™

125204
M uzs20M Petof ooclw,alll/m

JUT— %k 2SR F e 3 L N L Ny

nt Mcozc/ﬂow

é
y
¥
g ST . i 5
T v . el
. )
- .- . 5 ¥
i R
Y

@///emrma @edcz%i?m
7 doler

PROCEﬁIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS .
DE CONDENSACION

Folbsilande:  CHEMISCHE FABRIK PFERSEE GMBH., entidad alemana,
residente en Firberstr. 4, 89 Augsburg, Repliblica

Federal Alemana.

Por la patente alemana 697 80% yd se conoce la
obtencibn de productos de¢ condensacidn de &cidos grasos su-
periores y aminas polivalentes e introducir en estos, segin
el certificado de adicién 700 767, un grupo carbonamida. Es-

tos productos son adecuados, después de una ulterior reac-
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¢idén con formaldéehido, entre otros, como medio auxiliar tex-
til.
Los mencionados productos muestran, sin embargo,

una serie de desventajas. Asi producen, al ser empleados co-

bre textiles, frecuentemente en la lenceris blanca un empeo- °

rémiénto del grado de blancura, © bien_en la mercancia teii-
da, un désplazamiento de la tonalidgd de color. En las mer-
cancias textiles, asi tratadass, se presentan facilmente olores
desagradables tenazmente adheridos. Si se quiéren evitar es—
tos se han de emplear para el endurccimiento sobre el tejido
cantidusdes relativamente altas de catalizadores, con lo cualf
se influencisndesfavorablemente las ‘propiédades de resisten-
cia del tejido., Ademés, la estabilidad al cloro y el desarroi

llo del tacto resultan insatisfactorios, Asimismo,ial.empleagé

los conjuntamente con productos previos de resina sintética,

que contienen grupos N-metilblicos, conocidos para el apres- :
to antiarrugable, se influencian desfavorablemente las prop;g

- !
dades antiarrugables, i
i
I

Sorprendentemente se ha descubierto que se pueden
evitar estas desventajas con determinados productos de con-
densacidén. El objeto de la presente invencibén es, por lo tan-

to, un procedimiento para la obtencidén de determinados pro-

ductos de condensacidén y su empleo para el tratamiento de ma-

teriales fibrosos. ) ;
Il procedimiento segin la presente invencidn paral
la obtencibén de produclos de condensadidén de &cidos grasos

superiores y polialquilenpolisminas y la ulterior reaccidn

con Greas y en caso dado ulterior reaccidén con formaldehido se

caracteriza porque se hacen reaccionar &cildos grasos satura-

dos y/o insaturados, aliféticos, de cadena recta y/o ramifi-
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cada, monobdsicos, como minimo con 8 &tomos de carbono y/o

&cidos de cera de montana, bajo la condicibén de que como mi-

i
'

nimo 40 mol-% se compongan de fcidos grasos saturados o sim- |

plemente insaturados, de cadena recta, como minimo con 12 &to
:

mos de carbono, especialmente como minimo con 14 atomos de

" carbono y/o &cidos de cera de montana, y dietilentriamina §

dipropilentriamina o de sus mezclas, en una proporcidn molar

entre &cidos grasos y las menciénadas dialquilentriaminaé def
aproximadamente 2:1, a continuacidn se calienta el producto

de condensacién de Acido graso-afiina, que esencialmente se |
compone de la amida del 4cido bis-~graso de la dialquilentria-

: . : ' : . o]
mina y a continuacibn se denomina brevemente "amida de écldq
1

big-graso", con Qrea en una proporcién molsr de 1:0,5 a l:l~!
bajo disociscidén de 0,5 - 1 mol de NH, por mecl de amida de '

Adcido bis-graso empleado y, finalmente, preferentemente el
producto de condensacibén de Grea obtenido se trata con 1 - 5;

[

moles de formaldehido por mol de trea, . 4 i

i

Los productos de condensacién de acido graso,pre-
ferentemente metilolados, asi obtenidos, se pueden emplear
en forma de soluciones en disolventes orgénicos 6, especial- .

mente, en forma de emulsiones acuosas, para el tratamiento de

1

material fibroso, especialmente de textiles. Le dan a &ste
un tacto blando, superficialmente liso, sin mostrar las des- .

ventajas arriba mencionadas.

Resultados especialmente ventajosos se obtienen i

si los productos de condensacibén se emplean para el tratamien
i

to de textiles de poliamidas, poliésteres y nitrilos poliacpﬁ
|
, i
estos maleriales no solo se logra un tacte suave, sino gque ag

licos en el procedimiento de extraccién o de Foulard. Sobre

mismo tiempo se obltienen propiedades antiestéticas.
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(Publicacidén "Seifen-Ocle-lette-Wachse" 88, pag.438 (1962)) °

* pleados para la obtencibn de los productos de condensacidn

Para la obtencibén de Los productos de condenéa—
cién entran en consideracién los fcidos grasos saturados, iné
saturados, aliféticos, de cadena recta o ramificada, monobé- -
sicos, como minimo con 8 &tomos de carbono que, nqturalmente{
también en mezcla entre si se pueden emplear para la obten- ;
cibn de los productos de condensacidém. Aqui se ha de obser-
var, sin embargo, que los 4cidos grasos con menos de 12.étomos§
de carbono no se pueden emplear por si solos ¥y qué las mez- |
clas han de contener como minimo 40 moles~% de écidos grasos .
con 12 &tomos de carbono como minimo, especialmente con 14 -
&tomos de carbono como minimo. Como ejemploé sean mencionadoé:
dcido caprilico, caprinico, laurinico, pelmitico, estéérico,i
araquinico y behénico, asi comc los &cidos de cera de monta- ‘
na, Como representante del 4cido 1nsaturado .sesa menc1onado ei
&cido oléico. Como 4cidos de cadena ramificada entran en con%
sideracibén, por ejemplo, las mezclas de {icido graso de é01d0ﬁ
grasos sintéticos con una longitud de cadena de unos G a 1l -

dtomos de carbono, conteniendo estas mezclas aproxlmadamente»

|

|

|

un 10 % de &cidos secundarios y un 90 % de- &cidos terciariosl
Como ya se ha mencionado, los 4cidos grasos em- |

han de contener como minimo 40 moles~% de 4cidos grasos sabu-
rados y/o simplemente insaturados, de cadena recta con 12 =
tomos de carbono como minimo, especialmente con 14 &tomos de |

carbono como minimo y/o &cidos de cers de montana, pues mew

obtenidos de ellos, aplicados sobre material fibroso, den el

t

b

diante esta medida se logra que los productos de condensacidn
E

i

i

tacto susve, superficialmente liso deseado y ademés esté ga-

rantizads una estabilidad a la sublimacidn suficientemente
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_alta. Medisnte la seleccidn de los &cidos grasos, pero siem-

pre bajo las condiciones indicadas, se puede variar ademés
el taclo deseado. Asi, por ejemplo, al gmplcar fcidos grasos
saturados, tal como &cido esteérico, sellégra un tacto espe-:
cialmente blando, superficiélmente liso, mientras con el ¢m~f
pleo de fcidos grasos de cadena més corta, tal como &cido lay
rinico, y/o de 4cidos grasos insaturados, tal como &cido 6161
co, se obliene un tacto mas voluminoso, menos liso superfi-
cialmente.

'Paia la obtencidn de los productos de condensa-

cidén de la presente invencién entran en consideracidn, como

i
aminas, solo la dietilentrismina y la dipropilentrismina 6 i
|
I

. sus mezclas, kstas aminas contienen 2 grupos amino primarios

y 1 secundario., Otras polialquilenpoliaminas, tal como por

ejemplo la trietilentelramina, que contiene 2 grupos amino

secundarios, no son adecuades para el procedimiento de la p:g
sente invencién, ya que los productos de condensacidn obteni-

!
dos emplesndo tales polialquilenpoliaminas pueden producir 2
!
I

las desventajas antes descritas pertenecientes al actual es-
tado de la téonica., Estas se presentan especialmente también -
cuando en la reaccidn del &cido graso con le amina se emplea

la proporcidn molar conocida por el actual estado de la tée—~ .

nica. ' !

Los mencionados &cidos grasos y la dietilentria-
mina y/o dipropilentriamina se hacen reaccionar en una propor
cibn molar de 2 : 1 aproximadamente entre si,en formas en si -

conocids, por calentamiento y ggitacibén, a las correspondien— -

tes amidas de &cido bis-graso, pudiéndose observar el progre-
g0 de la reaccidn a base del sgua separada por destilacibn. |

En lugar de los mismos &cidos grasos ‘se pueden emplear natu-
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amoniaco. También es conveniente trabajar hacia el final de

ralmente también sus 8steres con alcoholes inferiores, sepa-

réndose por destilacién durante la condensscidn con las poli#

aminas los alcoholes correspondientes.
| En ls fusifén enfriada convenientemente é menos
de-lBOo se¢ introducen entonces lentamente, pajo'agitacién,r
poi mol de amida de &4cido bis-graso 0,5 & 1, espédialmente
0,5 a 0,75 moles de Grea, con lo que, sl volver a calentai a'f
unos 130 a 140°Q,se disocia amoniaco. Tan pronto como se ha-%
ga mas lenta la disociacibén de amoniaco, lo que por regla ge-
neral es el caso despuds de unas 2 a 3 horas, se aumenta la g

temperatura a unos 180°%¢ para completar la disociacibn de

la disociacibén de amoniaco bajo presidn mds reducida o mediag,
te introduccidn, a través de la fusidén del producte de condené
sacibn, de un gas inerte eliminar ampliamente del amoniaco
alli disuelto. |

Tanto con una proporcidn molar entre amida de

gcido bis-graso y urea de 1:0,5 como también con una propor-
c¢ibén molar de 1:1 se disocia como méximo 1 mol de NHB.-Sin §
embargo no es necesario que se disocie la cantidad tedrica
de amonigco. Asi, ya se oblienen productos utilizables si

aproximadamente un 50 %, especialmente uﬁ.?O % de la canti-

ded de NH3 teoricamente esperada ha sido retirada, i
' Productos especialmente f(tiles se oblienen si 1os
condensados de dismida de &cido bis-graso-Qrea se traban en |
la forma usuél,ademés,con L - 5 moles de formaldehido pbr ca%
da mol de Urea. ?
!

Los productos obtenidos segln la presente inven-g

cibn se diferencian en miltiples aspectos de los productos 2

mencionados al principio pertenecientes al actual estado de . °
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la técnica. Una caracteristica esaﬁcial de los productos ob~
tenidos segln el procedimiento de la pre:sente invencidén es

gue los 4cidos grasos y la dialquileﬁtriamina,en la primera
etapa de reaccién, se hacen reaccionar en una proporcién mo-

lar de 2:1, mientras que seglin el actual estado de la técni-

-ca en esta etapa siempre se ha empleado una proporcidn de

aproximadamente 1l:1. Igual de importante es que, segin el pro-
cedimiento de la presente invencidn, como polialquilenpoliami-
nas solasmente entran en consideracibén la dietilen~ y dipropi-
lentriamina, que contienen 2 grupos primarios y solo 1 grupo i
secundario de amino, mientras segin el actual estado de la :

técnica se emplean, en general, pdlialquilenpoliaminas, esto es

i
tanbién aminas con 2 y mas grupos amino secundarios, ante to~

do, sin embargo, la trietilentebramins, .
Como se desprende de estas éxposiciones, los con{
densados de amida de fecido graso obtenidos seglin el actual i
estado de la ténica contienen afin como minimo 2 Atomos de hi~
drégeno bésicos libres enlazados a Atomos de nitrdgeno, dé lob
cuales uno es sustituido a continuacibn por un grupo carbon~§
amida, Contrario a estos, las amidas de 4cido bis-graso, obte-
nidas seghn la presente invencidn, contienen en la primefa ety
pa de reaccibén solamente aGn 1 &tomo de hidrbgeno secundario ;
enlazado a nitrégéno. Después de la condensacibn de estas
amidas con Girea no queda por lo tanto ya ningin &tomo de hi-
drégeno bAsico enlazado al nitrbgeno. Como ya se ha menciona—
do, segln el procedimiento de la presenle ixvencibn tienen
preferencia los condensados con Girea que se obtienen por con—
densscién de 1 mol de amida de 4cido bis-graso con 0,5 a 0,75
especialmente con 0,5 moles de firea, de manera que en este ‘

Gltimo de los casos, bajo la suposicidén de una reaccidn total,
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grupos carbonamida libres. Sea explicado esto z base de un
ejemplo:

El producto de reaccidén de ééido:esteéri¢§ & di~:
etilentriamina (18 .etapa) y frea (22 etapa) én,proporcién

mqlar 4:2:1 tendria por lo tanto teoricamente la siguiente

estructura:
H H
R—CO~$—CH2—?H2 ?H2-CH2-§-OC—R
Hi N— CO0——N H
R-CO-I&I-CHa—C'}H2 éH2-0H2~§—OC—R ;
R = O1of35 ' :

Debido a que sin embargo, como ya se ha mencionado, en la E
reaccidn de amida de Acido bis—graso y firea no se ha de diso{
clar la cantidad de NH3 teoricamente a esperar y,adémﬁs,fam—%
bién son adecuados aquellos productos en los cuales la propq%
cion de reaccidn entre amida de fcido bis.graso y urea pued%
ascender a 1:1, en los productos obtenidos después de la 28 :
etapa todavia existén grupos carbonamida libres. %

Como ya se ha mencionado, los productos dé conden
sacibn de amida de 4cido bis-graso-lrea se,puéden, si ge de-
sea, metilolizar aln con formaldehido. Aqui vale naturalmen- -
te la regla de que se pueden ligar mas formaldehido en fbrma‘
de grupos N-metildlicos contra mas grupos carbonamida libres ,
existen en los mencionados productos de condensacibn, donde é
gsin embargo, también en un ciefto volumen, el formaldehido seé
puede adosar en forma suelta a los Abumos de hidrbgeno de loé

. . ' . i
grupos acido graso-carbonamida. Como en este Gltimo de los ;

casos se trata de una reaccidén de equilibrio, el formaldehido

no se enlazaré por regla general en forma total, lo que sin
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embargo no tiene consecuencias desventajosos sobre los pro-=
ductos finsles,

Los compuestos N-metildlicos tienen en comparam-
cibén con los compuestos no metilolados, ademés, la ventaja de
qﬁe los textiles tratados con ellos muestran una lisura super
ficial especial y las emulsiones fabricsdas de estos productos
de condensacién metilolados bajo adicién de emulsionantes,
en una concentrécién usual en el mercado de aproximadamente
un 25 %, tienen a temperatura smbiente una cohsistencia iiquie
dg, mientras las emulsiones correspondientes de los productog
de combnsacion no metilolados tienen una mayor viséosidad,qu
diéndo ser hasta pastosos.

Como ys se ha mencionado, estos productos de‘conﬂ
densacibn se ppeden emplear en forma de soluciones en disol-%
ventes orgénicos, tales como, por ejeﬁplo, tetracloroetileno,;

|

tricloroetileno o hidrocarburos de bencina para el tratamienw

to de materiales fibrosos.Preferente es sin embargo su empleo

{
1

‘en forme de emulsiones acuosas. Aqui se transforman los pro- '

ductos de condensacién con ayuda de emulsionantes no ionége—i
nos 6 cationactivos, usuales en el mercado, o bién sus mez— - ,
clas, en forma ususl en emulsiones, Como emulsionantes entran
en consideracidén los conocidos productos de etoxilacibn de @
fenoles alquilicos, &cidos grasos, amidas de &cidos grasos |
y especialmente alcoholes grasos, Como ejemplos sean mencio- |
nados: octilfenolpoliglicoléter con 5 - 20 grupos etoxi en- é
lazados, poliglicoléter de &cido graso con 10 - 100 grupos

etoxi enlazados o, preferentemente, alcohol graso con 5 — lOd
grupos etoxi enlazados, Como emulsionante catidn-achivo sea ;

mencionado, como ejemplo, el cloruro octadeciloximetilpiridiﬁ

nico,

R
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La cantidnd de emulsionante depende de la clase del B
emulsionante y de las propliedades exigidds a la enulsidn. Pue
de vafiar entre émplios limites y oscila, segun el tipo del
emulsionente y las propiedades exigidas entre un 5y 60 %,
referido al producto de condensacidn. |
Es conveniente ajustar las emulsiones obtenidds, me-
diante adicidén de dcidos, a un pH de 3 a.7. Para ello son ade
cuados los dcidos inorgénicos, tales como el deido clorhidric?,
especialmente, sin embargo, los dcidos ofgénicos mono- 6 dibé!
gicos con 1 a 6 dtomos de carbﬁno teles como acido acético,’
doido maldico 6 dcido glicdlico. Mediante esta adicién de dci
do se mejora la estabilldad a los catalizadores o bién a las -
sales de metales.
Ia aplicécién se puede efectuar tanto segin el procedi=~
miento de Foulard como también por el procedimiento de extraccidp.
En el procedimiento de Foulard se impregnan ;os'mate—
riales con una flota que contiene 5 — 50 g/l de la eﬁuléién

acuosa-gl 15 ~ 25 % gproximadamente (referido al pro&ucto de

condensacidn), se exprime a una recepcidn de flota de un 60 -

80 % y despuéds se seca. .
Si se trabajs segin el proceso de extraceidn, entonces%
se emplea de las emulsicnes acuosas al 15 — 25 % con una pr0pqi
éién de flota de 1:5 a 1:40 un 0,5 - 4 % aproximadsmente, refe
rido al peso de la mercancia. Ia temperatura del bafio deberd
encontrarse en 30 - 40°C y la duracidn del tratamiento sera de
15 - 40 minutos (excepcidn: tefiido simultaneo). E1 pH se ajus—

ta en el procedimiento de extraccién a 4 - 7, preferentemente

a 4 - 6. Finalmente se centrifuga brevemente la mercancia y
se seca en la forma usual. i

Con especial ventaja se trabaja segin el procéso i
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de extraccibén en el bafio de ternido.  Aqui es posible agregar
la emulsién acuosa del producto de condensacidén bién directa-
mente al bafio de tefiido o agregar a continuacidn del tefiido
al bario de tefildo y lograr asi un tacto blando, superficial-
mente liso y las propiedades antiestéticas en un solo proce- .
gso de trabajo Jjunto con el tefiido, | ‘

Cuando el producto de condensacién‘se emplea si-
multéneamente con el colorante es convaniehte por ejemplo, el
siguiente modo de trabajo:

Ademés del colorante se le agregan a la flota loé
aditivos usuales, tales como sal de Glauber, &cido acético y?

retardador, junto con la emulsidén del producto de condensacidn

y bajo las proporciones de flota arriba indicadas se logra

simultaneamente el tefiido y la mejora del tacto calentando la

flota en el plazo de 20 - 40 minutos a mas de 900,,mantenien—

do aun durente 1 - 2 horas esta temperatura y terminando des-
pués por enjuague, centrifugado y secado de la mercancia.

Si se trabaja a continuacién del tefiido entonces se apresta 5

por el procedimiento de extraccibén como arriba descrito,
Naturalmente, en el proceso de Foulard tembién
es pogible emplear las emulsiones de susvizante junto con o~ |
tros productos para el tratemiento de material fibroso, Asi-
mismo se pueden reunir las emulsiones de suavizaente antes de
su empleo con otras emulsiones usuales, tales como emulsiones
a base derorgan0polisiloxanos, polietileno, paratfina y otros

polimeros presentes en forma de emulsibn, por ejemplo, a ba~ |

se de &steres de &cido poliacrilico. Si con las emulsiones de:

1

suavizante se han de tratar materiales textiles, entonces en-

tra para la aplicacibn especialmente también una combinacidn

-con medios que aumenta la resistencia al arrugado.
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.pudiéndose presentar estos materiales textiles también en i

En igual forma como se ha descrito mas arriba ,
H

bajo el empleo de una emulsidn acuosa del producto de cbnden{
sacibén se puede trabajar también con una solucidn orgénica, 5
empledndose los disolventes ya mencionados. Aqui se ha de Qb{
gservar, sin embargo, la concentracidn de la ;olucién orgéni-i
ca en el producto de c-ondensacidn, pudiéndosé partir tambiéﬁ
aqui de que de una solucidn sproximsdameénte 4l 15 - 25 % 'i
se empleap en el procedimiento de Foulard 5 - 50 g/l y en el i
procedimiento de extraccibén 0,5 - 4 %, referido al peso de
la mercancia,

Bajo material fibroso se ha de entender aqui pa-:

pel, cuero y, especialmente, textiles que se pueden presen-

tar en forma de tejidos, tricotados o vellones. Pueden estér

compuestos de fibras naturales o sintéticas, pudicndose habex:

fabricado los textiles naturalmente también de mezclas de £i-
. . 1

bras ° 7 I
Con especial preferencia se tratan materiales

textiles de ﬁoliamidas, poliésteres y nitrilos poliacrilicos,

i
%
!

forma de hilos, tejidos, vellones o tricotados. Naturalmente

fambién se pueden tratar las mezclas de los mencionados mate-
- i

riales sintéticos. En los materiales textiles de nitrilos de |

‘poliacrilo se logra un tacto especialmente suave y agradable{

Las ventajas de los productos de condensacidn ob-
tenidos segln la presente invencidén se encuentran en su apli-|

cacidn, A los materisles textiles tratados, especialmente i

aquellos que contienen fibras sintéticas o que se componén de

i
!

fibras sintéticas, se les imparte, ademés de un tacto suave y .

_ . o
superficialmente liso, simultédneamente un apresto antiestéti-
i

¢o.- El hecho de gue empleando los mencionados productos de
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condensacibén de A&cido graso, prelerentemciile metolilados, al -
tratar materiales sintéticos resultasen propiedsdes antiesté-—
ticas simulténeamente, no era de prevér sin nés. Segln el ac{
tual estado de la t&cnica las propiedades antiestéticas se 7
logran por los restos de polialquilenglico; existentes., Talea
restos, sin embargo,no estén contenidos en los productos de

condensacidén empleados segin la presahte ihvencién si se prqé

cinde de las reducidas cantidades de emulsionante en las emul:

siones y, por lo tanto, segln la presente invencién es sor-

prendentemente posible impartir ademds de una mejora del tac-
to simultaneamente a los materiales propiedades antiestéticasL
También es ventajoso que el apresto se pueda realizar en un {
proceso de trabajo junto con el tefiido, Ante todo se evitan ;

sin embargo las desventajas del aclbual estado de la técnica

1
que consisten ante todo en un empeoramiento del grado de blqg

cura en la mercancia blanca, un desplazamiento de la tonali-
dad de color en la mercancig tefiida, la presentacibén de olo- :

res desagradables y la obtencidn de un tacto insatisfactorio,.

- Ejemplo 1

En un matraz de vidrio, de tres cuellos, dotado
de agitador, termémetro y refrigerador de destilacibén se fun~
den 568 g de 4cido esteérico (2 moles) (200°C) y a través de
un recipiente de alimentacibn se sgregan 104 g de dietilen-
triamina (1 mol) en el plazo de 20 minutos. lLia mezcla se cg-
lienta bajo agitacién en el plazo dé una hora a 160°C, apro- |
ximadamente en sl plazo de otra hora'a 180°¢ y la temperatu-~
ra se mentiene (unos 30 minutos) hasta que pof destilacién .;

se haysn separado unos 38 g de agua de condensacién y el in~--

dice Acido se encuentra por debajo de 5., La amida de égido
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i;lbOQny en el plazo de 15 minutos se introdugen y agitah en |

3 porciones 30 g de ﬁrea'(VZ ﬁol);i;a temperatura se sumenta

‘el plazo de 80 minutos a 180°C y se succiona con un ligero
vacio. (Una pequeiia muestra se enfria‘a.temperatura ambiente.!

';irEl producto muestra una constitucidn sélida, fragil.y en agusa -

‘'no se puede ni disolver ni dispersar. Punto de fusién 68 - 70
_QC). En la fusibn enfriada aproximadamente é unos 100°C se

. ?}fihtréducen ¥ agitan a continuacién en porciones €0 g de para-

Ejlsﬁ;;formaldehidé (2 moles) y la temperatura se vuelve a aumenfar§

|- Lentamente a 140°C y se mantiene durante 5 a 10 minutos. Des-

i_saclén sino. solamente una adicién de formaldehldo, se obtie-

”,-ne una qulén clara que, al enirlar, solmdlilca a un cuerpo

Aagﬁiisolldo, fragll que tiene un punto de fusién de unos 67°C

.Jda y estable, excelentemente adecuada como suavizador para

“ba descrito 180 g de alqullpollgllcoléter (Producto de adi-

'”“'?Biéégréso presente, que en agua (frfa o caliente) ni es solu-

ble ni dispersable (sin adici6n de emulsidnante) se enfria ai

H

a continpa;i&n_lentamente a 130 - 140°¢C con lo que tomienza !

la disociacibén de amoniaco. La tempe:atura'dé.l4ooc se man~
tiene durante unas 2 Y2 horas. Para retifar'de la masa de

reaccidn el restante amoniaco, que se disocia, se calienta en !

1

i

!

ﬁués'de esta reaccién, donde no se, produce ninguna policonden

Para la obtencl,on de unos 3 kg de emu1316n llqur

" itextlles se funden en 620 g del mmoducto de condensacidn arrl

. =

i
cibdn de 40 moles de bxido etllenLco con 1 mol ‘de alcohol gra-
80 con 16 a 18 Atomos de carbono). hn esta fusidn caliente %
de 100 - 105 C se 1ntroducen en iorma de un chorro fino 800 g

de agua caliente (unos 70 C) bago agltacl6n. La temperatura

no debe bajar aqui a menos de 75 C. Después de la adicibn del
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ratura de unos 140°C durante 2 horas y & continuucibn se ca-

- 15 -

" ggua se.calienta a 90 - 9500 ¥ a esta temperatura se agita

para su homogenizacién durante 40 a 60 minutos, A continua-

" cién se enfrfa a 60°C y se introducen bajo agitacién otréds

1400 g de agua fria. _
~ La emulsibén muestra un pH de 7 - 8 y se sigue en-

friando a unos 3000. Finalmente se ajusta, mediante introdu—l
cibén bajo agitacibn de 40 g de’bcido glicbdlico (al 57 %) a 4
un pH de unos 4,5 (Emulsidn A, segln la presente invencién).g
Como comparacidn se preparb segin la patente ale{

mana DBP 697 803 y certificado de adicidn 700 767 un produc—?

to B:

I
En el aparato arriba descrito se funden 284 g i
de &cido estelrico (1 mol) y a esto se Vierten lentamente |

i

114 g de dietilentriamina (unos 1,1 moles). La mezcla se ca~ |

lienta entonces, bajo agitacién, primeramente a 160°C Yy a con

tinuacién en el plazo de una hora a lSOOC. Esta temperaturs

ge mantiene hasta que se haya separado'por destilacidn apro- |
ximadamente 1 mol de agua -de condensacién.-Después de enfriar
la amida formada a unos 100°C se introducen, bajo agiéacién, g
30 g de Grea, la temperatura se aumenta de nuevo a 130 -

140°¢, Bajo disociacién de amoniaco se mantiene a uns tampe--i
lienta en el plazo de 80 minutos a 18006 Y se succiona con un;
ligero vacfo, Una muesira pequeiia de este producto de conden-;

sacibén tomada se enfrfa a temperatura ambiente. El producto §

1
1

se puede dispersar bien en agua caliente, !
Después de enfrisr el preparado a 70°C se agregan!

60 g de paraformaldehido y la temperatura se vuelve a subir a-

llOOC; ahora ge acidifica con algo de Acido clorhidrico, se

1
|
}
|
sigue menteniendo a 110°C durante 10 minutos, obtenidndose asi
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sobre un popelin de algodén mercerizado, blangueado y opti-

un policondensado insoluble,
Después de esta reaccidn s dispone. de una fusibn
marrén de un policondensado de N-metilolamida modificada con ;

grasa., La fusibn solidifica al enfriar a un cuerpo resinoso, ;

-sblido, insoluble, que tiene un punto de plastificgcién de,

unos 98 - 102% ¥y que no se puede dispersar en agua caliente
(Producto B),

Con este producto B se prepard una emulsidn B
como descrito para la obtencibn de la emulsibn A, es decir,
bajo las mismas condiciones y emplcando el mismo emulsionan-é
te (Emulsibn B). :

Las dos emulsiones A y B se comprobardn como sua-J

vizantes aplicando estas emulsiones en la forma usual tanto

camente preblanqueado (peso por ne 126 g) asi como también
sobre una sarga de poliéster/viscosilla 67/33 tefiida (peso por
m2 190 g) mediante imﬁregnacién N exprimido hasta una receﬁ~
cibén de flota de un 65 % y esto con las siguientes flotas:
Flota 1) 1 litro de agua conteniéndo

40 g de la emulsibén.A,o0 bién B

Flota 2) 1 litro de agua conteniendo ' B i
40 g de la emulsidén A o.bién B, !
60 g de dimetiloletilenlrea y
15 g de hexahidrato de cloruro de magnesio;
Después de foulardar se seca a 15000 y en el ca-
so de la flota 2) se condensa a continuacibn ain durante 4
minutos a 150000
Después'@e un tiempo de 48 horas se compnuéba en |

el tejido de algoddn el tacto, amarilleamiento, olor a pes— |

cado, 4ngulo de arrugamiento y amarilleo por cloro, mientras
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en la sarga de poliésterAiscosilla solamenle se comprueba el

demds métodos de ensayo no son criticos en este tejido.

tacto, ya que debido al tefiido y a la clase del tejido los

La superioridad de la emulsidn de la presente iné

vencién se puede apreciar en las Lablas a continuacidn:

Flotsa 12

L mulsion

A B

Popelin de salgodén
LTacto 6riginal 10 4
Pacto después de 1
lavado a 60°C 6 3
Amarilleamiento ningunO'ﬂ claramgnte
Olor a pescado ninguno algo
Sarga de polibdste/Aiscosilla
Tacto original 9 4
Tacto después de 1 .
lavado a 60°C 7 5
Flota 2)

Emulsdion

ninguna A B
Popelina de algoddn
Tacto 1 9 3
Amarilleamiento ninguno  ninguno claramente
Olor a pescado ninguno  ninguno fuerte
Angulo de arrugamiento o o o
@ de trama y urdimbre 125 135 122
Amarilleamiento poxr cloro
después de clorar y quemar
segun AATCC ninguno ninguno algo
Sarga de poliésterAriscosilla
Tacto 1 9 3
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La clasificacidén del tacto 1 - 10, siendo 1 el tacto sin

emulsién de suavizante y 10 un tacto extremadsmente blando

¥y suave y superficialmente liso. ' ;

Ejemplo 2 )
216 g de &oido.graso de coco industrial {1 mol)

con un indice &cido de 250 a 260 y un fndice de saponifica-

cibn de 251 a 261 y 284 g de f4cido estearfnico (1 mol) se

funden juntog. en un @atraz de 3 cuellos dotado de agitador, .
termbémetro y refrigerador de destilacibn ¥y se hace reaccio-f
nar con lO4 g de dietilentrismina (1 mol), como descr%to en

el ejemplo 1, 5i el indice &cido se encuentra por debéjo de o
se enfris a 100 a 110°C Yy se agregan 60 g de Grea (l mol) |
Y se mantiene durante unas 2 V2 horas‘a'l4990. A coét;pugciéé
se aumenta la temperatura a 18000 y el amoniaco aln conteni—:
do se separa por succibén o bien se expulsa mediante soplado
de nitrégeno. Después de enfriar se obltiene un producto dg

condensacidn duro que es muy adecuado como producto previo

para la obtencién de un suavizante o bién sgente preparador

de materiales fibrosos,

El &cido graso de coco industrial.arriba mencio-i
nado contiene aproximadamente un 2 ¥ de &cido caprinico,
un 52 % de &cido laurinico, un 22 % de &cido miristinico; qné
10 % de 4cido palmitico, un 3 % de &cido egstedrico y un 11% ;

de écido oléico (indicaciones en % en peso). !

"En un sparato como descrito en el ejemplo 1 se

funden juntos 424 g de fAcido estebrico (unos 1 V2 moles) y |

162 g de &cido behénico (Y2 mol) con un fndice fcido de 162

.
i
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a 166 y lentamente se agregan 104 g de dietilentriamins a

1110°C. Se calienta & 180 a 220°C hasta que el indice Acido

haya basjado a menos de 5. Se obtienen aqui unos 40 g de.des~i
tilado, La smida de &cldo graso se enfris a 100° y bajo agi—é
taéién se introducen 60 g (1 mol) de Grea. la temperatura se .
aumenta lentamente a 140°C y se mantiene durante unas 2 ho-
ras a esta temperatura. A continuacidn se calienta a 180°C
¥, como descrito en los ejemplos 1 y 2,se retira el amoniaco
de la masa de reaccidn. Después de enfriar se obtiene un Pro-
ducto de condensacifén extremadamente frégil que como suavi- |
zante y antiestético en forma de la emulsidn acuosae 8 cbntiugf.
nuacibén, que se mantiene liquida hasta uunos 00, muestra ex- !
lentes propiedadeé, le da a los textiles ﬁn tacto especial- E
mente muy suavey flexille y una elevads solidez a la sﬁblima-;
cidn. .

La reaccibén con paraformaldehido y emulsionado
del'producto de condensacibén de arriba sé-efectda como sigue:

I
i
|
)
I
|
i
i
i
i
i
|

680 g del producto de condensacién'se'funden Jun—,

: i

to con 260 g de un alquilpoliglicoléter (producto de adicibn.:
4

de unos 80 moles de 8xido etilénico con 1 mol de alecohol graj

50 con 16 - 18 &tomos de carbono) a 100 a 110°C y a continua-
!

¢ién se introducen y agitan en la fusién 90 g de paraformal-
dehido, la mezcla se calienta a 140°C y se trata durante 15
minutos. Después se enfris la mezcla de reaccidn a 100 - 105°,

C y en chorro fino y bajo sgitacibn se spregan 1100 g de }

agua caliente (unos 75°C). La temperatura no debers bajar du%
i

rante esta sdiéidn del agua a menos de 85?. Después de la

i
adicién de sgua se cslienta la smulsidén formads a 90 a 9500 l
I
y se agita inténsemente durante unos 60 minutos. A continua- |

cibén se enfria rapidsmente a 60°%¢ ¥y se agregan otros 1300 g
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de agua fria, Finasimente se ajusta la emulsidén con unos 30 g

de &cido acético a un pH de 4.

Ejemplo &4 : - .;
- 325 g de fcido graso de aceite de palma de coco i
industrial con un fndice &cido-de 248 a 258 y un indice de
saponificacidén de 249 a 259 se ﬁunden'junpo con 200 g de
&cido de cera de montana con un {ndice &cido de 120 a 140 y E

un indice de saponificacibn de 140 a 160 y se agregan lenta- .

‘mente 132 g de dipropiltriamina (1 mol). La mezcla se calien<

ta & l90°C'hasta que el indice de &cido sea inferior a 5. Dqg
pués ée enfria rapidamente a 100°C y se agregan 45 g de Grea
¥y ée condensa como descrito en el ejémplo 1. Después de eén-
friar a 100°C se sigue reaccionando con 90 g de psralormalde-
hido. i

Después de enfrinr se ha obtenido un producte de
condensacibén frégil. Para la elaboracidn a una emulsidn mane-

jable, acuosa, se puede introducir en el producto de condensa-

ciéﬁ inmediatamente el emulsionante sulecéiongdo, preferente-~
mente el alquilpoliglicoléter, por fusibén, e introducir y . E
agitar la fusibn (100°C) en agua presentada (70 a 80°C)., Pa%.
ra homogenizar se caiienta la emulsibén a 90 =~ 9500 y se agit%
durante unos 30 minutos. A continuacibén se enfria rapidament%
en caso dado se diluye con agua fria-a la concentracibén de- i
seada ¥y con dcido clorhidrico’se eajusta a un pi de 6,

La emulsidn ssi obtenida, ajustada, por ejeﬁplo, a un conte-!

nido en materia sélida de un 2% % da, ya en una concentracibn |

de 20 - 30 g/l con une recepcibén de flota usual de un 60 -
80 %, referido al material textil seco, a los textiles un tag

to agradable, blando, de superficie lisa, mejora su resisten-
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cia al rasgado y a la abrasibén y aumenta, especialmente en

los tejidoé que contienen productos sintéticos, asi como en
los tricotitados, su sptitud al cosido.

| El Acido graso de sceite de palma de coco arriba
mencionado contiene aproximadamente un 2 % de acido caprini- -
co, un 51 % de “dcido laurinico, un 16 % de Acido miristini—:
co, un 10 % de &cido palmitico, un 3 % de Acido estefrico y

un 17 % de &cido oléico (indicaciones en % en peso).

Ejemplo 5

En el aparato descrito en el ejemplo 1 se.funden
juntos 173 g (1 mol) de 4cido caprinico y 284 g (1 mol) de
&cido esteéricé y a 100 - 120°C se agregan lentamente 132 g é
de dipropilentriamina, La mezcla se calienta a 180 - 190°¢ i
hasta que se tenga un Indice Acido inferior a 5. Se obtiene %
asi un destilado de unos 34,0 g. A continuacién se enfria ré%
pidémente a 100° y bajo agitacién seAihtroducen 30 g (Y2 mol)
de Grea y se.condensa como ya se ha descrito en los ejemplos‘
de arriba bajo disociacibn de NHE' Después de la condcnsaciéi
se vuelve a enlfriar-a 90—10000 y se metiloliza con 45 g de
paraformaldehido, ' |

Para la preparacidén de una emulsidn manipulnab.e
se funden 160 g de alquilpoliglicoléter (producto de adicibn !

de unos 30.moles de 6xido etilénico con 1 mol de alcohol gra-

s0 con 12 a 18 &tomos de carbono) y a continuacidn se agregaﬁ
i

a 90 - 100°C bajo agitacibén en forma d¢ chorro fino 1000 g de

!
agua caliente (70°C) de manera que la temperatura no baje de |
70 - 7500. Para completar la homogenizacibén se calienta la

emulsidén aln durante unos 30 - 60 minutos a 90 - 95°C, deg—

ués se enfria a 60°C y se diluye con otros 1200 g de agua
b
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 Ejemplo 6 ' l f

ajuste de la cantidad de fcido fosfbérico nedesaria para este |-

fris. La emulsién se ajusta con unos 36 g de &cido glicblico §}.

(57 %). a un pH de 4, . 7 ‘ !

~ En 56k g (2 moleg) de &cido oléicp se introducen
a 80 - 90°C 104 g de dietilentriamina y bajo diébciacién“de :
agua se calienta a 190°C hasta que el {ndice éc;do,esté por |
debajo de 57(destilado unos 39 g). A continuacibn se enfria l
a 100°%C ¥y, como ya se ha descrltq se condensa con 40 g de ureq
baao disociacibn de NH3 a 140 - 190° C. Para retirar mejor ell
NH3 dlso§1ado de le masa de reaccién e’ succioha con vacio, - !
A continuacién se enfris a 90°C, se hace reaccionéf con 601@1'
de paraformaldehido a 120 - 140°C y con'unbs 10 g de écidé-
fosférico. (al 85 %) se ajusta a un pH de 5,0 - 6,0, Para cl i

pH es conveniente determinar ésta a base de una muestra pre-
via con el producto de condensacibén mezclado con agua calien-

te' en proporcibém 1:5,

Para la aplicacién sobfe textiles y cuero a par-
tir de disolvente, tal como tebfacioroeﬁileno ¥y para la me~- :
jor manipulacibn se ajusta el producto asi obéenido con el |
disolvente arriba mencionado a por ejemplo, un 25 %, El pro-‘

ducto al 25 % asi obtenido se emplea en una cantidad de 40 g ;

‘por litro de disolvente orgénico sobre veotlmenta por 1mpregm

nacidén, centrifugedo (recepcibn de flota un 70 % aproxlmada-
mente) y secado y da un tacto especialmente suave, superfi-
cialmente liso. No se puede observar ninguna variacibn de la

tonalidad de color ni tampoco ningun olor desagradéble.




Ejemplo 7
Un tricotado de poliamida (fijado, blanqueado y

encogido; 234 g/mg) de hilos de poliamida fuertemente rizadoé,
un tejido de poliéster (lavado y fijado; 200 g/m2) de hilo
sin-fin de poliéster texturizedo y un fricotado de nitrilo
poliacf{lico (en .bruto, 200 g/mg) se tratan por el procedi-
miénto de extraccifn con flotas (pH = 4 - 5) que contienen i
un x ¥ de la emulsidén de los productos de condensacién des-
critos en el ejemplo 1, trabajéndose con una proporcibn de
flota de 1 : 56 a una temperatura de 40°Cc durante 30 minutos,
centrifugando brevemente a cﬁntinuacién ¥y sucando a 80°C.

Los resultados figuran en la tabla a continuaciéd:
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Sustrato Concentracidn Estatémétro
P Carga en Voltios/cm
- . frotado con lans
Tricotado de 0,0 % 20500
poliamida 3,0 % 5000
Tricotado de 0,0 % 48750
nitrilo de po- 1,0 % 16400
liacrilo 2,0 % 16400
Tejido de 0,0 % - - 28500 ;
poliéster 1,0 % " 9500 -
2,0 % 8000

o g v 0




ZEstatémetro ',:i’"'? i‘:i' : Megéhﬁiémetro

Tiempo de descomposicidn ", R951stenc1a superflclal ~ Tacto
‘medio -(seg) después de J'l/cm : - -
frotar con lana _ _

':5,4 10165*," e a

S 1,30 0
 2,8,0'° N

'2,5.101% CE e
. '6,8.1007 o i

S 80 .
s,100% L u

S0ttt
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b muy buen tacto suave y blando

-25

Para los valores indicados vale el siguiente enjuiciamiento
o bien prescripciones de comprobacibn:
1) Tacto:

Aqui se tomo como base la siguiente escala: o

= como gin tratar. 7 : i
+ . ‘levemente suave

+4 tacto claramente suave

44 buen tacto suave y blando

2, Comportamiento electroestético , ' g
a) La medicién de la carga (Voltios/cm) se efectud frotando
con lana en el estatémetro segin R. Hase y medicibén de los
tiempos de descomposicién medios (segundos) de las cargas
aplicadas. '

b) La determinacifn de la resistencia superficial especifi-

ca ( (l/cma) se determind con un "High Resistance-Meter"(452q

4) (Hewlett-Packard).

Ejemplo 8

El tricotado de poliamida menéionado.en el ejem—é
plo 7 y un tejido de fibra de nitrilo poliacrilico (lavado §-
y blanqueado; 138 g/ma), asi como un tejido de fibra de polié
éster (fijedo y blanquesdo; 130 g/ma) serimpregnan en una flé
ta que contiene 5, 10 y 20 g/l de la emulsién del producto

|
, |
de condensacidn indicado en el ejemplo 5, se exprime a una E

" recepcibébn de flota de un 65 % y se seca a 80°,

, . L
Los resultados figuran en la tabla a cont1nuac16q

donde, para fines de compsracién, se indica también el valor

" de una muestra sin tratar.
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Sustrato - . Concentracién Estatémetro

Carga en Voltios/cm
frotedo con lana

Tricotado de 5 g/1 N - 3000 ;77;7;;12 7 '4
Poliemida | 10 g/1 N P
- 20 g/1 750
0s/l 20500 T
Tejido de fibra 5g/1 7500 i
de mitrilo poli= 10 g/1 £ 3000, 7 -
acrilico 20 g/1 125 s
| 0 g/1 20000 - B .
. e
Tejido de fibra . 5 g/l . 1500
" de polibster. - 10 g/1 - . 400
20 g/1 I o P
0 g/1 10500 - ' -




5§tat6metro

3iempo de descomposicibn
gedio (seg) después de

na

Megohmiémetro
Resistencia superficial

" Tacto
(Evaluacibén como

frotar con ls

g

bRl

45,

0
1
140

25

) /en®

14
4

6,0.10
2,5.,10"
1,9.10%"
54,1010
14
14

5,610
1,9.10
3,8,10°°

9,4.10%*

9,4,102

3,0,10%2

3.8.10%7
3.8,10°-7

en el ejemplo 7)

+4
+44
+44

1
b
FERE]

+H
+
4
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~cibén de flota de 1:30, calentdndose la flota primeramente a

‘plazo de 30 minutos a 97°C y finalmente manteniendo durante

Eiemplo. 9 o "
Un hilo altemente henchido de.poliacrilhitrilo '

se tifie y dota de un tacto suave simultanesmente de la'mane—é
ra siguiente: _ '

El hilo sltamente henchido se trata con una flo-
ta que contiene un 1 % de colorante (C.J.Basic Blue 22), un -
10 % de sal de Glauber, un 2 % de &cido acktico al 80 %, un
1 % de un retardador usuel y x % de la emulsidn del productpé

de condensacibn obtenido segin el ejemplo 1, en una propor-
70°C, aumentando entonces la témperatura de la flota en el

90 minutos a esta temperatura, FinaImenﬁe se ehjuaga en la
forma usuél, se centrifuga y se seéa é 80°c., ﬁos resultados |
de estos aprestos figuréﬁ en la'tabia a.continuacibn, no ha»-|
biéndose influenciado en forma alguha el tefiido déi.hilo-al-

tamente henchido por el apresto:

Sustrato Concentra- Resistencia Tacto
¢cibn superficial (Evaluacibn co-
nyt 0 /cne mo en ejemplo 7)
Hilo altamente hen- . 15 !
chido de ni- 0% 3,8,10 = |-
trilo de poli- ‘ - 13 . i
acrilo 0,5 % 2,8.10 44 %
1,0 % 2,8,10%2 FRRFANNEY
g
NOTA %

manommzoams '
-

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-

i
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indiqada%

|
‘ -

to, asi como lg maners de realizarlo en la préctica, debe

son éusceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
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‘sminas y ulterior reaccibén con firea y, en caso dado'ulterior:-

‘cionar éc1dos grasos saturados y/o 1nsaturados, allfétlcos,f

de cadena recta y/o ramlflcada, monobésxcos, como minlmo con

te, preferentemente el producto de condensacidén de (irea obte~

alteren su prihcipio fundémental; Tambin se hace constar ;
que;el invento corresponde a .dos solici%udes de patente pre—é"
sentadas en la “epliblica Federal Alemana dénzfecha 14 de - i'-'
abril 1973, n2 P 23 18 906.2 y con fecha 18 ée enero de 19745
ne P 24 02 258,.0, acogiéndose por lo tanto a los behefic;os i
que conceden los Convenios Internacionales.en vigor, siendo ;
lo -que constituye la esencia del referido .invento y por lo

que se solicita Patente de Invencidén por 20 afios en Espaﬁa'
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS DE CONDEN: ACION

caracterizéndose por lo siguiente:

l. . Procedimiento péra la obtencidn de productos de

condensacién de &cidos grasos superiores y polialduilenppli#

reaccidn con formaldehido, caracterlzado _porgue se hacen reac-

8 &tomos de carbono y/o 4cidos de cera de montana, bajo la -

condicifn de que como minimo 40 moles-% se compongan de éci;'ij’
dos'grasos saturados o simplemente insatﬁrados, de cadena -é
recﬁa, como minimo con 12 &tomos de carbono, éépecialmente ;
como minimo con 14 &tomos de carbono y/o &cidos de cera de .
montana, y dietilentriamina § dipropiientriamina_b de sus mqé’

clas, en una proporcidén molar entre &cidos grasos y las men-

_cionadas dialquilentriamina de apfoximadamente 2:1, a conti—i

nuacibdn se callenta el producto de condensaclén de écldo gray-
so-aming ("amida de &cido bis-graso") con @irea én una propor-
cibén moler de 1:0,5 a 1:1 bsjo disociecidn de 0,5 — 1 mol de

NH3 por mol de amida de Scido bis-graso empleado ¥y, finalmen-
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"rizado porque como Acidos grasos se emplean mezclas indus-

" condensacibén; tal y como sustancialmente descrito "en la pra-

- 29 -

nido se. trata con 1 - 5 moles de formaldehido por mol de ﬁrew

|
I
|
|
|
|

24 Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracte—

triales de &cidos grasos superiores, saturados o simplemente
insaturados, aliffticos, monob&sicos, con 12 a 24 ftomos de

carbono,

3. Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 y 2,

caracterizado porque como dialquilentriamina se emplea dieti-
‘ : : i
|

lentriemina.
4, Procedimiento para la obtencibn de productos de
sente memoria,

Esta memoria consta de 29'hbjaé escritas a mAqui-

na por una sola cara.

Madrid 10 ABR. 1974
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