TALL 182/183

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DE MATERIALEg DB
FIBRA", & favor de la firma alemansa CHEMISCHE FABRIK
PFERSEE GmbH. residente en AUGSBURG (Alemania),

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se oconoce ya el hacer reaccionar compuestos in-
saturados, como olefinas, alquinas, ésteres vinilicos y
+ compuestos acrilicos,; con organopolisiloxaenos que contie-
nen &tomos de hidrdgeno ligados & gilicio. Ios polimeri -
5, zados macrcmoleculares y con contenido de s11i01q.que se
originen, y que segin la relacién de siloxano regpecto a
log polimeros aparecen como liquidos muy viscosos, geles
o polvoss pueden sin mds ser prensados. No obstante, es - .
tos productos son impropios para impartir s los materis -

10. les fibrosos una buena hidrofobia resistente al lavado.
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Se conoce ademds el apresto hidrofobante, y en
particular resistente al agua, de materiales fibrgsos con

mezclas de organopolisiloxanos ys entre otras matgrias,

elilmelamina metilolada, en la relacibn de 1:9 a G:l. Este . .7 ¢

procedimiento tiene sin embargo el inconveniente de que
los efectos hidrdfobos que se obtienen sdlo son mdderados
y de que, sobre todo, la resistencia al lavado s6lo apa -
rece en grado insatisfactorio.

Bl invento que shora aqui se revela atafie a un
procedimiento para fabricar productos de adicidén de com -
Puestos que contienen radicales insaturades a organopoli-
siloxanos que contienen dtomos de hidrdégeno ligados a si-
licio, el cual se caracteriza por adicionarse compuestos

de la f6érmula general

N,
N
HZI\?-C/ \C-NHE

le. i&! | (1)

Xy
R—N@CH2—0H=CH2

en la que
R  es un radical de hidrocarburo insaturado con
"3 &tomos de C o un radioalkalquilico_con la
10 Atomos de C,
compuestos de la férmule general
/Cﬂl\\\
R,-C7 C-NHR
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en la que

By

en la que

Rl

kL

' '),’I"" 3
)

es un radical de hidrocarburo insaturado con 3
4tomos de G o hidrdgeno, '
es un radical alquilico lineal, ramificado o
ciclico, con 1 a 6 &tomos de C, un radical fe-
nilico, bencilico o vinilico o hidrdégeno

y
es un radical alquilico con 1 a 4 &tomos de G,

un radical fenilico o bencilico o hidrdgeno,

compuestos de la formula general

N

HW N-CH=CRR' (II7)

es igual a hidrbgeno, un radical fenilico, to-
luilico; bencilico o ciclohexilico o un radi-
cal alquilico con 1 a 8 Atomos de C,

es igual & hidrdgenc o un radieal alguilico‘
con 1 a 4 Atomos de O %

¥
significa 1 6 2,

mono- ¢ di-alilureas, mono~ o di-aliltioureas, o pus com-

puestos metildlicos, preferentemente eterificados con al-

coholes de 1 o 4 Adtomos de C, & orgenopolisiloxanos que

contienen dtomos de hidrdgeno ligandos a silicio en los
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que le relmeién de silicio a hidrdgeno es de 6:1 a 16:l,
eventualmente en presencia de cuerpos fundamentales ami -
noplésticos; halldndose en forma metilolada, de preferen~
cia eterificada ccn alcoholes inferiores:; una partg a lo
menos de los 4tomos de aminohidrdgeno de los compuestos

de las férmulas (I), (II) & (III)s; de los wmono- o di-alil-
—~ureas o ~tloureas o respectivamenta de los cuerpos fun -
damentales aminoplésticos. |

Se reivindica ademds en este invento un proce -

_dimiento para tratar de la manera ordinaria materiales

fibrosos con composiciones de rosine aminopléstica~polisi-
loxano, el cual carece de los inconvenientes del ﬁroce -
dimiento segiin el estado de la técnica y se caracteriza
por emplearse en calidad de composiciones de resina aminc-
pldstica-polisiloxano las obtenidas por adicién de com -

puestos de la Pérmula general

N
Hzn.-j;f// \c-1m2 ;

{
o (1)
N N

AN
R~N-CH2—0H=CH2
en la que
R es un radical de hidrocarburo insaturado con
3 4tomos de C o un radical alquilico con 1 a
10 tomos de C,

compuestos de la formula general
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R-N-CH,,~CH=CH,

en la que ~

R

Ry

.- -
—a
o

és un radical de hidrocarburo insaturado con
3 dtomos de C o hidrdgeno, |
es un radical alquilico lineal, ramificado o
ciclico, con 1 a 6 &tomos de C, un radical fe-
nilico, bencilico o vinilico o hidrégeno.

3" .
es un radical alquilico con 1 a 4;étomos de G,

un radiecal fenilico o bencilico o hidrogenos

compuestos de la férmula general

e
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es igual a hidrdgeno, un radicai_fenilico, ‘to-

* ¢ 1pilico, bencilico o ciclohexilico o un radical

Q;jaiguilico con 1 a 8 dtomog de G

es Jgual a hidrégeno 0 un radical alquilico con

1 a 4 adtomos de C

o
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n es igual a 1 § 2,
de mono~ o di-alilureas, mono- o di-aliltioureas,; o0 sus
compuestns metildlicos, preferentemente eterificados con

alcoholes de 1 a 4 Atomos de carbono, & organopolisiloxa-

nos que contienen Atomos de hidrdgeno ligados a silicio y

en los que la relacién de silicio a hidrdgeno es de
6 : 1o 16 ¢« 1, eventualmente en presencia de cuerpos
fundamentales aminoplésticos, halléndose en forma meti-

lolada, de preferencia eterificada com alcoholes infe -

_ riores, una parte a lo menos de los dtomos de amino -

hidrégeno de los compuestos de las férmulas (I), (II)_o
(III); de las mono- o di-alil-ureas o —tio-ureas é res-—
pectivaments dc los cuerpos fundeamentales aminoplésticos.

Los compuestos empleados pera la adiciép a los
organopolisiloxanos que contienen Atomos de hidrlgeno
ligados a2 silicio son conocldos. Como compuestos de la
férmule (I) cabe citar, por ejemplo, la N—octil—N}alil—
melami;a, la. N-butil-N-alilmelamina y, especialmepte
preferida por la sencille fabricacidén, la N,N-dialil-
melamina, Ie preparacidén de estos compucsios también es
conocids, (yéase, por ejemplo, la patente norteaméricana
ne 2.567,847 y la patente britdnica ne 537.167).,

Como compuestos de la formula (IT) oabé citar,
por ejemplo, la 2-dialilamino-4~amino~6~butil—triacina;
la 2~alilamino-4-etilamino-6-metil-triacina, la é-alil—
amino-4-amino-triecina y la 2-dislilamino-4-amino~6-iso—
propil-triacina. Tambidn la preparacidén de estos com -
puestos es conocida (véase la patente briténica no

1.053,113, la memorias holandesa n? 6,501,753 y asimismo
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Chemicel Abstracts (C.A.), vol. T2, 1970, ne 132,679 =,
C.A. vol. 52, 1958, columnas 3256/3257 y C.A. vol 54,
1960, columnas 2352/2353).

Los compuestos de la formula (III) estén cita -
dos con detalle en la patente noriesmericana n¢ 2,880,208,
Especialmente apropiadas son la K-vinil-etilen- y -propi-~
len-urea, lo mismo que la N-propenil~etilenurea, Témbién
las monoalil~ y dialil-ureas y respectivamente las mono-
alil- y dialil-tioureas son compuestos, conocidos, que
pueden prepararse, por ejemplo, mediante amondlisis par-
cial de isocianato o tiosicianeto de alilo o mediante
hidrdligis parcial de dialilecienamida o dialiltioéianamida.
Cono ejemplos cabe citar, ademés de la dialilurea y la dia-
liltioureca siméiricas y asimétricas, la N-beta-hidroxie-
t11-N'-alil-tiourea y la N-propil-Ii'~alilurea.

Tos compuegtos de la Fformula (I)s ¥y de ellos
a su vez la N,N-dialilmelamina, se emplean con preferen -
cia para la adicidn a los organopolisiloxanos, pdfque los
productos de adicidn cue asl se originan causan en el uso
una hidrofobia nuy destacads, lo cual se exteriopiza tan~-
t0 en una abgorcidn de agua extremedamente pequeﬁa como en
un efecto de perleo nuy bueno.

Para la adicién a los organopolisiloxancs, 4l ~
chos compuestos, que son utilizebles en calidad ﬁéonica,
pueden emplearse directamente. Para ello es necesario
que en la reaccidn estén presentes compucstos N-meti-
181icos do ouerpos fundementales aminoplédsticos, prefe -
rentemente eterificados con alcoholes inferiores, y que

au presencia sea en cantidad, preferentemente, de 0,15
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a 9,30 moles por &tomo-gramo de hidrdgeno del 6rgano—polisﬁwjjr:

siloxano. Ia adicién de los compuestos insaturados no
metilolados no es posible en ausencia de dichos compues-—
tos metildlicos o de sus éteres.

De preferencis la adicidén se realiza con com =
puestos metildlicos anhidros, o respectivamente sus é&te~
res,; de 1aé alil-ureas y -tioureas o respectivamente de
los compuestos de las férmulas (I), (II) o (III). Como
es complicado conseguir los compuestos metildlicos en
forma anhidra, se prefiere especialmente actuar con los
compuestos metildlicos eterificados con alcoholes infe -
riores de 1 a 4 4dtomos de carbono.En este caso no es ne-
cesario el empleo conjunto de cuerpos fundamentales ami-
noplésticos o respectivamente de sus compuestos metildli-
cos, eventualmente oterificados. Sin embargo, en ciertos
casos es también ventajoso afiadir entonces en pequefia
cantidad cuerpos fundamentales aminoplésticos o0 sus com— -
puestos metildlicoss de preferencia en forme eterificada.

Ia preparacién de los compuestos metildlicos se
efectfia de maners conocida, depositando las alilureas,
las aliltioureas o respectivamente los compuestos de lasg
férmulas (I )s (II) o (III), traténdolos preferentemente

con un exceso de formaldehido (por lo general se emplean

por cada &tomo-gramo de aminohidrégeno de 1,1 a 1,4 moles i;f]if

de formaldehido en forma de solucidén acunosa), calentando
a 45 - 758 C con agitacidén y ajustando el pH a alcali-

nidad a8»il, en particular a 7,2 - 8,5. Después de mante-

ner ls mezcla a diche temperatura alrededor de 1/2 hora a .

2 horas, se excluye la mayor parte del agua bajo presidn
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reduclda.

Eg-el caso de que para la preparacidn de los

compuestos de adicidn tenga que partirse de los compues-

tos metilélicos, es necesario, como se comprende, exoluir ;;fft

elsgua en todo lo posible y secar con precaucidn el pro-
ducto obtenido, lo mejor en vaecio.

Se utilizan preferentemente para la adicién
los compuestos metildlicos eterificados, y la eterifica-
cibén se efectila de manera conocida. Por ejemplo, el pro-

ducto de condensacidn, liberado de la mayor parte del agya;:.

se deslie en el alcohol respectivo, en particular metanol -

e isobutanol (el alcohol se emplea en cantidad de unas
2 a 6 veces ls cantidad necesarie tedricamente para la
eterificacidn), se ajusta el pH & 1 - 3 con un &cido
fuerte (en particular, 4cido clorhidrico) y se agite a la -
temperatura del ambiente durante 20 a 40 minutos. También J
puede dejarse reposar la mezcla duvante ls noches por
ejomplo. Imego se neutraliza, se filira y se evapora la
solucibén alcohélica, de preferencia en vacio. Después de
haber separado por succidn la sal comin precipitada, se
obtiene un producto en grem parte anhidro. La eterifica-
cidén, en particular la de los compuestos de la férmuls
(I), puede efectuarse también por el procedimiento de la
memoria alemana n® 2,005,166 (que corresponde a la paten~
te norteamericana ne 3.824,232).

En calidad de organopolisiloxanos se emplean
pare la preparacién de los productos de adicibén los que
contienen &tomos de hidrdgeno ligados a silicio, y se

hace uso exolusivamente de cohidrolizados de silanos
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hidrolizabless que contienen un &tomo de hidrégéﬁo 1ligado
a.silioio, con silanos hidrolizables que no contienen
ningin 4tomo de hidrdgeno ligado a silicio. En tal caso
la relacidn molar de los silanos que contienen &tomos

de hidrbgeno ligedos & silicio respecto a los silanos

que no contienen ningin 4tomo de hidrdgeno ligado a
silicio es de 1 ¢ 5 a 1 : 15, ¥y en particular de 1:6

a1l : 12, por lo que los copolimerizados resultantes pre-~

sentan una relacién de silicio a hidrdgeno de 6 :-1

"a 16 : 1, y en particular de 7 ¢ 1 8 13 ¢ 1. E1 peso mo-

lecular de estos organopolisiloxanos es aproximadamente
de 2800 a 16,000 (viscosidad a 209C: alrededor de 30 a
350 centistokes). Con especial ﬁreferenoia se hidrolisza
metilhidrodiclorosilano junto con dimetildiclorosilano.
Como es 1légico, pueden emplearse también 1los cohidroli-
zados en los qure en lugar de los grupos metilico§ existen
grupos etilices o fenilicos. Los cohidrolizados eﬁ los

que la relacibén de silicio a hidrézeno es mayor o menor

resultan menos aptos como elemontos para la adiciémypor- 7 ;-

que los productos de adicidn que con ellos se ob%ienen
dan en el uso resultados sblo moderados. .

Irg adicién de dichos compuestos insatu;ados,
que de preferencia estén metilolados, respectiva@ente

eterificadoss; con alcoholes inferiores. se efectfia por lo

generel en subgtancia. Para ello se deposita el prganopol] -. Jff-

siloxano, se aflade el compuesto mencionado y despuds de
afladir un oatalizedor corrientes; como el &cido hexacloro-
platinico, disuelto en un disolvente apropiado (de prefe-

rencia isopropanol o isobutanol) en cantidad de 1 x 10~
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alx 1073 g por Atomo-gramo de hidrégeno dél “organopdlisgi-

loxano, con agitacién enbrglca se calienta durante 1 1/2 a
2 1/2 horas uniformemente hasta 1602C - 200e¢ y por 4l -
timo se sigue agitando a esta temperatura durante 1/2 a
1 1/2 horas. Se deja reposar el producto resultanté
durante algunas horas, de preferencia hasta el dia'si -
guiente, se excluye el poso qus se ha originado y se
obtiene con un rendimiento de 60 a 90 % en promedio el
producto de adicibén deseado. Por otra parte es tampién
posible recoger en disolventes el productc obtenido de
la reaccibdn, separarlo del poso y excluir otra vez el
disolvente, Naturalmente, la adicidn puede efectuérse
también en presencia de disolventes, poro esto es menos
conveniente., |

Ie adicidén de las alilureas o eliltioureas
no metiloladas y respectivamentec de los compuestos no
metiloledos de las férmulas (I), (II) 6 (III) dehe
efectuarses como’ya se ha dicho, en presencia de:cuerpos
fundamentales aminoplésticos metilolados, comos éor
ejemplo, compuestos metildlicos de etilenurea, pro -
pilenurea, urea, etilcarbamato o, en particulaf:
diciandiamida o melamina, que preferentemente, sé ha -
1len en forma eterificada con alcoholes inferior?s.
Los cuerpos fundamentales aminoplisticos metilol%dos:
preferentemcnte eterificados, se emplcan en tal §aso
preferentemente en cantidades de 0,15 a O,SO'molés
por cadza dtomo-gremo de hidrdgeno del organopolisi -
loxano.

En cambio, si se adicionan (como se prefiere)
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los sompuestos inseturados en forma de los compuéstos
metildlicoss de preferencia eterificados con alcoholes
monovalentes inferioress la adicidén de cuerpos fungamen—
tales aminoplésticos no es estrictamente necesaria. Los
productos de adicidén que entonces se obtienen dan en el
uso buena hidrofobia. FPero ia adicidn se desarrolla mis
uniformemente si se la realiza en presencia de 0,05 a
0,;33; y en particular de 0,05 a 0,20, moles de cuerpos
fundamentales aminoplésticos, de los compuestos metiléli-
cos de éstos o de los compuestos metildlicos eterificados
con alcoholes inferiores por cada Atrmo-gramo de hidrdge-
no del organopnlisiloxanoc.

Ta cantidad empleada pare la adicidn es‘cOmo
méximo de 035 moles de compuestos con dos enlaces dobles
(por ejemplo, compuestos de dialilo) y como miximo de
un mol de compucstos con un enlace doble solamente (por
ejemplos compuestos monoalilicos) por cada &tomo-gramo de
hidrégeno del organopolisiloxano. Haciz abajo los limites
se hellan en 0,125, y en particular 0,25, moles de com ~
puestos diinsg.'burados N respectivamente. en 0,25, y en
particular 0,5 moles de compuestos monoinsaturadas por
étomo-gramo de hidrdgeno del organopolisiloxano.gLos
productos de adicidn resultantes se emplean de ménera
conocida, en forma de soluciones en disolventes qrgini-
cos o en forma de emulsiones acuosas, para el trétamien—
to de materiales fibrosos.

La preparacidén de las emulsiones se realiza
de manera conocida. Para ello, los productos de adieidn

empleados segin este invento como agentes de tratamiento
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se convierten, de preferencia directamente, en emulsio-
nes acuogas 81 25 a 45 % aproximademente (respecto al
producto de adicidén) con adicidn de emulgentes., Pero

también pueden emulsionarse los productos de adiecidn en

forma de una solucidén en un disolvente orgénico apropiado, .. .

insoluble en agua (tetracloroetilenoc, tricloroetileno,
fracclones altas de la bencina, tolueno, mezclas de es -
tos disolventes, etc.). ILos emulgentes tembién son cono~
cidos. Como tales se emplean alcoholes polivinilicos en
solucidn mcwosa, amidas etoxiladas de dcidos grasos ¥y
eminas grasas etoxiladas, incluso en forme de sus gales
con dcidos orginicos de peso molscular bajo o &dcidog mi-
nerales, lo mismo gue compuestos ambénicos cuaternarios,
como el cloruro de octadeciloximetilpiridinio. Estos emul
gentes son conocldog sobre ‘todo para el emulsionamiento
de organopolisiloxanos (véase, por cjcmplos la patente
alemans ne 1.060.347 y la memoria alemana n? 1.052,943,
lo mismo que la exposicidén alemana n° 1.,917.701 y las pa- ﬂ_
tentes norteamericanas n® 3,320,197, 3;729,437 ¥y 3. 748,275
También las cantidades empleadas de los emulgentes osci -
lan dentro de los limites usuales; es decir,se utiliza
de un 2 a 20 % en peso, y en particular de 6 a 15 % en
peso, respecto al producto de adicidn.
El tratamiento de los materiales fibrosos, con
el cual se les imparte sobre todo un buen apresto hidrd-

fobo, muy resistente al lavado, y un tacto rotundo, nuy

- suave,; se realize igualmente de manera conocida. Por lo

general se ubtilizan de la emulsibén acuosa del producto

de adieibn, segin la concentracidn, de 40 a 100 g por
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litro. Suplemeniariamente se agregan al bafio los catali -

zadores corrientes para el endurecimiento de los organo-

polisiloxanos. como sales de circonio, dicarboxilatos es - - 0--

tédnnicos de dialquilos sulfato de aluminio y otros. Si
para el emulsionamiento se emplean los productos de con -
densacién segin las patentes norteamericanas ng 3{320,197
6 3.729.437, puede omitirse el empleo conjunto de un ca-
talizador del endurecimiento suplementario, Los materia -
les fibrosos, y preferentemente los textiles, se fular -
dean con los bafios hasta una absorcién de liguido de un
60 a 100 %, se secan brevemente a 80 - 1109C ¥y se con -
densan durantc algunos minutos (en particular, de 3 a 8
minutos) a unos 130 - 1702 C. Waturalmente, son aptos tam-
bién otros métodos comocidos de aplicacién como %ociadu -
ra y fulardeo unilateral (Pflatschen), en cuyo caso las
cantidades de utilizacidén deben variarse de aoueédo con
la absorcidén de liguido. ;

Como ya se ha explicado, es posgible ta@bién el
empleo de disolvente. Para ello los productos de adicidn

se disuelven en cantidades de 20 a 80 g por litrp, segin

la absorecidn de liquido, en disolventes apropiadbs ingo—~

lubles en agua (véase el pérrafo acerca de la pr?paracién
de las emulsiones), se afiade un catalizador opor%uno y se
realiza el tratamiento de manera conocida, por spmersién
¥y expersidn o rociadura. :

Como se comprende, es posible afladir al bafio
de apresto otros agentes auxiliares usuales en la indug-~
tria textil. En particular cabe destacar aqul los agentés

con los que se puede mejorar la resistencia al arrugg -
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miento, Pero también es posible una combinacidén con resi -
nag de relleno o agentes ignifugantes, agi como con los
catalizadores pertinentes. En la aplicacidn con disolven~
te son aptos Unicamente, como se comprende, productos co-
rrespondientomsnte solubles.

Por el procedimiento agqul expuesto pueden apres—
tarse materiales fibrosos de toda clase. En calidad de
materisales fibrosos cabe citar en especial los texti -
les, de los cuales & su vez son porticularmente aptos
los que se componen de fibras de celulosa o contienen
por lo menos en parte fibras de cclulosa. En calidad de
fibras mixtes entran aqul en cuenta lo mismo las fibras
gintéticass como les fibras de poliéstor, de poliamide
o de poliacrilonitrilo, que la lana. Pero, cowo ep 16gi-
co, 8l procedimiento de este invento puede utilizérse
también para el apresto de materiales puros de fiﬁra sin-
tética v de fibra de lana.

Por el procedimiento conocido para la prepara -~
¢idén de productos de reaccidn a partir de organoﬁoli -
siloxanos que contienen Atomos de hidrdgeno ligados a
silicio, los compuestos insaturados se hacen reaécionar
directamente con los organopolisiloxanos. Ia adigién Al
recta de alilmelaminas de 1a férmula (I), de compuestos
alilguenaminicos de la férmula (II), de compuestqs de
alilurea o aliltiourea y de compucstos insaturadés de
la férmula (III) Gnicamente se logra, gin embarg@, cuando
el mismo tiempo estdn presentes compuestos N-metildlicos
o &éteres de éstos, Por otra parte, es también posible

adicionar cstos compucstos a polisiloxanos que contengmn
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hidrdgeno si se hallan, por lo menos en parte, en forﬁﬁ g
metilolada, de preferemcia en forma eterificada con alco-~
holes inferiores. Se obtienen asi, a condicién de que se
empleen organopolisiloxanos muy determinadoss a sabery
organopolisiloxanos en los que la relacidén de siliecio a
hidrdgeno sea de 6 : 1 a2 16 ; 1, productos de ... adicidn
que se @is%inguen por propiedades especiales. Se consi -
guen producfos de adicidn muy utilizables, que se distin-

guen en el uso pPor una aceidn hidréfoba muy buena, si se

adicionen a dichos organopolisiloxanos compuestos de la £ér— -

mule (I). Por este procedimiento resultan asequibles po-~
lisiloxanos modificados que esténcapacitadcs-tanto para
una reticulacibn con los materiales fibrosos como para
una reticulacién con resinas aminoplésticas que eventual-
mente se emplean al mismo tiempo.

Lag ventajas del procedimiento de gste invento
para el tratamiento de los materiales fibrosbs estriban
sobré todo en que por el empleo de los productos de adi -
¢ién preparados tal como se ha descrito se QSnsigue de
manefa gsencilla un apresto hidrdfobo buenoslpor empleo de
1os producﬁos de adicibén preparadcs con los. .compuestos de
la Pérmula (I) incluso muy buenc, que res1ste considera -
blemente 2l lavado. Muy digno de nota es tagblén el tacto

agradéble,.de superficie lisa, que se obtiege con este

apresto en los materiales tratados. Segin el estado de lac e

téenica, en el que en lugar de los productos de adicidn
se emplean mezclag de los componentes individuales. no
cabia esperar que fuera posible una mejora de la accibn

hidrofobante por la adicidn de los citados compuestos in-
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saturados. Pero debe considerarse sobre todo como un pro-—
greso téonico importante la mejor resistencia al lavado
respecto al estado de le técnica.

Ta preparecién de los productos de adicidn se
reeliza de la manera siguiente:

EJEMPIO 1

A) En un matraz de tres tubuladuras y 4 litros de capa-
cidads, provisto de termdémetro, agitador y refrigerador de
reflujos se depositan 1600 g de oopolimerizaﬁo ( = cohi -
drolizado de dimetildiclorosilgno y wetilhidrodiclorosila~
no en la relacién molar de 10 : 1), 325 g de tetrametoxi-
metildialilmelamina (cuya preparacién se describe més
abajo), 59 g de hexametilolmelemina muy eterificada con
CH30H y 10 cc de une solucidn de Zcido hexagloroplatinico
al 0,5 % de isobutanol. Con agitacién enérgica ge calienta
en el curso des 2 horas hasta 180°C con rapidez uniforme,
se prosigue durante 45 minutos la agitacidén a dicha tem—
peratura y se deja reposar durante la noche bajando la tem
peratura. Después de decantar del pegquedio poso originado,
se obtienen 1600 g de producto de adicidmn. ;
B) En luger del cohidrolizado mencionado éntes se em -
plea en cantidad de 1900 g» uno hecho de digetildioloro-
silgno v metilhidrodiclorosilano en la relacidn molar de
12 : 1 (peso molecular, lo mismo que en A: Flrededor de
7000). '

La tetremetoximetildialilmelamina se prepara de
la manersa siguiente;

Agitando, se calientan a 602C 1 mol de W,N-dia~

lilmelamina y 420 g de solucibén acuosa de formaldehido al
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3%, con lo cual se origina uwa solucidn limpida.sé ajus-—
ta el pH a 7.9 con trietanolamina, y después de una hora

de permenencia de la preparacidén a dicha temperatura, se
excluye la mayor parte del agua en el evaporador girato -
rio. con vacio de chorro de agua.

El residuo, unos 350 g, se remueve con 1,2 1i -
tros de metanol téenico, se ajusta a pH 2 con Acido clor-
hidrico concentrado, se deja reposar durante ﬁedia hora a
la temperatura del ambiente y luego se neutréliza con bicar
bonato sddico, se filtra y se descarga otra éez ia solu -
¢idén obtenidas; en el evaporador giratorio, dé la megzcla de
metanol y agua. Después de separar por succién el cloruro
sédico precipitado,; quedan 344 g del &ter metilico (corres-
ponde al 90 % de la teoria). ’

EJEMPLO 2

A) En un matraz de tres tubuladuras y 4 1itros de capa-—
cidad equipado como en el Ejemplo 1 ne depositan 1600 g de
copolimerizado ( = cohidrolizado de dimetil—éiclorosi}ano
y metilhidrodicleorosilano en la relacidn molar de 10 & 13
peso molecular, alrededor de 7000)s 0,5 mole;g de 2-aialil-
amino-4-amino-6-isopropil-triacina metiloladé ¥ eterifica-
da (cuya preparacidén se describe més abajo) & 10 ¢c de una
solucidn al 0,5 % de dcido hexacloroplatinico en isobuta-
nol y se hace reaccionar como en A) del Bjemplo 1.Después
de decantar para separar el poso originado,:se obtienen
1400 g de producto de adicidn.

B) En lugar del cohidrolizado mencionado antes se em -
plean 1900 g del organopolisiloxano mencionado en B) del

Ejemplo 1.
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Ia 2-dialilamino-4-amino-6-isopropil-triacina se
metilola y eterifica asi:

Se calienten & 602C, agitando, 1 mol de 2-dia -
1ilamino-4-amino-6-isopropil-triceina y 210 g de solucién

acuosa de formaldehido al 37%, con lo que se origina una

solucibn 1impida. Se ajusta el pH a 7,9 con ‘trietanolamina il

y despuds de una hora de reposo de la preparacidén a dicha
temperatura se excluye la mayor partc del agua en el cva-
porador giratorios con vacio de chovro de agua,

El residuo, unos 350 g, se remueve con 1,4 li-

tros de isobutanol téecnico, se ajusiz a pH 2 con Acido

clorhidrico concentrado y se deja reposar durante media ho . - -

ra a la temperatura del ambiente. Acabando de la maners
gque se ha descrito en el Ejemplo 1, se obtiene el &ter
isobutilico,
EJEMPTIO 3
En }a instalacidn descritz en el Ejemplo 1 se
deposgitan 1008 g de copolimerizando de silicona (cohidrolg
zedo de dimetildioloro;ilano ¥y metilhidrodiclorosilano en

le relacidn molar de 6:l, con pego molecular de 5000 apro

ximadamente), 0,7 moles de la metiloldislilurea eterifica—(";‘

da tal como se deccribe mds abajo, 0,15 moles de dician-
dismida completanente metilolada, eterificada con CH30H, ¥~
8 oc de solucidn al 0,5 % de &cido hexacldroplatinico en
isobutanol, Sg caliente la solucién hagta 1702C en el
curso de 1 3/4 horas, se la manticne a esta temperatura
y con agitecidn durante unos 40 minutos y después de en-
friarla y dejarla reposar por una noche se la descarga

del poso que se ha originado, por decentacidn.
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De la misme manere puede prepararse un producto
de adicidn de metilolmonoalilurea eterificada; en cuyo ca
so se utilizan 1,4 moles de metilolmonoalilurea eterifica-
da.

Ta preparacidén de la meti191dialilurea eterifi-
cada se logra de la manera siguientes

Se calienta a 652C,agitandos1 mol de N,N-dialil-
urea y 2,4 moles de formaldehido(en forma de solucidn acug
sa al 37%) y se ajusta a pH 8,2 con iejia de sosa calstica
al 45%. Al cabo de unos 30 minutos queda terminada la me~
tilolacidén ¥ se excluye de manera conocida la mayor parte
del agua.

Para la eterificacidén, se deslien en el residuo
300 cc de metanol téenico y se ajusta a2 pH 1,8 con &cido
clorhidrico concentrado. Despuésée una media hora a unos
259C, gse neutraliza con sosa la sclucidn, se filitra y se
vuelve a evaporar en.vaoio. de manera conocida. Por (lti-
mos se separe por succidén de la sal comin precipitadascon
lo que se obtiene el éter metilico deseado.

 EJEMPIO 4

En la instalacidn descrita en el Ejemplo 1 se
depositan 1008 g de copolimerizado de silicona (cohidro-
lizado de dimetildiclorosilano ¥ metilhidrodiclorosilano
en la relacidn molar de 6;1, con peso molecular de 5000
aproximadamente), 2 moles de la H;metoximetii-N'—aliltio-
urea preparada tal como se describe més abajo y 10 cc de
solucidén a2l 0,5 % de &cido hexacloroplatinico en isobu ~
tanol. Se calienta la solucidn hasta 1802 en el curso de

1 1/2 horas, se la manticne a esta temperatura por unos
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45 minutos, en agitacidn, v después del enfriamiento hasta
1002 C me la trata con 500 cc, de tolueno. Después de una
noche de reposo, se filtre por succidén para eliminar el po-
g0 originado y se evapora la solucién en el evaporador gi-
ratorio.

De la misma manera pucde prepararse un producto
de adicidén de metilol-N,N-dialiltiourea eterificada,en cuyo . -
caso se utilizen 0,7 moles de éter de metilol-N,N-dialil-
tiourea,

La preparacidn de la N-metoximetil-N'-alil-tio-
urea se logra de la manera siguientéz

Sc calientan hasta 659C, agitandoy 1 mol de N-alil
tiourea ¥y 1,2 mcles de formaldehido (en forma de una solu-
cibén acuosa al 37%) y se ajusta a pH 8,2 con lejia do sosa
calstica al 45%,A1 cabo de unos 30 ninutos queda terminada

la metilolacidén y se excluye de manera conocida la mayor
parte del agua.

Para la eterificacidn, se deslien en el residuo

250 cc de metanol téenico y se ajusta con deido clorhidrica SO

concentrado a pH 1,8.Despuds de una noche de reposo a la
temperatura del ambiente; se neutraliza con sosa la solu-
cién, se la filtra y se evapora de manera conocids, en va-
cio. Por ultimo, se filtra por succidn para separar de la
sal comin precipitada, con lo quc se obticne el éter meti- -
lico deseado.
EJEMPIO 5

Procediendo igual que an A) del Ejemplo 1 se prg .

para un producto de adicidn afindiendo 0,95 moles de tetra-

metiloldialilmelamina (preparada tal como se describe al
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final del Bjeumplo ;) a 2300 g de un copolimerizado que se
he obtenido por-hidrdlisis de 12 moles de dimetildiclorésiu
leno, 2 moles de dietildiclorosilano y 1 mol de»metilhidpg
diclorosilano (peso molecular,alredcdor de 11000). La adi-
cidén se realiza en presencia de 0,2 moles de dimetiloletil-
enursa eterificada con CHéOH.
De la misma manera pucden adicionarse 0,95 moles
de 2-dialilamino—4-amino-6-metil-triacina metilolada.
EJEMPIO 6
En el matraz que se ha descrito se mezclan 1600
g de cohidrolizado de silicona 10:1 (véase A) del Ejemplo
1), 1,75 moles de tetrametoximetil-N-octil-N-alilmelamina,
60 g de étor pentemetilico de hexemetilolmelamina y 12 oc
de 4cido hexamcloroplatinico al 0,5% en isobutanol.Se aumen
ta la tewperatura hagta 1902C en el curso de 2 horas, se
mantiene osta btemperatura durante 1 hora y se enfria.Des-
pués de 10 horas de reposos se decania para separar del
poso; con lo quc se obtienen 1500 g de producto de adicidn.
De la misma manera puede adicionarse 1 mol de te
trametilol-N-butil-N-alilmelemina, eterificada con CHéOH:
a dicho organopolisiloxanc.
EJEMPIO 17
Se repite el Ejemplo 6 con 1;75 moles de 2-alil-~
amino-4-amino-triacina metilolade de la manera ordinariﬁ%i'
con 3,3 moies de HCHO por mol y'eterificada con metanol.
De la miéma manera puede adicionarse 1 mol de
una 2-alilamino-4-etilamino-6-metil-triacina metilolada ¥y
eterificada de la manera ordinasria.
EJEMPIO 8

Del modo expuecto en el Ejemplo 4 se hacen
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reaccionar 1,0 mol de metilol-N-propenil{l)-etilenurea,
eterificada con CHyOH, y 1900 g del cohidrolizado mencio-
nado en B) del Ejemplo 1, en presencia de 9 cc de la o ~1 |
lucidn de catalizador indicada,
EJEMPIO 9
De la manera indicada en A) @ol Ejemplo 1

se hacen rezsccionar 0,35 moles de tetrametoximetildia -

lilmelamina y 1900 g del cohidrolizado indiecado en B) del : ik

Ejemplo 1, en presencia de 40 g de hexametilolmelamina,
eterificada con metanol, y de 9 cc¢ de la solucibn do ca-
talizador indicada.

EJEMPIO_10
A) . En un matraz de tres tubuladuras y 1 litro de capa- '
cldad equipado como en el Ejemplo 1 se depositan 240 g
de organopolisiloxano (cohidrolizado 10 : 1 como en A del
Ejemplo 1); 0,1 mol de dislilmelamina 0,05 moles dg'éter

pentametilico de hexametilolmelamina y 1,5 cc de dcido

hexacloréplatinico al 0,5 % en isopropanol. Con agitaoiéh TR

enérgica, se calienta hagta 1802 C en el curso de 1 1/2 hgrvt'
rass con rapidez uniforme. Se agita a dicha temperatura
por 30 minutos todavia y se enfria. Después de 10 horas
de reposo de la preparacién, se filtra por succibén para
separar del poso originado, con lo que se obtiene un pro-
ducto de adicidn claro. |

B) Se obtiene igualmente un producto de adieidén cla-
ro gi se hacen reaccionar de la manera que se ha indi -~
cado 152 g de organopolisiloxano (cohidrolizado 6 : 1
como el del Ejemplo 4) y 0,2 moles de N-beta-hidroxi-

etil-N'wglil-tiourea, metilolada de la manera ordinaria
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-y eterificada obn’CH3OH, en presencia de &ter pentametili-

co de hexametilolmelamina y de catalizedor.
En el cago de que el apresto hidrofobante de

este invento se realice en medio aclioso, eg necesario emul-

‘gionar los productos de adicidn preparados tal como se ha

descrito.
Le preparacién de una emulsidn acuosa de 1los pro-

ductos de adicién preparados segin los Bjemplos 1 a 10 pue-

de efectuarse de la maners siguiente:

Se deslien en 575 g dc mgua 25 g de un emulgente

de la férmula

pam o

(CI—IZCh 0) < +

1 CH,C00™

(0H20H20) H

(R = radical alquilico con 16 &tomos de C por término

medios;

‘x '+ y = 10)

y se introducen desﬁabio, por turbinacién, 400 g de los

‘productos de adiciéhfpreparados tal como se ha desepito.
" Imego se homogenelza la solucidn a 202 C y con.pre516n de
200 a 250 atmésferas absolutag, durante una hora aprox1ma—

fdamente, en una homogenelzadora de alte presidn.

Como se comprende, también es posible usar otros

‘emulgentes o asimismo mezclas de cmulgentes, como, por

ejemplo, el emulgenfe,indicado antes junto con cloruro

de octadeciloximetilpiridinio, y pueden Prepararse
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también, naturalmente, emulsiones més diluidas y més CON~= o

centradas,

Tgualmente es posible disolver los productos de .4

adicidn, antes del emulsionamiento, en un disolvente inqg';l.sﬁ

luble en agua y emulsionar esta solucidn,

E1l procedimiento para tratar los materiales £ie

brosos se efectfia de la manera siguiente:
EJEMPIO 11

Se trate un tejido de popelin de algoddn (peso
por m2; 160 g) con un bafio acuoso que contiene los ingre- E
dientes siguientes; :

3 g/litro de dcido mcético al 60 %,

80 g/litro de las emulsiones hechas con empleo de
los productos del Ejemplo 1, A) (bafio A)
v respectivamento del Ejemplo 1 B) (bafio B)
en ambos casos al 40 %,
y, como catalizador,

6 g/litro de oxicloruro de circonio y

6 g/1litro de acetato sbdico.

Se preparan ademds dos bafios que contienen su - B
plementariamente 30 g/litro de pentametilolmelsmina muy
eterificeda y 3 ce/litro de una solucién al 30 % de ni -
trato de zine (pH alrededor de 1, ajustado con dcido clor-
hidrico) (baflos C y D) y en los que se ha renunciado el
cetalizador de silicona,

Para compracidn, se preparen bafios basados en
el estado de la téenica que en lugar del producto de adi-

c¢idn contienen en la misma concentracidn los coumpuestos

de partide no reaccionados; de &llos, el bafio A correspon~: = -
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de al bafio E, el bafio B al balio P, el bafio C al bafio G y

el bafio D al baiio H.

El tejido tratado se exprime hasta una retencidn

de bafio de T0%, se seca a 1002C y se condensa a 1502 ¢ du-

rante 5 minutos. Los resultados de los aprestos A a H es—

tédn compendlados en la tabla que sigue.

[T g S il

Apres [Prucha de aguacero seghn DIN 53,888 | Tndice de Spray
to ’ segin AATCC des
Absorcion de agua, bTecto de per puss de 3 lava-
en % leo dos a méquina &
602 C
A 4-4-3 70
B 8 4—4~3 70
¢ 10 Aeb-4 80
D 11 4-4-4 80
E 15 3-3-2 o .
P 17 3-3-2 0
G 29 3-3-1 0
H 26 3-2-1 0
sin 75 1 -
trata |
miento
Bl bacto de las muestras A 2 D es muy liso y.
suave,

EJEMPIO 12

Se empapan un tejido de polidster-algoddn’ 35/65

(peso por m?: 133 g), un tejido de poliamida-algoddh 20/80

(P?so por m°:

2

112 g) ¥y un tejido de poliéster (peso por

m-: 260 g) con los bafios de trateamiento siguientes, que

contienen por litro los siguientes productos :
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100 g de una emulsidn (el 30%) preparada con empleo del
producto del Ejemplo 5 y

40 g de una emulsidén (al 20%) de un jabén bdsico de cir-
conio (por cada 4tomo-gremo de circonio, 1 mol de
dcido léurico y 1 mol de un dcido graso sintético
con 10 étomos de carbono por término medio, de 10 P
de porcidn 4cida secundaria y 90 % de poreidn bci-
da te;ciaria e indice de saponificacidén 300; emul - .
gente: 2 % de ecloruro de octadeciloximetilpiridinios; -
como disolvente, 16 % de tetracloroetileno; el res-
to, agua), como catalizador,

30 g de dimetiloldihidroxietilenurea (en forma de una
solucidn acuosa al 44 % ) y

2,5 g de hexghidrato de nitrato de zinec.

Se exprimen luego los tejidos hasta una reten -
cién de bafio de 65 a 75 %, se secan a 1052 ¢ y se conden-

san a 1602 C durante 4 minutos. Ios materiales aprestados

nuestran buens repulsidn del agua. Las muestras aprestadas f__'{

se distinguen por un tacto agradable de superficie lisa.

| Si se apresta de la misma manera con el producto -

de adicibn segin A) del Ejemplo 2, los tejiﬁos tratados

nuestran buena repulsién del agus y asimismo un tacto
agradable de superficie lisa.

EJEMPIO 13 .

Se empapa un tejido de poliamide (peso por n®;

75 g) con un bafio acuoso que contiene 100 g/litro de una

emulsiéq (a; 35 %) preparada con empleo del producto del

Ejemplo 3, 50 g/litro de une emulsién catibnica al 20 % de

dilaurato dibutil-estdmnico (2 % de cloruro de octadecilo- f.g;i
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ximetilpiridinio como emulgentes 16 % de tetracloroetileno
como disolvente ¥ el resto ague), se le exprime haéta el

65 % de retencibn de liguido, se le seca brevemente de la
manera ordinarie y se le condensa & 1552 C durante 5 minu~

tos. El tejido asi tratedo muestra una hidrofobia muy bue-

ne ¥y resistente al lavado;, un efecto de perleo bueno y du—
radero y ademds un tacto de superficie lisa.

EJEMPIO 14

Se epresta de la manera descrita en el Ejemplo
13 un tejido de poliamida (peso por mz; 75 &) con un bafio
acuoso que contiene 100 g/litro de una emulsidn (al 35%)
preparada con empleo del producto del Ejemplo 2, B), y 50
g/litro de la emulsidén catidnica al 20% de dilaurato di-
butil-estérmico. El tejido asl tratado muestre buena hidro
fobia, suficientemente resistentc al lavado, buen efecto
de perleo, y ademés tacto de superficic lisa.

BJEMPLO 15

Se empapa un tejido de algodén (peso por m2:
170 g) con un bafio que contiene 3 g/litro de dcido acético
al 60 %, 120 g/litro de una emulsidn (al 40 %) preparada
con empleo del producto del Ejemplo 6, 5 g/litro de oxi-
cloruro de circonio y 5 g/litro de acetato sddico como ca-
talizadqr, 30 g/litro de &ter trimetilico de pentametilol-
melamina (en forma de una solucidn acuosa al 60%) y 5 ce/

litro de una solucidén al 30% de nitrado de zine (véase el

Ejemplo 11); se le exprime haste una retencidén de liguido
del. 70 % aproximadamente, se le sece brevemente a 100-110¢
C y se le condensa a 1702 C durante 3 minutos.

E1l tejido aprestadorepele muy bien el agua,
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nuestre buen efecto de perleo y es de tacto suave, agrada-
ble, de plenitud rotunda.

Ia absorcién de agua resulta sélo un poco més
alta cuando se actia de la misma manera con empleo de los
productog del Bjemplo 7.

EJEMPIO 16

Se trata un tejido de popelin de algoddn (peso
por m2: 160 g) con un bafio acuosv que contiene los ingre-
dientes siguientes:

3 g/litro de dcido acético al 60 %,

80 g/litro de las emulsiones (todas las 40 %) preparadas
con empleo de los productos del Ejemplo 4 y respecti-
vamente de¢l Ejemplo 8,

ys como catalizador,
6 g/litro de oxicloruro de circonio y
6 g/litro de acetato sbdico.

Se preparan ademds dus bafios que contienen gu~
plementariamente 30 g/litro de pentamotilolmelamine muy |
eterificada y 3 cc/litro de una solucidn de nitrato de
zine al 30 % (pH alrededor de 1, ajustado con dcido clor-
hidrico) ¥ en los que se renuncia al catalizador para el
siloxano.

El tejido tratado se exprime hasta una retencidn
de 1iquido.de 70 %, se sece a 1002 C y se-condensa a 150¢
C Qurante 5 minutos. Se obtiene bucna hidrofobacidn, que
presenta también resistencia suficiente la lavado. El tac-
to de las muestras tretadas es muy liso y suave.

EJEMPIO 17
Se empape un tejido de algodénm (peso por m2 ;
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. 160 g) con un bafio que contiene 100 g/litro de una emnl -

sién (al 45 %) preparada con emplso del producto del Ejem—fttiff 

plo 10, A) y 40 g/1itro de una emulsibén catidnica al 20 %
de dilaurato dibutil-esténnico (véase el Ejemplo 13), se
le exprime hasta el 70 % de retencidn de liquido, se le
seca brevemente a 1002 C y se le condensa a 1602 C duran-
te 4 minutos. El tejido asi tratedo mﬁestra una absorcidn
de agua de 11l % solamente, muy buen efecto de perleo
¢~4-4) v un tacto suave agradable:

Se apresta de la misma manera con empleo del o
producto del Ejemplo 10, B). El tejido que asi se obtiene = -
manifiesta escase absorcidn de agua, buen efecto de per -
leo y asimismo un tacto suave agradable.

EJEMPLO 18 '

Se empaPa un popelin de algodén (peso por m2:
160 g) con un bafio de apresto que contiene 50 g/litro del

producto de adicidn descrito en el Ejemplo 1, B), 0 en el

Ejemplp 4y 12 g/litro de dilaurato de dibutil-estafio en

tetracloroetileno, se le exprime hasta el 105 % de reten~ - =™ .

cidn de aguas se le seca y se le condensa a 155% C duran~ o

te 5 minutos. Se obtienen buenos indices de hidrofobia
resistente al lavado. El tacto del tejido tratado no deja
nade que desear. -
De la misme manera pueden utilizarse los bro -
ductos de los Ejemplos 8 6 9.
REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes rel —

vindicaciones con prioridad de la solicitud de patentes
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alemonag numeros P 24 11 326,86 de 9 de merzo de 1974 y
24 59 028.1 acl 13 do diciembre de 1974.

_ 1. Procedimiento pera ol tratamiento de mate-
riales de fibie, con composiciones de resine eminopldg
-bica-—polisi;!.oxano, de la manerz ordinaria, carseterizado
por omplearso cn calidad de composiciones de resing ami-
nopldstica~poligiloxano las obitcnidas por adicidn de com—

puestos de la férmula general
()

RPN~CH2—GH= ﬁz
on la gquo
R es un radical de hidrocarburo inseturado con
3 dtomog de C o bien un radical alqui'lico
con 1 g 10 dtomos do C, ‘

de compuesios de la fémula goncral

(21)

N
N

Re-N—CH _~CH=CH
2 2

on la gue
R o8 wn radical de hidrocarburo insaturado con

3 étomos de C o bien hidrdgeno,
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R, eg un redical alguflico lineal remificado
o ciclico, con 1 & 6 dtomos de O, un radicsl
fenflico, bencilico o vinflico o bien
hidrdgeno
5. y
' R es un radical elquiilico con 1 & 4 dtomos
de C, un radical fenilico o bencilico o

bien hidrégeno,

de compuegtos de la fémula general

~CH=CRR!
HZx /HZ
CH 29 n~l

R es igual a hidrbgono, un radical fonilico,

(T11)

15. en la que

toluillico, beneflico ¢ ciclohexilico o un

radical alguilico con 1 & 8 dtomos de C,

R' os igual a hidrégeno o un radical alquflico
' 20, con 1 g 4 Stomoy de C
v

n esigualal b 2,

de mono~ o di~alilurcas, de mono- o di-eliltiourcas, o

sus compuestos metilélicos, de prefercncia oterificados

ol

o5, con alcoholes dc 1 a 4 dtomos dc C, e organopolisiloza-
nos que contiecnen dtomog do hidrdgeno ligados a giliciow
¥y en log que la xelecidn de silicio a hidrdgono es de

6s lal6: l; cventualmente en presencis de cucrposd
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fundemeniales aminopldsticos, halléndose cn forms meti-
lolzda, de prefercncla eterlflcada con alcoholes infe-
riores, una parte a lo menos éo log dtomos de eminohi~
drégono o los compuestos de las fémules (L), (II) o
(IIT), do les mono~ o di-alil-urces o ~tiourcas 0 reg-
pécfivamente ¢e log cuerpos fundameniales aminoplésticosQ

2.- Procedimiento sesdn la reivindlcecién 1,
caracterizado por emplearse cn calidad dec composiciones
de regine amlnoplédstica-poligiloxezno lag obtenidas por
edieidn de mono~ o di-alil-urcag metiloiedas, do prefc-
renelz cterificadas, o respectivamenie de compucsios de la
férmula (T) metilolados de preferenciz eterificados.
, ' " 3.~ Procedimiento seczin la reivindicacidén 2,
caracterizado por emplearsc en calidad de composiciones
do resing aminoplésticaapolisil wono las obbtonldas por
adicidn do compucstos dc la £6ranle (I) netilolados, de
pxeferenci: ctexrificedos.

4.~ Procodimicnto scaln los reivindicaciones
2 y 3 caracterizado por omplearse cn callded d¢ compogi-
ciones de rcsine sminopldstice~soiisiloxano lag ébtenidas
por adicién ¢ oxganopolisiloxanos en los que la relacidn
do silicio & hiardgeno es de 7 ¢ 1 e 13 : L

5.~ Procedimiento sozin las reivindiceciones
2 y 4, coracterizado por cmplearsc en calidad de compogi~
clones de xrcsina aminopléstica—polisiloxano lag obdonides
por adioién dc 0,125 a 045 moles de compuestos dlingaturas
dos o respcchivemente de 0,25 a 1 mol do compuestos nonoine-
gaturedos por cedm dtomo~gramo de hidrdgeno del orzanonoli~

gl lozeno.
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6.- Procodimionto segin las reivindiceeiones 2
a 5, caracterizado por cmplearge en calidad dé compogicioncs
dc resina aminopldstica-polisiloxano las obtenidas por adie~
cién de dichos compuestos cn presencia do 0,05 a 0,33 moles

5. de cuerpos fundamentales aminopldsticos metilolados, dc pro

feroncia eterificedos con alecoholes inforiores.

7. Procedimiento, seglnm la reivindicacién 1,

caractorizado por cmpleerse en calided de composiciones

de rosina aminopldstica-polisilioxano, las obtenides por

_10. a2dicidén de mono~ § dielilbioureas metiloladas, de prefe-
rencia ebterificadas,; § respectivamente de compuegtos de
lag fémules (II) 6 (IIL) metilolados, de preferencia
oterificados. '

B:TProoedimiento, gsegfn la reivindicacibn 7,

15. carscherizado por emplearse en calidgd de composiclones
de regina-aminopléstica-polisiloxeno, las obtenides por la
adieidn de dlchos compuestos en presencia de 0,05 a 0,33 '

moles de cuerpos fundementales aminoplédsticos metiloladosy

de preferenpiareﬁerificados con alecoholes inferiores.
" o0, 9. Procedimienio para el tratamiento e matew
riales de Pfibra.
Segln se describe y reivindica en la presente 7
memoria descriptiva que constarde 35 péginasg folisdas ¥ f”;fg5

.

escritas a miquina por una sola de sus caras.
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Madxid, 2 8 de Marzo.-de 1975
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