, el‘b?omuro de
metileno, el cloroformo, el tgtracloruro de carbone, ol

cloruro de etileno, el bromuro de etileno, el s~tetracloro-

ctano y, sobrc todo, el tricloroctileno.
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_ Los aductos de amina grasa-dxido de etileno
esterificados que se emplean como componenbte 3) sc¢ derivan
de gminas grasas que contiegen rodicales dc hidrocarburecs

alifdticos con 12 a 22 étomog de carbono, y prefsrontcmente

16 a 28 Jtomos de carbono. Los radicales dc hidrocarburos

alifdticos pueden ser saturados o insaturados, ramificados o,
de prefercncia, no ramificados.

En concepto de materias fundamentalcs cntran

en cuenta alquilaminas homozdneas de peso molecular alio o

también mezclas como las que so producen en la trensformacidn

de mezclas naturales de dcidos grasos (por ejemplo, fcido gra-
so de scho) en las respectivas aminas. A titulo do aminas ca-

be seflalar en detalle la dodecilamina, la hexadecilomina,

la estegrilamine, la octadecilamina, la araquidilamina

(HéC-(OH -NHZ)& la behenilamina (H3C«(CH2) ~NH2) v la

2)19 21

octodecenilamina,

Por reaccidn de estas aminas con doxide do

etileno se obtionen de mancra conocida compuestos

poliglicdlicos de la fdrmula

(CH,CH,0) -

/// 2

R~-N ,
A CH,O) ~H
(CHZ H2 >n
donde } ) }
R significa un radical de hidrocarburo olifdtico,
de preferencia no ramificado, con 2 a 22 dto-
mos de carbono y la suma o ‘
(m + n) significa un nmero entero por valor e 6 a 30

y preforentementoc de 7 a 16,
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La esterificacién e realiza convenientemente
con derivadns funcionales de oxdcidns a lo monos dibdsicos,
en condicisnes tales que se introduzea a lo menns un grupo
de dster deido, proferentemente en frrma de una sal
alcalina, amdnica o aminicaf BEn concepto de dcidos orgdnicos
polibdsicos para la formacidn dc los dsteres decidos pueden
emplearse gcidos policarboxilicos orgdnicos o dcidos
carboxilico-sulfonicos nrgénicqs (por e jemplo, deido )
maleico o decido succinico-sulfdnico) u oxdcidos inorgdnicos
polibésicos (como el dcido fosfdrice o de¢ preferencia, cl
deido sulfurico) y respectivamente derivados funcionales de
estos deidos (como anhidridos, haluros o amidas). Los dstercs
dcidos de deido sulfirice se proparan con ventaja directamente
en forma de sus sales amdnicas, calentando las materias de
partida, on presencia de urea, con dcido amidosulfdnico,

A continuacidn sc preparsn de convenicncia soluciones acuosas

Bt

diluidas dc los dstores, )

En calidad de agentc dc reduceidn son aptas,_
adends de los sulfurns y sulfhidratos alcalinos y alcalinqt§~
rreosg'también lag hidroxilaminag (por ejemplo, ol sulfato o
los tiosulfatos do hidroxilamina) y, sobrc todo, las sales
del dcido sulfurnso, comn, por ojgmplo, log sulfitos ¢
hidrosulfitos del litio, del sodin, del potasio, del :
magnesio, del calelo, del estroncio, del barin, del aluminio,
dgl cine o del manganeso o las_sales amdnicas, Se prefieren
los sulfitos e hidrosulfitos sddicos y potdsicos.

La combinacidn de los componentos 1) hasta
3) v eventualmente 4) puede empleoarse para el aprosto de

géneros textiles, y partieularmente para hacer inafieltrable
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la lana o respectivamente las mezclas de fibra que

contienen lana,; como, por ejemplog las meszclas dg %ana con
poliamida sintdtica, polidster, poliaecrilonitrilo o
materialeg de fibrg celuldsicos, para lo cual se_imgrogna

la lana con un baflo acunso al quec sc han agrogado los
componentes y, si se quiere, on pequefias cantidades

todavia otros‘aditivos, como @umectantess dispersantes NG
sales, ¥ luego se seca. El procedimiento sc realigza gonvcnienu
temente humegtado_previamente 1a lana, afladiendo a continua-
eién al mismo bafio primeramentc las sales deidas del écido_
monopersulfirico y luego los componentes 2) y 3) y tratando
la lana a temperaturas de 20 a 1002 C y con pH de 2 a 5,

g preferentgmente de 3 a 5. Las proporciones adecuadas

para el bafio se hallan entre'lslo y 1: 70,

A continuacidn p?ede realizarge en el

mismo bafio el tratemionto ultorior de reduceidn, 5
centrifugarse el material aprcstado y secarsele (por cjouplo,
a temperatura de 40 a 1202 ¢), La cantidad del componcntoe
l); respecto al peso de la lena, es aproximadamente de 1
a5 %. | _

La cantidad dol componente 2) (sin conbar
el disolvente ni el agua) rospccto al peso de la lana
es convenientemente de 0,5 & 5 %, ¥ preferentemen@e d9
1,2 a 4%. Ias cantidades para ol aducto de amina-dxido de
eti;eno son de 0,01 a 2 % respecto al peso de la lena.
Como ya se ha dicho, se actia a tomperaturas de 20 g 1002 ¢,
y preferentemente de 35 a 1002 C; con las cuales se necositan;
para una fijacidn del producto de poliadicidn muy avanzada

hasta prdcticamente completa, cntre 5 y 60 minutos la
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maycria de las veces.
Bl baeflo que sirve para ¢l tratamiento
entiafiltrente contiene, ademds de la preparacion del

producto dc poliadicién y del aducto esterificado de

amina-dxido de etileno, todavia la cantidad de gcido o de
base (por ejemplo, de deido sulfurico, deddo c;orhidricg,
deido oxdlico o, on particular, deido acdtico o amoniaco y
bicarbonato sddico) necesaria pura el ajuste dol pH. .
Por otra parte,'pueden emplea?seutambién otras saleg, comop el
sulfito sddico o cl diosulfato sddico, Pero los bafios
pueden contencr todavia otros aditivos usuales, como
agentes suavizadores del meto 0 ag?ntes de blanqueo
(por ejemplo, perdxido de hidrdgeno). ) ]
Agentes sqavizadorgs del tacto apropiados
como cnmponente 4) son, por ejemp}o, las emulsiongs de
aceite, grasa y cora, los produc@os de condensacidn de
éqido graso o tambidn las emulsiones de polietileno,_
polietilenglicol, siloxano y accite de silicona. En ocasio-

nes pueden utilizarsc tambidn mezclas de dichos agentes

suavizadores del tacto.

-

En calidad de productos de condensacidn de
dcido graso egtran en cuenta, por ejomplo; las metilolam@das
de écidq graso, eventualmente hochas reaccionar con gcido
tioglicdlico o procondensados aminopldsticos, y los
productos de roaccidn de deido graso~polialquilenpoliamine,
eventualmente hechos reaccionar con §xido de etileno u
otros epdxidos o productos de rcaccidn de epdxido.

Los dcidos grasos conticnen de 12 a 24, y preferentemente dc

16 a 22, dtomns de carbono, comon, por cjemplo, el deido
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palmitico, el deide estedrico, el dcido ardquico o el

dcido behénico, ,
Los agentes suavizadores del tacto se gﬁaden,
preferentemente on forma emulsionadg; a los bailos gque contiencn
5. los agentes contra_el afieltramientg; pero tambidn pueden
afladirse a los baﬁgs agotados o allos bafios extensamentg
agotados y aplicarse en forma de un tratamiopto posterior,
Las emu}siones de agente suavizacdor del tacto contiicnen
alrededor de 10 a 30v¢ en peso de substancia activa, ILa
10. cantidad de aplicacidn para una emulsidn al 20 % es )
aproximadamente de 0,5 a 4 % en peso rcspecto al peso
de la lana, } ) B
Son particularmente aptas, por ejemplo,
1§s mezclas de agontes suavizadores del tacto que conticnon,
15, por ejemplo, de 50 a 80 partes en pese de un polictileno
(conticne grupos carboxilicos anoxidados) y de 20 a 50
partes en peso de un prqducto do cmn@onsacidn a basc de
éeidosugrasog insaturgdos, dimerizados, ¥y polialquilenpoliami-
?as (como, por ejemplo, dietilentrigmiga y trietilentetramina)
20, o de 50 a 80 partes en peso dc dicho polictileno, de 10 a 30
partes en peso de parafina (de punto do fusidn entre 3
50 y 702 ¢) y de 10 a 20 partes en pose del citado producto
de condensacidn, Log deidos grasos insaturados dimeros
pueden derivangei por ejemplg, de deidos grasos insaturades
25, con 16 a 22 dtomos de carbono; proferentemente se emplea
deido lindlico, deido linoldnico, deido eleostedrico o
deido clupanoddnico.
Fn ocasiones puedcn mezelarse tambidn pequofias

cantidades de acoite de silicona, Junto & la mejora de
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la suavidad del tacto de los gubstratos, ge logra con los
agentgs suavizadores del tacto una mejora suplementaria del
ofecto antiaficltrante.

El matorial aprostable segun este
procodimignto puede uwtilizarsc en cualquier gstado do 3
elaboracidn; por ejemplo, cn erma de peinado,_filamento,
bobina cruzada, tejido o género de punto. Por otra parte,
puede estar tefiido o sin tefiir, y el material tefiido no
experimenta ningdn cambip de maitiz por el apresto antiaf%ol—
t?a@te, sino que mdgs bien dste constribuye a fijar mds los
colorantes. ' }

Medisnte el procedimiento de este Invonto
se consiguen efcctos sntiafieltantes muy bucnos sobre los
materiales de lana, sin gue se lleguc a influ?r negativamonto
en el tacto. Ll gfecto antiafiol?ranﬁe logrado es
n?tablemento mejor que los cfectos que producen los_
componentes solos (compuesto de deido persulfirico o
rgspec%ivqmento polimero) ¥y tanbidn mejor gue la suma dc

los efcctos de los componcntes individuales, Con el

-

procedimiento conforme a este invento se obtiecne génc?o
lavablc a méquina,~lo cual sig§ifica un importente prosreso
tdécnico en ¢l campo del apresto antiaficltrante de la 1aga:
. Lmpleando las preparaciones en combinacidn
con un amingplasto sobre géneros te;tiles,ﬂy particularmenic
sobre algoddn, so ognsigue un efecto de "soil-relcase® §
resistente al lavado. También es posible con estas preparacio-
nes impartif a los géneros textiles apresto "sin plgnchg".

Por otra parte, mediantc los aprestos con los

productos de reaccidn agqui expucstos se mejoran tambidn las
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'propiedades mecdnicas del matorial tratedo; por ejemplo,

la resistencia al dosgarre; ol alargamiento en la rotura,
la resistencia al frote y la tendencia al "pilling®.

En los ejemplos que siguen, los_porcontajes
¥y 1as‘partes so refieren gl peso; La comprobacidn del 3
efecto antiafiel?rante 80 roaliza segun la especificacidn
72 de 1a st; procedimndo de la menera siguicnte: Se ) .
introduce el material aprestado cn un bafio acuoso (prgp rgién
de liquidn, 1:15), a 402 C y con pH de 7 (amortiguacidn por
fosfato), y sc le trata durante 180 minutes. Encogimiento
mdximo admisible 3 10 %, Esta prucba corrcsponde

aproximadamente a unos 100 lavados a mdquina en programe

normal hasta 602 C,

Ejemplo 1

En atmdsfera de nitrdgcno y a 1002 C de
te@peratura intorna, sc agitan durente 2 horas 98 g do un
epdxidn (0;5 oquivalentes do grupos epoxidicos) formado. a
base de 2,2-bis-(4'-hidroxifenil)-propano y epiclorohidrina,
junto con 54;2 g de una mezcls de l-amino-eicosanc y l-omino-
docosano (0,3? equivalentes dc grupos aminicos) y 47'g de
écidq acelaico (0,5 equivelontes dc grupos deidos), '
Tuego sc afiade una soluqidh al 80 %, en n-butanol, de 54, 2 g
de éter di-ytri-butilico dc hexametilolmelemina (o sca une
mezela de dtor di- y tri-n-butilico de una melamine dc alta
eterificacidon metildlica) y se agita todavia una hora a
1009 ¢, Mediante dilucidn con 240 g de éter monobutilice de
etilenglicol, sc obtiene un producto al 50 %, de viscosidad

mediana y con un indice de acidez dc 46,4,
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121 g del products al 50 % que se ha
deserito (0,05 equivalentes de grupse deidos) se celientan a
602 C de temperatura interna junto con 12,2 g de
trietilentetramina (0,5 equivalentes de grupos aminicos),
dur;nte una hora. Despuéds Q@ diluir con 225 g de étgr
monobutilico de etilenglicol, sc nbtiene una solucidn 1fmpida,

El preparado es diluible con agua y presenta un pH de 9,7.

Bjemplo 2

Se agitan en atmdsfera de nitrdgeno y a 1002 C
de temperatuya interna, durante 2 horas, 98 g (0,5 equivalcntes
de grupos epoxidicos) del epdxido que se ha descrito en cl
Ejemplo 1, junte con 54,2 g (0,35 equivalentes de grupos
aminicos) de uns mezcla de l-amino-eicosano y l-amino-docosano
y junto cen 60,6 g (0,6 equivalentes de grupos deidos) de
geido sebdeico. Iuego se alade une solucidn al 80 %, en n~bu-
tanol, de 54,2 g de dter di- y tri-n-butilico de hexemeotilol-
melamina y se agita todavia a 1002 C por una hora., MNodiante
dilucicn con 253 & de.éter monobutilico de etilenglicol,

se obtiene un producto al 50 ¢m de viscosidad mediana y con
un indice de acidez de 58,4.

192 g del products 2l 50 % que se ha
descrite (0,1 equivalentes de grupos de deido) se agita a
602 ¢ de temperatura interna junto con 24,4 g de
trietilentetramina (1,0 equivalentes de grupos aminicng),

durante una hora. )
Despuds de diluir con 371.6 g de dter

monobutilico de etilenglicol y de afladir 9 g de amonfaco
al 24 %, se obtiene una solucion limpida que es ilimi~

tadamente miscible con el azua. El pH asciende a 9,8,
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Ejemple 3

Se agitan en atmdsfera de nitrdgeno y a 1002 C
de temperatura interna, durante 5 horas, 98 g (0,5 equivalen- ‘
tes de grupos epoxidicos) del epoxido deserito en el_Ejemplo 1,
junto con 54,2 g (0,35 equivalentes de grupos aminicos)
de una mezola de l—amlno—elcosano ¥ l-amino-docosano y
junto con 50,5 g (0,5 equivalentes de grupos deidos)
de deido seba01oo. Luecgo se afiade una snlucidn al 80 ﬁ
en butenol, de 54,2 g de éter di~ tri-butilico de
hexametilolmelamina y se agita a 1002 € por una hora
todavia, Mediante dilucidn con 243 g de éter monobutllloo de
etilenglicol, se obbtiene un producto al 50 %, de viscosidad
mediana ¥y con indioo de acidez de 45,

124, 2 g del producto al 50 % que se ha
descrito (0,05 equivalentes de grupos de deido) se agitan a
602 ¢ de temperaturs interna junto con 12,2 g de
trietilentetraminag (0,5 equivalentes de grupos amlnlcos)
dgrgnte una_hora. Después de diluir con 226 g de etgr
monobutilico de etilenglicol, se obticne una solucidn
limpida; que es ilimitadamente miscible con el agua.

L1l pH asciende a 9,5.

Bjomplo 4

Se agitan en atmdsfera de nitrdgeno y a

1002 C de temperatura interna, durante dos horas, 98 g (0,5

‘equivalentes de grupos epoxidicos) del epdxidn descrito en

el Ejemplo 1, juntn con 54,2 g (0,35 equivalentes de grupos

aminicos) de una mezels de l-amino-c¢icosano y l-amino-docosanog
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¥y Juato con 45,4 g (0,45 oquivalentes de grupos de éci@o)
de deido sebdeico. Luego sc afiade una solucidn al 80 9, en
butanel, de 54,2 g de éter di- y tri-butilico de
hgxametilolmelamina y se'agita a 1002 ¢ durante vna horav
todavia, Mediante dilucion con 23? g de éter monobutilico
de etilenglicol; se obtiene un producto al 50 %, de
viscosidad mediana y con un In@icé de acidez de 41;3.
135,5 g del producto al 50 % que se ha
descrite (0,05 equivalentes de gruposuécidos) se agitan a
60 ¢ ¢ de temperatura interna junto con 12,2 g de
trietilentetramina (0,5 equivalontes de grupos aminicos),
durante una hora. Despuds dec diluir con 242 g de éter
monobutflico de etilenglicol y de affadir 6,4 de amoniaco
al 24 %; se obtione una solucidn limpida que es ilimitacdamentc

miscible con el asgua. El pH asciends a 9,9.

Eijemplo 5

Sc agitan en atmdsfera de nitrdgeno y
a 1002 ¢ de temporatura interna, dursnte dos horas, 98 g
(0,5 equivalentes de £TUpPos epoxidicos) del epdxido
deserito en el Ejemplo 1, junto con 54,2 g (0,35 equivalentes
de grupos aminigos) de una mezcla de l-amino-eicosano y
l-amino-docosano y con 50,5 g do decido sebdeico (0,5
equivalentes de grupos doidos). Despuds de diluir con
202,7 g de &ter monobutilico de etilenglicol, se obitiene un

producto al 50 %, de viscosidad mediana y con Indice do

acidez de 57,8,

145,5 g del producto al 50 % que se ha

descrito (0,075 equivalentes de grupos de dcido) se calicntan
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a 602 C de tempcratbura interna junto con 18,3 g de trietilen~
tetraminag (O,%5 equivalentes de grupos aminicos), durante
una hora. Despuds de diluir ccn 281 g de dter monobutilico

de etilenglicol, se obtiene una solucidn limpida; que es

ilimitadamente miscible con el agua. El pH asciende a 10,1:

Ejemplo ©

Se agitan a 1002 ¢ durante 3 horas 98 g

(0,5 equivalentes de grupos epoxidicos) del epdxido que se
he descritc en e} Ejomplo’l, junto gon.3l g de una
mezcla de 1famino-eicosano y l-amino~docosano (0;2 equivalen—
tes de grupos aminicos) y con 50 g de n-butilglicol. Lucyo se
afiaden 40,1 g de éci@o piméliCO §0,5 equivalentes de grupos
dcidns) y se agita por 3 horas todavia a 1000 C de temperatura
intermsa. A oontinuacidnwse diluye con 119 g de n—but%lgliCOI
¥ se prosigue la agitacién hasta el enfriamiento. Se obticne
un producto limpido; de viscosidad mediana y con Indicc de
acidez de 70, )

150 g del producto al 50 % que se ha
descrito se_mezclan con 25 g do trie?ilamina \% oonGlng de }
n-butilglicol, Sc obtiene una solucidn limpidae cuyo contonido
de materia scea es del 40 %. Una muestra do csta solucidn,
dilufda con ezus desionizada (1 : 20 ); presenta un pH de
10,5. |

De manera andloga sc procede con los productos
preparados seguin los Ejemplos 7 a 24, 26 a 28 y 29 a 35 que
giguen.

Ejemplo 7

Sc agitan a 1002 C de temperatura inteima
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durante 3 horas 98 g (0,5 equivalentgs de grupos epoxidiégé) B
del epdxido segin el Ejemplo 1, junto con 31 g (0,2
equ;valqntes de grupos amiqicosz do wa mezcla de l-amino-~
elcosano y l-amino-docrsano y con 50 g de butilglicol,
Iuego se afladen 58;6 g de dcido dodecendicarboxilico |
(0,5 equivalentos de grupos deides) y se sigue agitando a
1002 C de temperatura interna por 3 horas. Despuds de
diluir con 137 g'do n~butilglicdlgvse obtiene un producto
1impido, de viscosidad mediana y con un indice de acidez

de 65,5.
Ejemplo 8

Se agitan a 100¢ C de temperatura intorna,‘
durante 3 horas, 98 g (0,5 equivalen?es de grupos cpoxidicos)
del cpoxido seguin ol Ejemplo 1, junto con 31 g (0,2 OquiVmT
lentes§e grupos_aminicos) de una mezcla de l-amino-eicosann ¥y
l-agmino~docosano y con 50 g de butilglicel. TLuego se ailaden
14,;§ g de hoxandiol-l,6 (0,25 equivalentes de grupos
hidroxilicos) y 50,5 g de deido mebdeico (0,5 equivalentos
de grupos deidos) y se prosiguc agitando & 1002 C de
temperatura intcrna por 3 horas todavia. A continuacicn
se diluye con 144 g de n-butilglicol y se continda_la
agitacidn hasta 91 enfriamiento, $o obtiene un producto
1fmpido, de viscosidad mediana y con un indice de acides de
63, |

Ejemplo 9
Se aglten a 1002 ¢ de temperatura interna,

durante 5 horas, 98 g (0,5 equivalentcs de grupos epoxfdicos)

del epdxido seg¥n el Ejemplo 1, junto con 54,2 g (0,35 equivae~
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lentes de grupos aminicos) de une mezcla de 1-amino~eicosano
¥ l-amino-docosano ¥y con 50 g de n-~-btutilglicol. Tuego se
agregan 60,6 g de deids sebdeico (0,6 equivalentes de

grupos dcidos) y se prosiguc la agitacidn a 1002 ¢ deo tempe- )
r@tura interme por 5 horas. Despuds de afiadir 16;2 g de opiclo-
rohidrinag, (0;175 meles), se agita a 1000 C de temperabura
interna por 5 horas todavia. A continuacidn se¢ diluyo con

179 & de n-butilglicol y se continda agitando hasta el
enfria@i@nﬁg. Sc obtienc un producto limpido, medianamecnte

viscoso y con indice de acidez de 64,

Ejemplo 10

Se agitan a 1002 C de temperatura in?erna;
durantg 5 @oras, 98 g (0,5 ?quivalentes de grupos cpoxidicos)
del epdxido segin el Ejemplo 1, junto con 31 g (0,2 §
equivelenies de g;upos_amigicos) de una mezcla de l-amino-
eicogano y l-amino-docosano y con 50 g de n—butilglicoli
Luogo se afladen 50,5 g de deido sebdeico (0;5 equivalentes
de grupos dcidos) ¥y 7;4 g dc enhidrido ftdlico (0,1 equivalen-
te de grupos decidos) ¥y so prosigue la agitacidn a 1002 C de
temperature interna por 5 horas mds. Se agregan 9,25 g de
epiclorohidrina (0,1 mol) y sc coqtinué agitando a 1002 C de
temperaturé interna por 5 horas todavia, A continuacidn ee
diluye con 146 g de n~butilglicrl y se prosigue agiﬁgndo )

hasta el enfriamiento. Se obtienc un productn limpido, fldido

y con un indico de acidez de 67.

Ejemplo 11

Se agitan durante 3 horas a 1002 C de
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tempevatura interna 98 g (0,5 equivalontos de grupos
epoxidicos) de un epdxido segun ol Ejemplo 1, junto con

31 g (0,2 equivalentes de _grupes aminicos) de una megecla de
l-amino-oicosanc y 1—amino«d0bosano y con 50 g de n-butilgli-
col. Luego sc agregen 17,7 g de hexandiol-1l,6 (0 3 equivalon-
tes de grupos hidroxilices) y 50,5 g de deido sebdeico (0;5
equivalentes de grupos dcidns) y se continda agitandn a 1009C
de temperatura_intorna por 3 horas todavia. Después de @ﬁadir
4,6 g de epiclorchidrina (0,05 moles), se agita por 3 horas
to@avig a 1002 Cdo temperatura‘énterna, se diluye a con?inuaf
cidn con 151,8 g de n-butilglicol y se prosigue agitendo has-
ta el enfriamiento. Sc obtiene un producto 1impido, f1dido y

con un indice de acidez de 43,6.

Ljemplo 12

S¢ agitan durante 3 horas a 100° Ce tompo sratu-
ra interna 98 g (0,5 equivalentes dc grupos epox1dlcos)
del epdxido descrito on ol Ejemplo 1, junto con 31 g
una mezela de l-amino~eicosano y l-amino-docosano (0;2
equivalentes de grupos aminicos) y con 50 g de n-butilglicol,
Luego se afiaden 50,5 g 90 deido sebdeico (0,5 equivalenites
de grupos deidos) ¥ 9,8 g dc anhfdrido maleico (0,2 )
equivalentes de grupos dcidns) y so continda agitando a
1002 C de temporatura interna por 3 horas todavia.
A continuacidn se agregan 9,25 g de epiclorohidring (O 1 mol)
¥y se pr931gue la agitacidn a 1002 C de temperatura 1ntorng
por 3 horas mds, Despuds de afiadir 148;5 g de n-butilglicol,
se contlnua agltqndo hasta ol cnfriamiento., Sc¢ obtienc un

producto 1impido, de viscosidad mediana y con un indice de

acidez de 60,3;
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Ejemplo 13

So agitan a 1002 C do temperaiura intema,
durante 3 horas, 98 g (0,5 oquivalentes de grupos epoxidicos)
dol opoxido deserito en el Ejemplo 1, junto con 31 g de
una mezcla de l-amino-eicoseno y l~amino—docosano (0,2
equivalentes de‘grapos aminicos) y con 50 g de n-butilglicol,
Se agrogan lucge 14,75 g de hexandiol-l,6 (0,25 equivalentes
de grupos hidroxilicos) y 50,5 g do deido sebdcico 5
(0,5 equivalentes do grupos deidos) y se continda la agitacidn
a 1002 ¢ de temporaturs interna por 3 horas todavia,

Despuds de enfriar hasta 602 ¢ de temperatura interna,

se agrogan 6,5 g do glicerinodiclorohidrina (0,05 moles)

y se continda agitando por 3 horas; a 602 C de temperatura
interna. Se afladen %uego 50,7 g de n-buti;glicol v se
continda la agitac%dn haste el oenfriamicnto. Se obtienc

un producto 1impi@o; de viscosidad mediana y con un indice

de acidez de 61,5.

Ejemplo 14

Sc agitan durante 3 horas a 1002 C de
temperatura interna 98 g (0;5 equivalontes de grupos epoxidi-
cos) del epoxido descrite en el ﬂjemplo“l, junto con 31 g do
une mezela de l-amino-eicosano y l-amino-docosano (0,2 equiva~-
lentes de grupos qmini?os) ¥ con 50 g n-butilglicel. So'aﬁadeg
luego 44,5 g de polipropilenglicolr(o,l mgl) ¥ 50,5 g de deido
sebécicQ (0,5 equivalentes de grupos deidos) ¥y se contipda la
agitacidn a 1002 C de temperatu?awinterna por 3 horas tod%via;
Después de efladir 9;25 de epiclorohidrina (0,1 mol),~se conti-

nda agitendo a 1002 ¢ de temperatura interna por 3 horas mds

o



10.

15,

20,

25,

End
- 20 m

o e!?.\ X

\)
BB wiexeva
7 AL AL L

w

¥ ce sgrogan 183,25 g de n~bﬁtilglioolf Se obtiene un producto

1impido, de viscosidad medisna y con un fndice de acidez de

31,

Ejemplo 15

3¢ agitan durante 3 horas a 1002 C do'tcmpera—
fura interna 98 g (0;1 equivalente de grupos onxidicos)
del epdxido descritn en el Ejemplo 1, junto con 18,6 de
laurilamina (0,2 equivalentes de grupos aminicos) y
45 g de n-butilglicol. Se afiaden lucgo 50,5 g de écido
sebécicg (0,5 equivalentes de grupos deidns) y se progiguc la
agitacidn a 1000 C de temperatura interna por 3 horas
todavia, 4 continuacidn se afiaden 5;3 g de acrilonitrilo
(0,1 mol) y se agita por 3 horas mds a 1002 Cde temperature
interna, Despuds do agrogar 127 g de n-butilglicol, so conbti-
nda agitando hasta ol enfriamiento, con lo cual se obticne un

producto limpido, de viscosidad mediana y con vwn indice de

+ geidez de 65,8,

Ejemplo 16

Sc agitan a 1002 C de temperatura interna
durante 3 horas 98 g (0,5 equivalcentes de grupos epoxidicos)
del epdxido doscrite en el Ejomplo 1, junto con 27 g de
estearilamina (0,2 equivalentos do zrupos aminiens) y 50 g de
n-butilglicol. Luego se afladen 50,5 & de dcids sebdeico
(0,5 equivalentes de grupos deidos) y se agita a 1000 C de
temperatura interna por 3 horas todavia, A continuacidn
se agregan 10,2 g do anhidrido acdtico (0,1 mol) y se

prosigue agitando a 1009 C de temperstura intcrna por
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3 horas mds, Despuds de =findir 135 g de n-butilglicol, se
continda agitando hasta el enfriamiento, con lo gue se

consigue un producto limpido, de viscosidad mediana y con

indice de acidez de 91,7,

Ejemplo 17

Se calientan a 1002 C de temperatura'interga
durante 2 horas 98 g (0,5 equivalentes de grupos epoxidicos)
del epdxide descrito en el Ejemplo 1, junto con 54,2 g de
una mezcla de l-aminn-eicosano y l-amino-docosano (0,35
equivalentes de grupos aminicos) y con 47 g de deido
acelaico (975 equivalentes de grupos deidos). Luego sco aflade
una, solucidn sl 80 %, en n-butanol, de 54;2 g de éter dibutili~
co ¥y tributilico de hexametilolmelemina y se agita & 1002 ¢
de temperatura interna por una hora todavia. Despuég de
diluir con 240 g de n-butilglicol, se obtiene un producto
1fmpido, de viscosidad mediana y con un indice de acidez

de 46,4. )
Ejemplo 18

Se agltan a 1002 C de temperatura interna 3
durante 2 horas 98 g (0,5 equivalentes de grupos epoxidicos)
del epdxido descritnven e; Ejgmplo 1, Junto con 31 g de

una mezcla de l-amino-eicosano y l-amino-docosano (0,2
equivalentes de grupos sminicos) y con 50 g de n~butilglicol,
Tuego se afladen 50,5 g de doido sebdeico (0,5 equivalen%es
de grupos deidos) y se continda agitando a 1002 C de
temperatura interna por 2 horas todavia. Despuds de )

agregar 12,4 g de etilenglicol (0,4 equivalentes de grupos

hidrox{lices), se prosigue la agitacidn a 1009 ¢ de temperatu—
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ra interna por 2 hores mds. A centinuacidn se aflade una
- v p .

-

solucidn al 80 %, en n-butanol,-de 54,2 g de dler dibutflico
y tributflico de hexemetilolmelamina y se agita a 1002 C
de temperatura interna por 2 horas todavia. Después de

5. diluir con 182 g de n-butilglicol, se obtiene un producto

1impido, de viscosidad mediana y con indice de acidez de 42,9,

Ejemplo 19

Se calienten a 1009 C de temperatura @nﬁorng,
10, durente 3 horas, 98 g (0,5 equivalentes de grupos epgxi@ioos)
del epdxido que se ba descritn en el Ejemplo 1, junto con 45 g
de una mezcla de l-amino-elcosano y l-amino-docosano (0,3
equiYalentes de grupos amfnicos) y con 50 g de n-butilglicol.
Luego se afiaden 60,5 g de deido sebdeicn (0,6 equivalenics de
15, grupos dcidos) y se agita a 1002 C de temperaturas interna
por 3 horas mds., Despuds de agregar 13,9 g de epiclorohidrina
(0;15 moles); se prosigue la agitacidn a 1002 Cde temperciura
interna por 3 horas todavia. Despuds de diluir con 225 g de
n-butilglicol, se enfria el producto reaccional hagsta 702 C
20, de temperatura interna, se le afiade una solucidn al 80 %, en
butanol; de 93,5 g de éter dibutilico y tributilico de
hexametilolmelaming y se_agiﬁa a 702 ¢ de temperatura
interna por 30 minutos todayia.

A continuvecidn se enfris hasts la

25, temperatura del ambiente.
Ejemplo 20

Se agiten a 1002 C de temperatura inborna,

durante 3 horas, 98 g (0,5 equivalentes de grupos epoxidicos)
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del epdxido desorito en el Ejemplo 1; junto con 31 g de una
mezcla de l-smino-eicosano y l-amino-docosano (0,2 equivalen~
tes de grupos aminicos) ¥ con 50 g de n-butilglicol. Tuego se
aﬁaden 17, 7 : de hexandlol 1,6 (0.3 equivalentes de mrupoés
hidroxilicos) y 50,5 g de dcido aeba010g (0,5 equivalenies de
grupos dcidos) y;se prosigue la agitacidn a 1002 C de tempera—
tura interna por 3 horas todavia. Después de afiadir 4,6 g de
epiclorohidrina (0,05 moles), se continda agitando a_ 1000 ¢
de temperatu“a interna por 3 horas mds, 4 contlnua01on 56
diluye con 207,9 g de n-butilglicol, se enfria el producto
hasta 70° C de temperatura interns y se ailade una C*o:Lch.d'n

al 80 7, en n-butanol, de 93,5 g de dter dibutilico y
trivutilico de hexametilolmelamina. Después de agitar a 708 C
de temperatura interna por 30 minutos todavia, se enfria has-

ta la temperatura del ambiente,
Ejemplo 21

Se agitan s 100¢ C de temperatura interna, )
durante 3 horas; 98 g (0,5 equlvalentes de grupos epox 1dlcos)
del epdxide que se ha descrito en el Ejemple 1, junbo con
31¢g (9;2 equivalentes de grupos aminicqs) de una mezcla de
l-amino-eicosano y l-~amino-docosano y con 50 g Qe n-butilgli-~
col. Luego se afiaden 9;5 g Qe 1,2-propilenglicol (0,25 equi-
valentes de grupos hidroxilicos), 40;4 g de dcido sebdeico
(0,4 equivalentcs de grupos dcidos) ¥ 7;4 g de anhidrido ftd-
lico (0,1 equivalente de grupos dcidos) y se agita a 1002 C
de temperatura interna por 3 horas todavia, A continuacién_
se diluye con 136 g de n-butilglicol y se prosigue agivando

hasta el enfrismiento. Se obtiene un producto 1impido, de



loo

15,

20,

25,

visconidad modiane ¥y con un indice de scidez de 57.

Ejemplo 22

-

Se agitan a 1002 C de temperatura intgrna;
durante 3 horas, 98 g (0,5 equivalentes de grupos epoxi@ioos)
del epdxido que se ha descritn en el Ejemplo 1, juntn con 31
g (O‘Z‘equivalegtes de grupos gmin%cos) de una mezcla de
1~amino~e%cosano y l-amino-docosano y con 50 g de n-butilgli-
col, Tuego se afiaden 11,25 g de 1,4-butandiol (0,25 gquivalen~
tes de grupos hidroxilicos), 50,5 g de deido sebéc@co (0,2
equivalentes de grupes dcides) y 7,4 g de anhidrido
ftélicow(o,l equivalente de grupos deidos) y se prosizue la
agitacidn a 1002 C de temperatura interna por 3 horas uds,
Despuds de afladir 9;25 g de epiclorohidrina (0,1 mol), gc
progigue la apitacidn a 1009 g de temperatura interna por
3 horas tndavia. A continuacidn se diluye con 157 g de )
n-butilglicol y se continda agitando hasia el enfriamiento;
Se obtiene un producto limpido, de viscaosidad mediane y con

un indice de acidez de 43,6,

Ljemplo 23

Se agitan a lOO? C durante 3 horas 98 g
(0;5 equivalentes de grupos epoxidicQs) del epdxido que ge
ha descrito en el Ejemplo 1, junto con 31 g (0,2 equivalontos
de grupos aminiQos) de una mezcla de l~amino—eicasa@o ¥
1~amino~d00hsano y con 50 g de n—butilglicol. Luego se alladen
22,5 g (0,3 equlvalontes de srupos hidroxilicos) de
trietilenglicol, 50,5 g (0,5 equivalentes de grupos a01d0u)

de dcido sebdcico y se prosigue la agitacidn a 1002 C de
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tomperature interna por 3 hores mds. Despuds de afiadir 4,6 g
de epiclorohidrina (0,05 moles), se continda agitando a

100¢ C de ‘temperatura interna por 3 horas todavia,vse diluye
con 156,6 g de n-butilglicol y se continde agitando hasta

6l enfriamiento. Se nbticne un producto limpido, de viscosi-

dad mediana y con un indice de acidez de 48,

Ejemplo 24

Se agitan g 1002 C de temperatura intgrna; )
durznte 3 horas, 98 g (0,5 equivalentes de grupos opgxi@ioos)
del epdxido que se ha descrito en gl Ejemplo 1, junbto con 31 g
(0,2 equivalentes de grupos aminicos) de una mezcla de l-amino-
eicosano y de l-amino-docosano y con 50 g de n~butilglicol,
Iuego se afladen 15;9 g de dietilenglicol (0,3 equivelontes
de grupos hidroxilicos) y 50,5 & de dcide sebacico (0,5
equivalentes de grupos deidos) y se continva egitvando a 100¢C
de temperaturs interna por 3 horas mda, Despuds de aﬁadir~4;6
g de epiclorohidrina (0,05 moleg), se prosigue la agitacidn
a 1002 C de temperatura por 3 horas tndavia, se afiaden 150 g
de n-butilglicol y se continda agitando hasta el onfriamiento.
Se obtiene un producto limpido; de viscrgidad mediana y con

un indice de acidez de 47,8.

Ejemplo 25

Se agitan a 100¢ C de temperatura invorna,
durante 3 ?oras; 98 g (0;5 equivalentes de grupos epgxidicos)
del epdxido gue se hs descrito en el Ejemplo 1, junto con
1 g (9;2 equivglentes de‘grgpos aminicos) de una mozcla de

l-amino-eicosano y l-amino-docosano y con 50 g de n-butilgli-
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col. Luego se sfiaden 15,6 g do neopentilalicol (0,3 eguivglen—
tes de grupos hidroxilicos)‘y 50,5 g de deido sebéoigo (0,5
equivalentes de grupos éoidos)_y se cnntinda agitando a 1002C
de temperatura interna por 3 horas nds. Despuds de aficdir 4,6
g eplclorohidring (0,05 moles), se prosigue la agitacidn a
1002 C de temperatura interna por 3 horas todavia;.

) A continuacidn se diluye con 149,7 g de
n~-butilglicol ¥y ge prosigue a@itando hasta el enfriamlento.
Se obtiecne un producto limpido, de viscosidad mediana y con
un indice de acidez de 47,5, ) _

a) 177 g Gel producto al 50 % que 8¢ ha
descrito (07055 equivalentes de deide) se agitan a 60° C
de temperaturs interna junto con 31 g de dietilentriemina
(1,5 equivalontes de grupos aminicos) y 12,5 g de butilglicol,
durante una hora. )

Despuds de afladir 20 g de amoniago al

24 % y 194 g de butilglicol; se obtiene una solucidn
1impida; fldida y con wn pH de 10,3.

b) - 177 g del producto al 50 % que se ha
descrito (0,075 equivalentes de dcido) se agitan a 60¢ C
de temperatura interna junto con 40,6 g de Tetractilenpenta-

mina (1,5 equivalentes de grupos aminicos) y 3 g do butilgli-~

col, durante 1 hora.

Después de afiedir 50 g de amoeniaco al 24 %
y 163 g de butilglicol, se obtiene una solucidn flfida, con
pH de 10,4, )
c) 236 g del producto al 50 % que se ha
descrito (0,1 equivalente de deido) se agitan a la temperatu-

ra del ambiente junto con 85 g de isoforondiaming (l-aming3-
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eminometil-3, 5, S-trimetil-ciclohexano) (2 equivalentes de
grupos aminicos), 20 g de ammniacoual 24 % y 248_@ de
butilglicol. Sc obtiene una soiucidn fldids, cuyo pH es
10,8, )

d) 220 g del producto al 50 % wue se ba
descrito se tratan con 21 g de amoniaco al 24 % y, despuds @e
buen removimiento, se diluyc la mezela con 279 de butilglicol,
Se obtiene uma solucidn fldida, con pH de 8;5.

e) . 177 g del producto al 50 % que se¢ ha
degcrito ge tratan con 44 g de triei_;anolaminae Se obticne un
producto de viscosidad medians, cuyo pH es de 8,5.

) 234 g del producto al 50 % que se ha
descritg se ftratan con Tl g de tri-n-propilamina, 20 73 de
a@oniago al 24 % ¥ 159 g de butilglicol. Se obtienc una

solucidn fldida, con pH de 10,0,

Ejemplo 26

Se agitan a 1002 C de temperatura interna,

durante 3 horas, 78 g de un copdxido de la fdrmula

<:I:::::]<:CH2 - 0\\CH_.[:::::1::
0 yd 0
GH2 -0

(0,5 equivalentes de epdxido), junto con 31 g (0,2 )
equivalentes de grupos aminicos) de una mezela de l-amino-
eicosano y l-amino-docosano y 50 g de butilglicol. Luego

se afiaden 17,7 g de hexandiol~l,6 (0,3 equivalentes de
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grupos hidroxilicos) y 50,5 g de deido sebdcico (0,5

equivalentes de grupos decidns} y so prosigue la agitacidn a
1002 C de temperatura interns par 3 horas mds, A continuagién
se agregan 4,6 g de epiclorchidrine y se continda sgitands
a 1002 C de temporatura internma por 3 horas todavia,
Luego se diluye con 132 g de butilglicol y se prqsigug
agitando hasta el enfriamiento, Se_obtiene una solucidn
1impida, de viscosidad mediana y con un indicc de acidez de
42,6, )

Ejemplo 2%

Se agitan a 100% c Qe temperatura in@erna,
durante 3 horas; 392 g de un epdx;do segin el Ejemplo 1
(2 equivalentes de epoxido), junto con 310 g (2 equivalontes
de grupos sminicos) de una mezecla de l-amino-eicosano y l-ami-
nodocosano y 200 g de dioxann., Tuego se_aﬁaden‘70,8 g de
hegtandiol~1,6 (1,2 equivalentes de grupos hidroxilicos) ¥
202 g de deido sebéoicg (2 equivalentes de grupns dcidos) ¥
g6 prosigue la agitacidn a 1002 C de temperatura inteina
por 3 horas mds. Sc afiaden todavia 37 g de epiclorohidrina
(0,4 moles) y se continda agitando a 1002 C de temperabure

interna por otras 3 horas.

-~

A continuacidn sc diluye con 812 g de
dioxano y se continda agitando hasta el enfriesmiento.,
Se obtiene una solucidn de viscosidad mediana, con

fndice de acidez de 81,5,

Ejemplo 28

a) Se agitan a 1002 C de temperatura interna,
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durante 3 heras, 98 g de un.epdxido segﬁn el Ejemplo 1

(0.5 equivalentes de epdxido), jumio con 31 g (0,2

-

equivalgntes de grupos aminicos) de una mezcla de l-amino-
cicosano y l-amino-docosano y con 50 g de hutilglicol.
Luego se afladen 15;6 g de neopentilglicol (0,3 equivalentes
de grupos hidroxilicos) y 50,5 g de deido sebdcico §
(0,5 ecquivalontes do grupos geidos) y se continda la agitacion
g 1002 ¢ de tomperatura interna por 3 horas mds. Se
efiaden 9,25 g do epiclorohidrina (0,1 mol) y se prosi-
gue la ag@taoién a 1002 C de @omperatura interna por
3 horas todavia. 4 continuacidn se diluye con 154 g de
tricloroetileno y se continds agitagdo hasta el
enfriamiento. Se obtiene una solucidn limpida, de viscosidad
mediana y con un indice de acidez de 36.

100 g del producto al 50 % que se ha
deserito y 10 g dc una goiucidn al 50 % de un producto do
adicidn de 70 moles de dxido dc etileno a una mezcla
de aminas grasas (de 17 a 22 dtomos de carbono) se mozelan
con agitacidn rdpida y se diluye la mezcla despagio con
140 g do agua desionizada. So obtienc una emulsidn fldida,
finamente dividida y cuyo contonido de materia activa es de
20 %. E1 pH es de 5;0. _ _

b) 98 g del epdxido segin el Ejemplo 1

(0,5 equivalentes de grupos epoxidicos) se agitan a 1002 ¢
de temperatura intorna,_duranto %5 minutos, junts con 3l g
de una mezcla dc l~amino~eico§ano ¥y l-gmino~doco§anov(o,2
equivalentes de grupos aminicos = gtomos de hidrdgeno
liga@os a aminonitrdgenc) y 50 g de dimgtilformamida.
Luego se afladen 15,6 g de neopentilglicol (0,3 equivalentos

de grupoes hidroxilicos) y 50,5 g de dcido sebdcico
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(0,5 equivalentes de grupos deidos) y se continda la
agitacidn a 1002 C de temperatura interna por 3 horas mas.
Se afladen luego 13;9 g de epiclorohidrina (0,15 moles) y se
agita a 1009 C de tomperatura interna por 3 horas todavia.
Mediapte dilucidn con 159 g do porclorometileno; se obtiene
un producto al 50 %, de viscosidad mediana y con un indice de

acidez de 28,4,
_ 100 g del producto al 50 7 se tratan con 12

g de una solucidn acuosa al 50 % de hidroabietilaming y 80 mo-

les de éxido de eti%eno; y se megcla b@on, Luegq se¢ aflado

despacio una solucidn de 2 g de qufato de diamonio en 52,5 g

de agua (desionizada)_y se cmulsiona en unos 5 minutns:

Se obtiene una emulsidn finamentc dispersa, fldida y con un

contonidn de resina del 30 %. (Indice de pH : 6,8).

Ejemplo 29

Sc agitan a 1002 C de temperatura-interna,
durente 3 horas, 98 g de un eopdxidn segdn el Bjemplo 1
(0,5 equivalentes de opdxidn), junto con 31 g (0,2 cquivalen~
tes deugrgpos a@inicos) de une megela de l~amino—gicosano y
l-gmino~docosano y con 50 g do butilglicol., Iwesgo se aﬁgdon
17,% g de hexandiol~l,6 (0,3 equivalentos de grupos hidroxiT
licos) ¥y 50,5 g do deido sebdeico (0,5 equivalentes de grupos
écidos)ry se continda agitando a 1002 C de temperatuya into;na
por 3 horas mds., Se afiaden 5,8 g de acrilato de hidroxietilo
(0,05 moles) y se prosigue la agitacidn a 1009 C de
temperaturs interna por 3 horas todavia.

Despuds de diluir con 147,6 g de butilgli-~

-

col, se continda agitando hasta el onfriamiento. Se¢ obtienc
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una zclucidn limpida, de viscesidad mediana y con un fndice de

acidez de 66,

Bjemplc 20

Se agitan a 1002 C de temperatura i@terna;
durante 3 horas, 98 g de un cpdxido segin el Ejemplo 1
(0;5 oquivalcntes de epdxido), junto con 31 g de una
mezela de l-amino-cicosano y l-amino-docosano (0,2 cquivalen—
tes de grupos aminicos).y con 55,5 g de butilglicol, Sevaﬁaden
luego 17,7 g de hexandiol—1;6 (0,3 equivalentes de grupos
hidroxilicos) y 50,5 g de deido sebdeico (9,5 equivalontes
de grupos decidos) ¥y se oont;nda la agitacidn a 1002 C de
temperatura intorna por 3 horas mds, '

. A'OAntinaaciéh se afiaden 3,6 g de deoida
acrilico (0,05 moles) y se sigue agitando a 1002 C de
temperstura interna por 3 horas todavis. Después dg diluir
con 145,4 g do butilglicol, se coptindg la agitacidn hasta
el enfriamionto. Se obtiene uns solucidn limpida, de

viscosided mediana y con un indice de acidez de 71,5,

fjemplo 31

Se¢ agitan a 100¢ C de temperatura iptorna;
durante 3 horas, 98 g de un epdxido segin el Ejemplo 1
(0,5 equivalontes de epdxido), junto con 31 g de una mezcla
de l-emino-eicosano y l-amino-docosano (0,2 equivalentes
de grupes eminicos) y con 55,5 g de butilglicol. Lueg5 se
gfiaden 17,% g de hexandiolml;G.(O,3 equivalentes de grupos
hidroxilicos) y 50,5 g de decido sebdeico (9,5 equivalontes

de grupos £cidos) y se continda la agitacidn a 1002 C de
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tempezatura interna por 3 horas mds. Se afladen todovia 3,2 &
de metacrilato de glicidilo (0;025 moles) y se continua
agitando a 1002 C de temperatura interna por otras 3 horas.
Después“de diluir con 145,4 g de butilglicol, se prosigue la
agitacidn hasta el enfriasmiento. S¢ obtiene una solucidn

limpida, de visocisdad mediana y con un indice de acidez do

56,9.

Ejemplo 32

Se agitan a lOQQ C_de temperatura iqterna,
durante 3 horas, 98 g de un cpdxido segun el Ejemplo 1
(0,5 equivalentes de epdxidn), junto con 31 g de una mezcla
de l--amino-eicosano y l-amino~docosano (0,2 equivalenies de
grupos aminicos) y con 55,5 g de butilglieol. Se afiaden
luego 17,7 g de hexandiol-l,6 y 50,5 g de acido sebdeico y
se prosigue la agitacidn a 1002 C de temperatura intomma por
3 horas mds., A continuacidn sc afladen 5,1 & de metilolacrila~
mide (0,05 moles) y se continmia agitando a 1002 C dc tompe~
ratura interna por 3 horas tnlavia. Despuds de afladir
146,9 g de putilglicol, sc prosiguc la agitacion hasta ol
enfriamiento. § )

So obtienec una solucion limpida, fldida y con

wm fndice de acidez de 59.

Ejemplo 33

Se agitan a 1909 C de temperatura gntorna
durante 2 horas 98 g de un epdxido segin el Ejemplo
1 (0,5 equivalontes de epdxido) con 54,2 g de una mezcla do
l-gmino-eicosano y l-amino-docosano (0,35 equivalentos

do grupos aminicos) y con 60,6 z do deido sebdeico (0,6
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equivalontes de grupos écidos).'
) So afladen lusgo 66,3 g de Ster hexametilico
de nexametilolmelsmina ¥y sc cqntin@a agitando a 100¢ Cvde
temperatura interna por una hora todavia. A continuaciénvso
diluye con 279 5 de butilglicol y sc prosigue la agitacidnm
hasta el onfriamionto. Se obtiene un producto de viscosidad

medisna, cuyo indice de acides cs de 61.

Ejemplo 34

Se agitan a lQOQ Q de temperatura interne,
durante 2 horas, 98 g de un_epéxido‘segdn el Ejemplo 1
(0,5 equivalentes de epdxido), junbo con 54,2 g de wna
mezcla do l-amino-eicosano y l-azmino-docosano (0;35 equivalen~
tes de grupos emimicos) y con 60,6 g do dcido sebécico
(0,6 equivalentes de grupos deidos). Se afiaden luego
57,5 g do dter pgntamotilico do hoxametilolmelamina y se
continda egitendo s 1002 C de temperatura interna por una hora
todavia. A continuacidn se diluye con 264 g de butilglicol y
se'prosigue la agitacidn hast: ol‘enfriamiento, Se obticne un
producto de visensidad mediana, con un indice de gcidez de

64,5. )
Ejemplo 35

Sc agiten a 1002 C durante 2 horas 96 = de
un epdxido segin el Ejemplo 1 (0,5 equivalentes de opdxido),
jqnto con 54,2 g de una mezcla de l-amino—-eicnsano y l-amino-
docosano (0,35 equivalentes de grupes aminicos) y con
60,6 g de dcido sebdeico (0,6 equivalentes de grupos dcidos)
y 50 g Qc butilglicolf Se aﬁadop lucgo 62;3 g del éter

metilico de le dihidroxidimetilolotilenurez y se continda



5.

10,

15.

20.

- 43 -

agitando a 1002 C de temperatura interna por una hora
todavia. A continuacidn sc diluye con 225 g de butilgli-
col y se prosigue la agitacidnvhasta el enfriamiento.
Se obtiene un producto dc viscosidad mediana, cuyo indice

de acidez cs do 69,6,

Ejemplo 36

Preparacidn dcl componente 3)

Se hacen reaccionar con dxido de cti-
leno las aminas grasas o rospectivamente las mezclag
de aminas grasas segun mdtodos conocidns. Los aductos
resultantes se calientan hastes temperatura de 60 a 652 C
y luego se intrnduce, durante 15 minuqu, la urea y,
durante 30 minutos, cl deide emidosulfdnico. A continua-
cidn se asumonta la temperature por calentamiento lento
(30 minutos) hasta 95-1002 ¢ y sc manticnc la mezol@
reaccional durante 6 horas a una tomperatura de bafio
de 100 a 1052 ¢, Se'aﬁadq luego agua suficicente para
que se origine una~solucidn al 50»% del aducto esteri-

ficado de amina y dxido de etileno.

La tabla que sigue enntiene los

componentes de reaceidn gue se hacen reaccionar segun

la formulacidn aqui expuesta,




Lol A 4. ~r

c

Urea,

Agua, par-

Composiecidn | Oxido de | Aducto de Agido emi-
de la alqui | alquile~ |dxido de”-| par- [|ddsulfoni~ !tes
lamina nd, en |alquilonc,| tes  |co, partes
moles artés
1 mol)
30 % de he-
xadecilami--
ne, _
25 % de oc-
tadecilami- 7 580 107 214 650
na, )
45 % de oc~
tadecenila~
mina
" 7 580 200 320 450
" 7 580 214 214 540
" 10,5 773 107 214 840
" 16 1010 200 320 880
n 16 1010 214 214 970
10 % de es-
tearilaming _
55 % de arg 30 1620 200 320 1450
quidilamine
25 % de be-
henilamina

EJEMBLOS DE EMPLEO

I

P s

~

En un aparato do circulacidn se tifien al

prinecipio como de ordinario, preferentemente con colorantes
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" resotivos por mor de las propiedades de solidez, 100 kg de

' un'hilovconétituido por 90 % de lana y 10 % de poliamida

( ‘epsilon-caprolactama).
| 7 ) Despuds de %a tincidn, se aclara y se prepara
w baflo fresco de tratamiento. la temperatura del agua os de
202 C. A este bafio se afinden ahora : ‘
3000 g d"e KHsoS, ) )
' 1000 g de una solucidn acunsa al 50 % del producto de
reaccidn 6 segin el Ejemplo 36;

2000 g de deido acdtico al 80 % y

-

1200 g de 1la preparacién acuosa segin el Ejemplo 2.
En el bafio de tratamiento se forme una emul-
sidn. Mediante bombeo se hace pasar el liquido por el mate—
rial en direccidn alternativa y se_le deja circular poxr 40
ninutes, BEn este ?iempo, la emul§idn prende comp}etgmgnte a
la fibra y el bafio de tratamiento se vuelve claro como agua.
Se afladen entonces todavia gl bafio:
3000 g de bisulfito sddico ¥
3000 g de una solucidn de

74 2¢g de polletlleno (contiene grupos carboxili-

v

~cos anoxidqdos)

22 8 g de parafina (de punto de fusidn 60 a 622 C),
17 1 g de un producto de condensacidn a baso de
dcidos grasos insaturados, dlmgr;zados, y deletilentriamine y
152 g de bgtilglicol.
5 Se prosigue el tratamlento a la misma tempe-

ratura por 30 minutos todavia. Iuego se aclara y se socs a

802 ¢C. ’ .
De este hilo se propara una pieza de género de
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punto que se ensaya segin la norms 72 de la IWS. Resultan los

indices siguientes:

Material Relajacidn Encogimiento
afieltrante

sin tratemiento T % 52 %

con tratamiento 0,1 % 2,4 %

En ougar dc la mezcla de lana y Qoli§mida

que se ha indicado antes, pueden emplearse otra proporciones

de mezcla, o bien mezelarse a la lana tambidén otras finras

(por ejemplo, poliéster, poliamcrilonitrilo o fibras celuldsi~

cas), o aln puede aprestarse lana pura.

II.

En un aperato tintdreo vertical Muff se
humec?an a 302 C 100 kg de hilo de lana que ya hén sido
tefiidos en el peinado., Al cabo de unos 10 minutos se
afiaden gl baflo de tratamiento:

5000 g de KHSO5; _ )
500 g de una. solucidn acuosa al 50 % dek preducto de
resceidn 6 segin el Ejemplo 36,
2000 g de dcide acéticg al 80 % y )
1400 g de la preparacidén acuose segin el Ejemplo 5, o
_ Se forma en el befio una emulgidﬁ 1ochosa;
la cusl prende por completo a la lana én el curgo de 30 minu~
tos. A continuacidn se calienta el bafio de tratemiento hasta
602 C y se le afladen:

4000 g de bisulfito sddico ¥
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2000 g de una solucidn de polistileno y parafina como en
el Ejemplo I, )
Despuds de 20 minutos - de tratamientn, se

-,

suelts el bafio, se centrifuga el hilo y se le seca a 60-802 C.

Una pieza de gdénero de punto hecha a partir de este hilo se

ajusta a la norma 72 de la IWS (4 % de encogimiento

afieltrante).
| _III_

8) _ Be tiffen al principio de la menera ordinaris
(por ejemplo, con un colorante reactivo) 100 kg de hilo de
lana, A contiguacidn ge aclara y se prepara un bafio fresco
de tratamiento de 2000 litros de agua, & temperaturs de 302 C,
En este baflo de tratamiento se introducen : .

4000 g de la sal potdsica delda del écido'monopersulfdricg
¥y se deja circular el 1iquido por unos minutos. A continuocidn

ge afieden

500 g de una solucidn acuosa al 50 % del productn de
reacceidn 6 segn el Ejemplo 36 &
5000 g de deido acético (al 80 %).

Después de breve tiempo de permanencis,

se afiaden todavia:

8000 g de la preparacién acuosa segdh el Ejemplo 28 a).

-

Se forma en el liguide de tratamiento una

emulsion, la cual prende por cqmpleto a la lana en el curso
de 40 minutos. Se calienta entonces el bafio en 10 minutos
hasta 602 C y se le affaden 2000 g de bisulfite sddico y

200 g de una gmulsiéh acuosa de~polie?ileno (este polictilono

contiene grupos carboxilicos anoxidados).
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Despuds de 15 minutos wds a 602 G, se
suelta el bafio de tratamiento, se contrifuga la lana y se
la s=ca a 802 C.

) De la lana aprestada se forma una pieza de |
género de punto que sc somete a oxamen del efecto antiafiolt
trante. Segun le norma 72 de la IWS, resulta un encngimiento
afieltrante de 3 a 5 %.

) Regultados igualmen?c buenos se logran
tambiég con los productos de_reaec%én lahb y“% segdn el
Ejemplo 36 (cqmponente'3), 1lo mismo gue con }os_productos de
reaccidn de los Ejemplos 1 a 27 y 29 a 35 (componente 2).

b) In lugar del tratamiento final que se ha
descrito con lavemulsién de po}igtileno, pueden tambidn
afladirse al bafio de tratamiento o bien aplicarse en un
tratamiento ultgrior 2000 g de una gmulsidn acuoss, al_20 )
de la composicidn que sigue. El hilo muestra un efecto

antiafieltrante muy bueno.

Preparacidn de la cmulsidn:

En un matras agltvador caldeable se callentan

a temperatura interna de 952 C de 315,76 g de agua dgsionizada,
12,3 g de écido acdtico glacial, 6,1 g de un producto de
condonsacién_a base de 1 mol de alcohol octadecilico y

35 moles de dxido de etilenc y 0,1 g de agente antiespumante.
Iuege, con agi?acién répida, se agrega una selﬁcién @e:

_54,2 g de polictileno (contiene grupos carboxilicos
anoxidados), §
22,8 g de parafina (punto de fusidn: 60 a 620 G);
1%,1 g de un producto de condensacidn & base de dcidos

grasos insaturados, dimerizados, y dietilentriemina y
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152 g de butilglicol.

La tomperatura de la solucidn es de unos

1100 ¢,

-

A continuacidn se onfria despacic la

-

emulsidn originada, § )

. ~ Aosta emulsidn-puede afladirse posteriormente,
emulsiondndolo, aceite de silicona, en cuyo caso puede
emplearse un 5 a 15 % respecto al contenido de materis scee
de la emulsidn,

It

En unAaparato pare teflir hilo se prepara
un baflo de tratamlento con 3000 litros de agua a 302 C, &
la que se afladen los suplementos siguientes:

4000 g de EHSO, |
1000 g de una solucidn acunse al 50 % del producto de
roaceidn 6 segin ol Ejemplo 36,
2000 g de deido acétice al 80 % y )
7000 g de 1la prcparacién_acuasa segun el Ejemplo 28.
Enheste bailo se introducen 10? kg de .
hilo de laga tefildo y se deja eircular el bafio de tratamignto
en direcoidnnaltornativa. La epulsién contonida en el bafio
prende por complebto y con uniformidad al hilo de lana en
30 a 40 minutos, Tmego se oglionta hasta 602 C y se aﬁadenf
2000 g de bisulfito sddico y
2000 g de la cmulgidn segin ITL D).
Despuds de 15 minutos még a 609 C, se centrifuga el

hilo y se le seca a fondo a 802 ¢, Antes de la

~

centrifugacidn, pucde tambidn aclararse el hilo con

agua fria. Del hilo seco se hacc une picza de géncro de
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punto que se somete a ensayo en ¢l Cubex segin la norma 72
de la IVS, Este hilo presenta un encogimiento afieltrante
de 3 % aproximademente., Bl hilo no tratedo tiene un

encogimiento afieltranto del 60 % aproximadamente.

En un aparato para tefiir enjulios se
remojan primcremente 100 kg de Double knit de lana pura
en 1000 litros de agua a 402 C. Luego se efectia la
adicidn de: '

57 .
3000 g de deldo acét%co al_80 %,

2000 g KHS0

~

600 g de una solucidn acuosa al 50 % del producto
de reaccidn & segun el Ejemplo 36 y

6000 g de la preparacidn acuosa segin el Ejemplo 16,

La emulsidn que se forma en el bafio prende
por completn a la lana en 30 minutos, Se procede luego a

la adicidn de :

3000 g de bisulfito gddico ¥

~ - -

2000 g de una solucidn de polietileno y parafina como

en el Ejemplo 1,

-

Se calienta el beflo despacio hasta 602 C y
8¢ qfectda el tratamiento a egbta temperatura durantc 15 minu-~

tos.

-

A continuacidn se aclara y se seca la picza

de gdénero de punto en el bastidor (2 minutos a 1202 C),
. El Double knit asi aprestado se ajusta & la
norms, 72 de la I¥S (3 % de encogimiento afieltrante).
VI,

Se tifien primeramentc como de ordinario
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100 kg du hilo pora colecta a mogo MNm 28/2/4, on formn du
bobinas oruzadas, y lucgo sc les aplic. opregto antinficl-
tronte on w bafio frogeo do tratamionto, a 4000,
Iucgo sc offaden al bafio do brotomiontos
5, 4000 g do HSO., '

' 1000 z do una solueibn ccuosa ol 50 ¢ del produeto do
rcaceibn 6 scglin ¢l Bjemplo 36;

4000 g dc  deido oedtico nl 80s y

6000

10, ) B0 trata duronts 40 ninutos y luwego se afiadon

ds la preparacion acuosa pogin ol Ejomplo 10,

]

al bafios

3000 g d. bisulfito sddico ¥

3000 g 4. wa soluciba do poli.tilono y parafina como
oan ol Ejenplo I, )

15. So drata. por 10 minubos todoviv, s susl b

vl bofio ¥ so suen durcnts 2 horas o 602C, 31 hilo osi
tratedo sc ajusta a la noro 72 de 1o IWS, So logron
sambidn los misnos resultados si s. utilizn 1o proparicién
acuost goeglin ol Ejuemplo 20,

- -

LN

NOTA

20, Degerito ol objuto dul pres.nie invento sc
dcelaran nucvas y do propia invvncién‘las gipuiontes rol-
vindicacionug con prioridad du 1o solicitud 4. patintes
suizas ntms, 117C4/72 del 8 do Agoste d. 1972 y ne 9365/73
del 27 du Junio de 1973,

25, ‘ 1. Procudinmicnto pura hic.r inafiulirably

la lana, caracterdizado por somodborse 1o Lrma, o wn broto-



niunto bajo bumperatura de 20 a 100G, y durante un.tium~
po preforontomonbe comprondido onire 5 ¥ 60 migutog, con‘
wna proporeibn profcrontencnie comprendida cntre 1:10 y 1:70
de lana con respocto @ un bafio quo cintienc,rospecto al
5. pus0 du lapa a tratar, 1 a 5% do salus doidas do sodio,
potasio; cnonio 0 amina Gol deido monoporsulfiricos 0,5
a 5% y prefercatunvnte 1,2 ol 4% de productos du reaccilén
a basc dg upéxidos; aminas'grasas y dcldes dicarboxiliw
cos; ¢n 108 quu las proporcioncs du vqQuivaleneia de los
1.0, grupos opoxldicos a 10s @%0mos de hidrézuno 1ligados a ami- .
nonitrégono y-a lus grupos do deido carboxIlico es do
1 (0;1—1);(1~O,55)5 v 0,01 a 2¢ de aductos, caterifi-
cados con oxdeidos a 1o mcnos dibdsicos, do aminas grasos
con 12 a 22 dtomos do carbono y 6 a 30 noles do Oxido do
15, otilono; cventualmente, on presoncia do W agente suavie
zoador dol tacto; somotliéndosc lo lana, postoriormonte
o osto fratamicnto, on ol misnO baifio o un tratamionto.

ultorior de ruduceibn.

2, Proccdimioento sogin la ruivindicaeiénll;
20, caracburizado porque en ¢l bafio acuoso s. conticvnen lom
productos dgo poaccion a basc do opbxidos, aminas grasas
y dcidos dicarboxilicos en forma do unc solucibn acuosa
0 omulsidn con wn valor du PH do 5 a 12, prefercntenunte
7,5 2 12 y cspeeialmonte 8 a 10 d¢ los productos qﬁu TE~
25, sulton do 12 roaccidn, on proscncia do un disolvento
orgénico, oniry o los munos:
un, upgxido que oonbtonga nor nollcula a2 1o menos
dos grupos opoxldicous, pruferontuacnto dorivado do

urn bis-fenol;
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una emina grasa con 12 a 14 &dtomos de carbonoj y

’

wn acido dicarboxilico alifatigo, saturado con
7 4tomos de carbono a lo menos, preferentemente
7 & 14 dtomos de ecarbono: y eventualmente

un anhfdrido de un decido dicarboxfilico aromatico
con 8 dtomos de carbono a lo menos o de un deido
monoocarboxflico alifdtico con 2 tomos de car-
bono & lo menos o de un geido dicarbox{lico con

4 4tomos de carbono a lo menos; y eventualmente

tambiin wno o mds do loe componunbus eiguluntos:
uw procondonsado dminopldstico provisto du
grupos do dvor algquilicos

un dicl alifdtico eon 2 a 22, proforentomento
2 a 6 dtomog do earbono; svenbualmente into-~
rronplid 8 por dfomos d= oxligono,

un compucsto orgdnico polifuncional (do profo-
roncia, difuncional) que prosuntc como grupos
o dtomos funcionalos haldgeno névil, grupos do
vinilo 0 du 4sfor O un grupo & 1o suno do dcidd,
ds nitrilo, du hidrcexilo o du epfSxido junto, &
1o menos, cimn 0tro grupod funciomal 0 un dtonmo
dol bipo que so ha indicado, proforentemonto
o opihelogonhidrind y on que evantualuente

luugo g trata, a tumporatura clevads con

Cancnineo 0 una base Orgdnica poluble on aguad.

3. Procodimiento sogin lu = fvindicaecibn 2,

caractorizado on quc <1 eonponuabe onoxidico ovs un Sbor

poliglicidilico dol 2,2*bi8~(4'~hidr0xifunil)-propan0, s

£

proscnta wn contonido do opdxido do 5 oquivalintos du Gl
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pos cpoxidicos por kg, a 10 monos, ¥, més_QSpocialmcnte,
v8 un produeto do roaceién du opiclorohidrina con 2,2

bis_(4!~hidroxifonil)_propan0;

4. Procodinicnto scgin la roivindicacitn 2,
caracturizado un que ol componunte deido dicarboxilico

alifédtico rusponde a 1o formula

HOOG - (CHZ)y ~ COOH
donde
¥ o8 un ninere cntero por valor do 5 a 12, prg

forchtonento 6 a 10,

5. Procedimionbo sogun 1a roivindieacidn 2,
caractorigado c¢n que ¢l conpomento pVQnﬁualmonto anhidridq
es un anhidrido do un deido dicarboxilico aromdtico, mOnO-
ciclico O biclclico, con 8 a 12 dtomos du carbono, Gz wn
deide dicorboxilico alifdtico con 4 o 10 dtonos de eor-
bono 0 de wn deido monocarboxilico con 2 dtomos du -cor-

bono & 10 mcnos;

6. Procedimionto segin le roivindicaeidn 3,
caractorizedo cn quo w1 componente cvenbtual procondinse~
do aninopléstico, profurontuments o8 w dber alquilico
duv wa metilolaninotriceina, mds ospucialmuntu ce un Sbur
alquilico du una molaming muy motilolada ouyos radicolos
alquiliGOS conticnen dc 1 a 4 dtomos do carbono, y porticus~
larnonto os wn Stor n~butilico du wd nuleonine mnuy notie
lolada quo conbione eon la moldcule do 2 a 3 radicalus do

n-butilo,
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7. Proccdinicnto segin 1o reivindicncidn 2,
carcotorizado on que o1 compomcnte du trutamiento final
de¢ los productos dc roacci@n o base do ¢pdxido .s una
monoamina clifdiiea dorciarie, amonined O una amina quo
contlone dtomos de nitrdguno exelusivom.nts bdsicos y a
10 menos Gos grupos aminicos, cada wn0 do 1os cuales pro-
sgnta‘a 1o menos wa dtomo de hidrbgeno ligado a nitrég;no;
preferontunento wna poliamine alifddica de la férmula

HoN = (CHZ-CHQNH)Z - CH, - CH2 - NH2

donde
es igual 21, 2 6 3,

=

_ 8, Procodimionto scgtm la rcivindicacion 1;
caractorizado on que ol eitado aducto de aninas grasas pre-
gente con ol bafio do tratamionto os prefvrontoninto w
agueto, cstorificado con deldo swifiricd, a hasu do
aninas grasas do 12 o 22, wuspecialmounte 16 2 18 dtonos
de carbono ¥y 6 a 30, vspuelalmunte 7 o 16 nolus de dSxide
do otilono; ¥y nuy particularmmtbe, us uné sal do metal

alealino o ambnios do los cduetos ustorificados,

9, Procedimiento segin la reivindicacidn 1;
caracterizado porque en un trabtamiento ulterior se apli-
o8 simultanea@ente en calldad de agentes con el aggnte
inafieltrante, como agentes suavizadores del tacto,
emulsiones de aceite, de grasa y de cera, productos de
condensacidn de dcidos grasos o emulsiones de polieti-
leno; de polietilenglicol, de siloxano y de aceite de

gilicona o las respectivas mezclas,
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10, Proccdinicnto scgin la roivindication 9,

caractorizedo porque un colidad do agontos sunvizadores
8zl tacto,sc aplicon mogelas do poliov®ilcno con grupos
carboxilicos snoxidados y productos do condonsacibn a
bage de deidosgrasos dimorizados quo sc deriven do dei-
dos grasds insaturados, ds 16 a 22 dtouds do corbono, ¥y po
lialquilenpolicmina y cvonbualmonto porafine y/o aceitdc

do silicond; mds particwlarmcntc productos de conden-
saeidn a base dc deido linblioomy deido linoldénico, ¥

dictilentrioming o trictilontotronina,

11, Erocedimiunto sogin wna do las reivingi-
cacionos 9 y 10, caractirigzedo porqus, dcl misne modo so-
loetivo, on celidad de agento sunvizador dul 2eto, se
aplica uma nezela do 50 a 80 partos on puso de wn polic-
tilono que contionc grupls carboxilicos anoxidados y 20
& 50 partes on peso de un produeto do co;dunsaciOn a basc
do deidos grasos dimorigedos y dictirontrianina; y tanbidn
una megela de 50 & 80 partes en puso do wn polietiléno que
contiviis grupos carboxilicos anozxzidados, 10 o 30 parbtus
cn puso do porofina y 10 2 20 pardtes on puse do un prow
Gueto du condensacién a basc do doidos groasos dimorizados

vy dictilontriamina,

12, Procsdimionto sog@n uma do las redvindica-
cicnos 1 @ 11, oaractorizado porque proferuntoncntc so cme
ploa on galidad do agente do r&duccién; 7 on dicha otapa;
sulfuros, hidrosulfuros, hidroxilamincs, tiosulfatOS; sul--
fitos ¢ hidrosulfitos de motalus alc:linos; aleclino,

térroos y aménicos,
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13. Proc.dini.nto para hocor inafivlirable
la lono,

Sogtin su describe y ruivindlea un 10 presunibu
n.adria deserdnbiva que oonsto dg 57 hojas foliadas y 8~

5, critos a mdquing por una sola oara,

’

Medrid, & 7 de Agosto 1973.

Da s

JAIME 18ERN
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