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MEMORIA DESCRIPTIVA

. Se conoce ya e l  hacer reacc io n ar compuestos in ­
sa tu rad o s, como d e f i n a s ,  a lq u in a s , á s te re s  viníjLicos y 

- compuestos a c r í l i c o s ,  con o rganopolisiloxanos que co n tie ­
nen átomos de hidrógeno ligados a s i l i c i o .  Los p o lim eri -  
zados macrcmoleoulares y con contenido de silio iO yque se 
o rig in an , y que segán la  re la c ió n  de siloxano respec to  a 
lo s  polím eros aparecen como líq u id o s  muy v isco so s, geles 
o polvos, pueden s in  más se r  prensados. No obstan te , es -  
to s  productos son impropios para im p a rtir  a lo s  m ateria  -  
le s  fib ro so s  una buena h id ro fo b ia  r e s is te n te  a l  lavado.10 .
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Se conoce además e l  ap resto  h idrofobante, y en 
p a r t ic u la r  r e s is te n te  a l  agua, de m ate ria les fib ro so s  con 
mezclas de o rganopolisiloxanos y! en tre  o tra s  m aterias, 
alilm elam ina m etilo lad a , en l a  re la c ió n  da 1:9 a 9:1* Este 
procedim iento tie n e  s in  embargo e l  inconveniente de que 
lo s  e fec to s  hidrófobos que se ob tienen  sólo son moderados 
y de que, sobre todo, l a  re s is te n c ia  a l  lavado sólo  apa -  
rece  en grado in s a t is f a c to r io .

E l invento que ahora aqu í se rev e la  atañe a un 
procedim iento para fa b r ic a r  productos de ad ic ió n  de com -  
puestos que contienen  ra d ic a le s  in sa tu rados a organopoli­
siloxanos que contienen átomos de hidrógeno ligados a s i ­
l i c i o ,  e l  cual se c a ra c te r iz a  por ad ic ionarse  compuestos 
de l a  fórm ula general

R-N-CHg-CMHg

en la  que
R es un ra d ic a l  de hidrocarburo insaturado  con 

* 3 átomos de C o un ra d ic a l a lq u ilic o  con 1 a 
10 átomos de C,

compuestos de l a  fórmula general

R-N-CHg-CH=CH^

( I I )



en l a  que
R es un ra d ic a l  de h idrocarburo  insaturado con 3 

átomos de C o hidrógeno,
Ri

5.
es un ra d ic a l  a lq u íl ic o  l in e a l ,  ram ificado o 
c íc l ic o , con 1 a 6 átomos de C, un ra d ic a l  fe ­
n í l ic o ,  b en c ílico  o v in í l ic o  o hidrógeno

Rg
y

es un r a d ic a l  a lq u í l ic o  con 1 a 4 átomos de C,
un ra d ic a l  fe n í l ic o  o b en c ílico  o hidrógenoy 

10 . compuestos de l a  fórmula general
0

XHN N-CH=CRR' (111)

15. ^ 2

en la  que
R es ig u a l a hidrógeno, un ra d ic a l  f e n í l ic o ,  to -

20 . l u í l i c o ,  b en c ílico  o c ic lo h ex ilico  o un ra d i­
c a l  a lq u ílic o  con 1 a 8 átomos de C,

R' es ig u a l a hidrógeno o un ra d ic a l  a lq u ílic o  
con 1 a 4 átomos de 0 ¡

25. n
y

s ig n if ic a  1 ó 2 ,
mono- o d i - a l i lu r e a s ,  mono- o d i - a l i l t i o u r e a s , o sus com­
puestos m e tiló líe o s , p referentem ente e te r if ic a d o s  con a l ­
coholes de 1 a  4 átomos de C, a organopolisiloxanos que 
contienen  átomos de hidrógeno lig ad o s a s i l i c i o  en lo s
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que la  re la c ió n  de s i l i c io  a hidrógeno es de 6 :1  a 16:1, 
eventualm ente en p resencia  de cuerpos fundamentales ami -  
n o p lástico s! hallándose en forma m etilolada? de p referen ­
c ia  e te r if ic a d a  con alcoholes in fe r io re s !  una p a rte  a lo  

5 . menos de lo s  átomos de aminohidrógeno de lo s  compuestos
de la s  fórmulas ( I ) !  ( I I )  ó ( 111): de lo s  mono- o d i - a l l l -  
- ureas o - t io u re a s  o respectivam ente de lo s  cuerpos fun -  
lam éntalas am inoplásticos.

Se re iv in d ic a  además en e s te  invento un proco -  
10 . . dim iento para t r a t a r  de la  manera o rd in a ria  m ate ria les

fib ro so s  con composiciones de re s in a  am in o p lá s tic a -p o lis i-  
loxano! e l  cual carece de los inconvenientes del proce -  
dimiento segán e l  estado de la  técn ica  y se c a ra c te r iz a  
por emplearse en ca lidad  de composiciones de re s in a  amino- 

15. p lá s tic a -p o lis i lo x a n o  la s  ob ten idas por ad ic ió n  de com -  
puestos de l a  fórmula general

20 . ( I )

en l a  que
25. R es un r a d ic a l  de hidrocarburo insatu rado  con

3 átomos de 0 o un ra d ic a l  alquíLico con 1 a 
10 átomos de C,

compuestos de l a  fórmula general
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en la  qué
R ' es un ra d ic a l  de h idrocarburo insa tu rado  con 

3 átomos de C o hidrógeno?
R.j es un ra d ic a l  a lq u ílic o  lin ea l?  ram ificado o 

c íc lico ?  con 1 a 6 átomos de C, un ra d ic a l  f e -  
n í l i c o ,  b en c ílico  o v in í l ic o  o hidrógeno.

y
Rg os un ra d ic a l  a lq u ílic o  con 1 a 4 átomos de C?

' 1/  un ra d ic a l  fe n il ic o  o ben c ílico  o hidrógeno?
compuestos de la  fórmula general

( I I I )

en l a  que
R es ig u a l a hidrógeno? un ra d ic a l  fe n ilic o ?  to -  

y lu íl ic o ?  b en c ílico  o c ic lo h e x ílic o  o un ra d ic a l  
a lq u íl ic o  con 1 a 8 átomos de C?

R' es ig u a l a hidrógeno o un ra d ic a l a lq u í l ic o  con 
1 a 4 átomos de C

*' y ..
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n es ig u a l a 1 ó 2? 
de mono- o d i-a li lu re a s *  mono- o d i-a l i l t io u re a s *  o sus 
compuestos m etiló licos*  preferentem ente e te r if ic a d o s  con 
alcoho les de 1 a 4- átomos de carbono* a o rganopo lisiloxa- 
nos que contienen  átomos de hidrógeno ligados a s i l i c i o  y 
en lo s  que l a  re la c ió n  de s i l i c i o  a hidrógeno es de 
6 : 1 a 16 : 1 * eventualmente en p resencia  de cuerpos 
fundaméntalos am inoplásticos* hallándose en forma m eti- 
lo la d a , de p re fe re n c ia  e te r if ic a d a  con alcoholes in fe  -  

. rio res*  una p a r te  a lo menos de lo s  átomos de amino -  
hidrógeno de lo s  compuestos de la s  fórmulas (i)*  ( I I )  o 
( n i ) *  de l a s  mono- o d i - a l i l - u r e a s  o - t io -u re a s  o r e s ­
pectivam ente do lo s  cuerpos fundamentales am inoplásticos.

Los compuestos empleados para l a  ad ic ió n  a lo s  
o rganopolisiloxanos que contienen átomos de hidrógeno 
ligados a s i l i o io  son conocidos. Como compuestos de la  
fórmula ( I )  cabe c ita r*  por ejemplo* la  N -o c ti l-N -a li l-  
melamina* la  N -butil-N -alilm elam ina y* especialm ente 
p re fe r id a  por l a  s e n c i l la  fabricación* la  N *N -d ialil- 
melamina. La p reparac ión  de es to s  compuestos también es 
conocida (véase* por ejemplo* la  p a ten te  norteam ericana 
na 2.567*84-7 y la  p a ten te  b r i tá n ic a  ns 837-167).

Como compuestos de l a  fórm ula ( I I )  cabq c ita r*  
por ejemplo* l a  2 -d ia lila m in o -4 -a m in o -6 -b u til- tr ia c in a , 
l a  2 -a lila m in o -4 -e tilam in o -6 -m e til- tr ia c in a*  la  2- a l i l -  
am ino-4-am ino-triaoina y l a  2 -d ia lilam ino-4 -am ino-6 -iso - 
p ro p i l - t r ia o in a .  También la  preparación  de esto s com -  
puestos es conocida (véase l a  pa ten te  b r itá n ic a  ns 
1 .053!ll3*  l a  memoria holandesa ns 6.501,753 y asimismo
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Chemical A bstráete  (C .A .), v o l. 7 2 , 1970; nS 132,679 z,
C.A. v o l. 52; 1958; columnas 3256/3257 y C.A. vo l 54;
1960 , columnas 2352/2353).

Los compuestos de l a  fórm ula ( I I I )  e s tá n  c i t a  -  
5 . dos con d e ta l le  en l a  p a ten te  norteam ericana nS 2 , 880 , 208 . 

Especialm ente apropiadas son la  N -v in i l - e t i le n -  y -p ro p i­
le n -u re a , lo  mismo que l a  N -p ro p e n il-e tile n u re a . También 
la s  m onoalil- y d ia l i l - u r e a s  y respectivam ente la s  mono- 
a l i l -  y d ia l i l - t io u r e a s  son compuestos, conocidos, que 

10 . pueden p rep a ra rse , por ejemplo, mediante am onólisis p ar­
c ia l  de iso c ian a to  o t io s ic ia n a to  de a l i l o  o mediante 
h id r ó l i s i s  p a rc ia l  de d ia lilc ian am id a  o d ia lilt io c ia n a m id a . 
Como ejemplos cabe c i t a r ,  además de la  d ia l i lu re a  y l a  d la -  
l i l t i o u r e a  s im é trica s  y a s im é tric a s , l a  N -be ta -h id ro x ie - 

15. t i l - N '- a l i l - t i o u r e a  y la  N -p ro p il-N '-a li lu re a .
Los compuestos de la  fórmula ( I ) ,  y de e l lo s  

a su vez l a  N ,N -dialilm elam ina, se  emplean con p re fe re n  -  
c ia  para l a  ad ic ió n  a lo s  o rganopolisiloxanos, porque lo s  
productos de ad ic ión  que a s í  se o rig in an  causan qn e l  uso 

20 . una h id ro fo b ia  muy destacada, lo cual se e x te r io r iz a  tan ­
to  en una absorción  de agua extremadamente pequeña como en 
un e fec to  de perleo  muy bueno.

P ara l a  ad ic ió n  a lo s o rganopo lisiloxanos, d i -  
chos compuestos, que son u t i l i z a b le s  en ca lid ad  téo n ica ,

25- pueden emplearse d irectam ente. Para e llo  es necesario  
que en l a  reacc ió n  e s té n  p resen te s  compuestos N-meti- 
ló l ic o s  do cuerpos fundamentales am inop lásticos, p re fe  -  
rentem ente e te r if ic a d o s  con a lcoho les in fe r io re s ,  y que 
su p resenc ia  sea en can tidad , p referentem ente, de 0,15



-  8 -

5.

10 .

15.

20 .

25 .

a C¡>,30 moles por átomo-gramo de hidrógeno d e l ó rgano-po li-., 
s iloxano . La ad ic ió n  de lo s  compuestos insatu rados no 
m etilo lados no es posib le  en ausencia de dichos compues­
to s  m e tiló lic o s  o de sus é te re s .  -  ...

De p re fe ren c ia  la  ad ic ió n  se re a l iz a  con oom -  ' . re­
puestos m e tiló lic o s  anhidros? o respectivam ente sus é te -  
res? de la s  a l i l - u r e a s  y - t io u re a s  o respectivam ente de 
lo s  compuestos de la s  fórm ulas (I)?  ( I I )  o ( I I I ) .  Como .
es complicado conseguir lo s  compuestos m e tiló lic o s  en 
forma anhidra? se p re f ie re  especialm ente ac tu a r  con lo s  
compuestos m e tiló lic o s  e te r if ic a d o s  con alcoholes in fe  -  
r io re s  de 1 a  4 átomos de carbono.En e s te  caso no es  ne­
ce sa rio  e l  empleo conjunto de cuerpos fundamentales ami- 
n o p lá s tic o s  o respectivam ente de sus compuestos m e ti ló li­
cos? eventualmente e te r if ic a d o s . S in  embargo? en c ie r to s  
casos es también ventajoso  aS adir entonces en pequeña 
can tidad  cuerpos fundamentales am inoplásticos o sus com­
puestos m etiló licos?  de p re fe ren c ia  en forma e te r if ic a d a .

La preparación  de lo s  compuestos m e tiló lic o s  se 
e fe c tá a  de manera conocida? depositando la s  a lilu re a s?  
la s  a l i l t io u r e a s  o respectivam ente lo s compuestos de la s  
fórm ulas ( I  )? ( I I )  o ( I I I ) ? tra tán d o lo s  preferentem ente 
con un exceso de formaldehido (p o r lo  general se emplean 
por cada átomo-gramo de aminohidrógeno de 1?1  a 1?4 moles . *!- 
de formaldehido en forma de so lución  acuosa)? calentando 
a 45 -  75- 0 con a g ita c ió n  y ajustando e l  pH a a l c a l i ­
n idad  débil? en p a r t ic u la r  a 7?2 -  8 ?5. Después de mante­
n er l a  mezcla a dicha tem peratura alrededor de 1/2  hora a 
2 horas? se  excluye la  mayor p a r te  d e l agua bajo  p resión



reducida
En e l  caso de que para l a  p reparación  de lo s  

compuestos de ad ic ió n  tenga que p a r t i r s e  de lo s  compues­
to s  m e tiló lic o s , es n ecesario , como se comprende, e x c lu ir  
elqgua en todo lo  posib le  y seca r con precaución e l  pro­
ducto obtenido, lo  mejor en vacio .

Se u t i l i z a n  preferentem ente para l a  ad ic ió n  
lo s  compuestos m e tiló lic o s  e te r if ic a d o s , y l a  e t a r i f i c a ­
ción se efec túa  de manera conocida. Por ejemplo, e l  pro­
ducto de condensación, liberado  de l a  mayor p a rte  d e l agya 
se d e s líe  en e l  a lcoho l re sp ec tiv o , en p a r t ic u la r  metanol 
e iso bu tano l ( e l  a lcoho l se emplea en cantidad de unas 
2 a 6 veces l a  can tidad  n ecesa ria  teóricam ente para l a  
e te r i f ic a c ió n ) ,  s e  a ju s ta  e l  pH a 1 -  3 con un ácido 
fu e r te  (en p a r t ic u la r ,  ácido c lo rh íd ric o ) y se a g i ta  a la  
tem peratura del ambiente durante 20 a 40 m inutos. También 
puede d e ja rse  repo sar l a  mezcla durante l a  noche, por 
ejemplo. Luego se  n e u tra l iz a , s e  f i l t r a  y se evapora l a  
so luc ión  a lc o h ó lic a , de p re fe re n c ia  en v ac io . Después de 
haber separado por succión la  s a l  común p re c ip ita d a , se 
ob tiene un producto en gran p a r te  anhidro . La e t e r i f i c a ­
ción, en p a r t ic u la r  la  de lo s  compuestos de l a  fórmula 
( I ) ,  puede e fec tu a rse  también por e l procedim iento de la  
memoria alemana ns 2 . 005.166  (que corresponde a la  paten­
te  norteam ericana na 3 . 824 . 232) .

En ca lid ad  de organopolisiloxanos se emplean 
para l a  preparaoión de lo s  productos de ad ic ió n  lo s  que 
contienen  átomos de hidrógeno lig ad o s a s i l i c i o ,  y se 
hace uso exclusivam ente de cohidro lizados de s ila n o s



h id ro liz a b le s , que contienen un átomo de hidrógeno ligado  
a s i l i c i o ,  con s ilan o s  h id ro liz a b le s  que no contienen 
ningún átomo de hidrógeno ligado a  s i l i c i o .  En t a l  caso 
la  re la c ió n  molar de lo s  s ilan o s  que contienen átomos 
de'hidrógeno ligados a s i l i c io  respecto  a lo s  s ilan o s  
que no contienen ningún átomo de hidrógeno ligado a 
s i l i c i o  es de 1 : 5 a 1 : 15, y en p a r t ic u la r  de 1 :6  

a l  : 12 , po r lo  que lo s  copolim erizados re su lta n te s  p re­
sen tan  una re la c ió n  de s i l i c io  a hidrógeno de 6 : - 1  

a 16 : 1 , y en p a r t ic u la r  de 7 : 1 a 13 : 1 . E l peso mo­
le c u la r  de e s to s  organopolisiloxanos es aproximadamente 
de 2800 a 16.000 (v iscosidad  a 20SC: alrededor de 30 a 
350 c e n tis to k e s ) . Con e sp ec ia l p re fe re n c ia  se h id ro lis a  
m e tilh id ro d ic lo ro s ila n o  jun to  con d im e tild ic lo ro s ilan o . 
Como és ló g ico , pueden emplearse también lo s  c o h id ro li-  
zados en lo s  que en lu g ar de lo s  grupos m etílico s  e x is te n  
grupos e t í l i c a s  o f e n í l ic o s . Los cohidro lizados en lo s  
que l a  re la c ió n  de s i l i c io  a hidrógeno es mayor p menor 
re s u lta n  menos ap tos como elementos para l a  ad ic ió n ,p o r­
que lo s  productos de ad ic ión  que con e l lo s  se ob tienen  
dan en e l  uso re su ltad o s  sólo  moderados. !

La ad ic ió n  de dichos compuestos in sa tu rad o s, 
que de p re fe re n c ia  e s tá n  m etilo lados; respectivam ente 
e te r if ic a d o s , con alcoholes in fe r io re s ,  se e fec túa  por lo  
g en era l en su b stan cia . Para e l lo  se deposita  e l  prganopoli 
s ilo x an o , se  añade e l  compuesto mencionado y después de 
añ ad ir un o a ta liz a d o r  c o rr ie n te , como e l  ácido hexacloro- 
p la t ín ic o , d isu e lto  en un d iso lv en te  apropiado (de p re fe -  
re n c ia  isopropanol o isobu tano l) en can tidad  de 1 x 10
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a 1 x 10"*3 g poy átomo-gramo de hidrógeno déL organopdllsL  
loxano, con a g ita c ió n  enérgica se o a lie n ta  durante 1 1/2  a 
2 l / 2  horas uniformemente h asta  160so -  200SC y por ú l -  
timo se sigue agitando a e s ta  tem peratura durante l /2  a 
1 1 /2  horas. Se deja reposar e l  producto re s u lta n te  
durante algunas horas: de p re fe ren c ia  h as ta  e l  d ía * s i -  
gu íen te , se excluye e l  poso que se ha originado y se 
ob tiene oon un rendimiento de 60 a 90 % en promedio e l  
producto de ad ic ió n  deseado. Por o tra  p a r te  es también 
p o sib le  recoger en d iso lv en tes e l  producto obtenido de 
l a  reacción , separarlo  del poso y e x c lu ir  o tra  vez e l  
d iso lv en te . Naturalm ente, la  ad ic ió n  puede e fec tu a rse  
también en p resencia  de d iso lv en te s , pero esto  es menos 
conveniente.

La ad ic ión  de la s  a l i lu r e a s  o a l i l t io u r e a s  
no m etilo ladas y respectivam ente de lo s  compuestos no 
m etilo lados de la s  fórmulas ( I ) ,  ( I I )  ó ( I I I )  del)e 
e fe c tu a rse , como'ya se ha dicho, en p resencia  de cuerpos 
fundamentales am inoplásticos m etilo lado s , como, por 
ejemplo, compuestos m e tiló lic o s  de e ti le n u re a , pro -  
p ilen u rea , u rea , etilcarbam ato  o, en p a r t ic u la r ,  
diciandiam ida o melamina, que preferentem ente, s^ ha -  
l i e n  en forma e te r if ic a d a  con alcoho les in fe r io ra s .
Los cuerpos fundamentales am inoplásticos m etilo lado s, 
preferentem ente e te r if ic a d o s , se  empican en t a l  <̂ aso 
preferentem ente en cantidades de 0,15 a  0 ,30  moles 
por cada átomo-gramo de hidrógeno del o rg an o p o lis i -  
loxano.

En cambio, s i  se ad icionan  (como se p re f ie re )
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lo s  pompu.esto s  in sa tu rados en forma de lo s  compuestos 
m e tilo líe o s , de p re fe ren c ia  e te r if ic a d o s  con alcoholes 
monovalentes in fe r io re s !  l a  ad ic ió n  de cuerpos fundamen­
ta le s  am inoplásticos no es e s tric tam en te  n ecesa ria . Los 
productos de ad ic ión  que entonces se obtienen dan en e l  
uso buena h id ro fo b ia . Pero l a  ad ic ión  se d e sa rro lla  más 
uniformemente s i  se l a  r e a l iz a  en p resencia  de 0)05 a 
0 . 33! y en p a r t ic u la r  de 0 ,05  a 0 , 20 , moles de cuerpos 
fundam entales am inoplásticos, de lo s  compuestos m e ti lo l í ­
eos de é s to s  o de lo s  compuestos m e tiló lic o s  e te r if ic a d o s  
oon a lco h o les in fe r io re s  por cada átomo-gramo de hidróge­
no del o rganopolisiloxano .

La cantidad  empleada para l a  ad ic ió n  es como 
máximo de 0 ,5  moles de compuestos con dos enlaces dobles 
(por ejemplo, compuestos de d ia l i lo )  y como máximo de 
un mol de oompuestos con un enlace doble solamente (por 
ejemplo, oompuestos m onoalílicos) por cada átomo-gramo de 
hidrógeno d e l organopolisiloxano . Hacia abajo lo s  l ím ite s  
se h a lla n  en 0,125, y en p a r t ic u la r  0 ,25 , moles 3e com -  
puestos d iin sa tu rad o s  y respectivam ente en 0 ,2 5 , y en 
p a r t ic u la r  0 , 5 , moles de compuestos monoinsaturados por 
átomo-gramo de hidrógeno del organopolisiloxano.-L os 
productos de ad io ión  re su lta n te s  se  emplean de manera 
conocida, en forma de soluciones en d iso lven tes orgáni­
cos o en forma de emulsiones acuosas, para e l  tratam ien­
to  de m a te ria le s  f ib ro so s .

La p reparac ión  de la s  emulsiones se re a l iz a  
de manera conocida. Tara e l lo , lo s  productos de ad ic ión  
empleados según e s te  invento como agen tes de tra tam ien to



se conv ierten) de p re fe ren c ia  d irectam ente , en emulsio­
nes acuosas a l  25 a 45 % aproximadamente (respec to  a l  
producto de ad ic ió n) con ad ic ió n  de emulgentes. Pero 
también pueden em ulsionarse lo s  productos de ad ic ió n  en 
forma de una so luc ión  en un d iso lv en te  orgánico apropiado, 
in so lu b le  en agua ( te t r a c lo ro e t i le n o , t r i c lo r o e t i l e n o ,  
fracc ion es a l t a s  de la  bencina, to lueno, mezclas de es -  
to s  d iso lv en te s , e t c . ) .  Los emulgentes también son cono­
cidos. Como t a l e s  se emplean a lcoho les p o l iv in í l ic o s  en 
so luc ión  acuosa, amidas e to x ilad as  de ácidos grasos y 

aminas g rasas e to x ila d a s , incluso  en forma de sus sa le s  
con ácidos orgánicos de peso m olecular bajo o ácidos mi­
n e ra le s , lo  mismo que compuestos amónicos cu a te rn a rio s , 
como e l  c lo ru ro  de o c ta d e c ilo x im o tilp ir id in io . Estos emul 
gentes son conocidos sobre todo para e l  emulsionamiento 
de o rganopolisiloxanos (véase, por ejemplo, l a  p a ten te  
alemana ns 1.060.347 y l a  memoria alemana ns 1.052,943, 
lo  mismo que l a  exposición alemana n3 1 . 917.701  y la s  pa­
te n te s  norteam ericanas nS 3.320.197, 3,729,437 y 3.748,275 
También la s  can tidades empleadas de lo s  emulgentes o sc i -  
la n  dentro de lo s  l im ite s  u su a les; es d e c ir ,s e  u t i l i z a  
de un 2 a 20 % en peso, y en p a r t ic u la r  de 6 a 15 % en 
peso, respecto  a l  producto de ad ic ió n .

E l tra tam ien to  de lo s  m a te ria le s  f ib ro so s , con 
e l  cua l se l e s  im parte sobre todo un buen ap resto  h id ró ­
fobo, muy r e s i s t e n te  a l  lavado, y un ta c to  rotundo, muy 
suave, se  r e a l iz a  igualmente de manera conocida. Por lo  
general se u t i l i z a n  de la  emulsión acuosa d e l producto 
de ad ic ió n , segán la  concentración, de 40 a  100 g por



l i t r o .  Suplementariamente se agregan a l  baño lo s  c a t a l i  -  
zadores c o rr ie n te s  para e l  endurecimiento de lo s  organo- 
p o lis ilo x an o s, como sa le s  de c irco n io ) d ica rb o x ila to s  es -  
tánn icos de d ia lq u i lo , su lfa to  de aluminio y o tro s . S i 

5 . para e l  emulsionamiento se emplean lo s  productos de con -
densación según la s  pa ten tes norteam ericanas na 3.320,197 
ó 3 . 729 . 437? puede om itirse  e l  empleo conjunto de un ca­
ta l iz a d o r  d e l endurecim iento suplem entario. Los m ateria  -  
le s  f ib ro so s , y preferentem ente lo s  t e x t i l e s ,  se f u la r  -  

10 . deán con lo s  baños h as ta  una absorción de líq u ido  de un
60 a 100 %, se secan brevemente a 80 -  lio so  y se con -  
densan durante algunos minutos (en  p a r t ic u la r ,  de 3 a  8 

minutos) a  unos 130 -  170a 0 . Naturalm ente, son ap tos tam­
b ién  o tro s  métodos conocidos de ap licac ió n  como rociadu  -  

15. ra  y fu lardeo  u n i la te r a l  (P fla tsch en ), en cuyo caso la s
cantidades de u t i l iz a c ió n  deben v a r ia rse  de acuerdo con 
l a  absorción  de líq u id o .

Como ya se ha explicado, es posib le  también e l  
empleo de d iso lv en te . Para e llo  lo s  productos de ad ic ió n  

20 . se d isuelven  en cantidades de 20 a 80 g por l i t r o , según
la  absorción  de líq u id o , en d iso lven tes apropiados inso­
lu b le s  en agua (véase e l  párrafo  acerca de la  preparación  
de la s  em ulsiones), se añade un c a ta liz a d o r  oportuno y se 
r e a l iz a  e l  tra tam ien to  de manera conocida, por sumersión 

25. y expersión  o ro c iad u ra .
Como se comprende, es p o sib le  añad ir a-1 baño 

de ap resto  o tro s  agentes a u x il ia re s  usuales en l a  indus­
t r i a  t e x t i l .  En p a r t ic u la r  cabe d estacar aquí lo s  agentes 
con lo s  que se puede m ejorar la  re s is te n c ia  a l  arruga -
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m iento. Pero también es posib le  ana combinación con r e s i  -  
ñas de re lle n o  o agentes ig n ifu g an tes , a s i  como con lo s  
ca ta liz ad o re s  p e r t in e n te s . En la  ap lic ac ió n  con d iso lven­
te  son aptos únicamente, como se comprende, productos co- 

5. rrespondientom ente so lu b les .
Por e l  procedim iento aquí expuesto pueden ap res­

ta r s e  m a te ria le s  f ib ro so s  de toda c la se . En ca lid ad  de 
m a te ria le s  fib ro so s  cabe c i t a r  en e sp e c ia l lo s  t e x t i  -  
le s .  de lo s  cuales a su vez son p articu larm en te  ap tos 

10 . lo s  que se componen de f ib ra s  de ce lu lo sa  o contienen 
por lo  menos en p a r te  f ib ra s  de ce lu lo sa . En ca lid ad  de 
f ib ra s  mixtas en tra n  aquí en cuenta lo  mismo la s  - f ib ra s  
s in té t i c a s ,  como la s  f ib ra s  de p o l ié s te r .  de poliam ida 
o de p o l i a c r i l o n i t r i l o . que la  lan a . Poro, como ep ló g i-  

15. co. e l procedim iento de e s te  invento puede u t i l i z a r s e
también para e l  ap resto  de m a te ria le s  puros de f ib r a  s in ­
t é t i c a  y de f ib r a  de lan a .

P or e l  procedim iento conocido para l a  p repara  -  
ción de productos de reacción  a  p a r t i r  de organopoli -  

20 siloxanos que con tienen  átomos de hidrógeno lig ad o s a
s i l i c i o ,  lo s  compuestos in sa tu rad o s se hacen reacc io n a r 
d irectam ente con lo s  organopolis i lo  xano s . La ad ic ió n  d i­
re c ta  de alilm elam inas de l a  fórm ula ( I ) ,  de compuestos 
alilguanam in icos de l a  fórmula ( I I ) .  de compuestas de 

25. a l i lu r e a  o a l i l t i o u r e a  y de compuestos in sa tu radqs de
la  fórmula ( I I I )  únicamente se lo g ra , s in  embargo, cuando 
a l  mismo tiempo es tán  p resen te s  compuestos N -m etiló licos 
o é te re s  de é s to s . Por o tra  p a r te , es también p o sib le  
ad ic io n a r es to s  compuestos a p o lis ilo x an o s quo contengan



hidrógeno s i  se h a l la n ,.p o r  lo  menos en p a rte , en forma 
m etilo lad a , de p re fe ren c ia  en forma e te r if ic a d a  con a lco ­
ho les in fe r io re s .  Se obtienen  a s i ,  a condición de que se
empleen organopolisiloxanos muy determinados, a saber, 
o rganopolisiloxanos en lo s que l a  re la c ió n  de s i l i c i o  a 
hidrógeno sea de 6 : 1 a 16 : 1 , productos de ... ad ic ión  
que se d istinguen  por propiedades e sp ec ia le s . Se consi -  
guen productos de ad ic ión  muy u t i l iz a b le s ,  que se d i s t in ­
guen en e l  uso por una acción h idrófoba muy buena, s i  se 
ad icionan  a  dichos organopolisiloxanos compuestos de l a  fó r ­
mula ( I ) .  Por e s te  procedimiento re su lta n  aseq u ib les po- 
l is ilo x a n o s  modificados que estáncapacitadc-s-tanto  para 
una re t ic u la c ió n  con lo s  m ate ria le s  fib ro so s  como para 
una re tic u la c ió n  con re sin as am inoplásticas que eventual­
mente se emplean a l  mismo tiempo.

Las v en ta jas  del procedimiento de e s te  invento 
para e l  tra tam ien to  de lo s  m a te ria le s  f ib ro so s e s tr ib a n  
sobre todo en que por e l  empleo de lo s  productos de a d i -  
ción  preparados t a l  como se ha d esc rito  se Consigue de 
manera s e n c i l la  un apresto  hidrófobo bueno, Lpor empleo de 
lo s  productos de ad ic ió n  preparados con lo s  compuestos de 
l a  fórmula ( i )  incluso  muy bueno, que r e s i s t e  considera -  
blemente a l  lavado. Muy digno de no ta  es también e l  ta c to  
agradable, de su p e rf ic ie  l i s a ,  que se ob tiene con e s te  
ap resto  en lo s  m ate ria le s  tra ta d o s . Según e l  estado de l a  
té c n ic a , en e l  que en lugar de lo s  productos de ad ic ión  
se emplean mezclas de lo s  componentes in d iv idu a les ; no 
cab ía esp era r que fu era  posib le  una mejora de l a  acción 
h id rofoban te por la  ad ic ión  de lo s  c itados compuestos in -
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sa tu rad o s. Pero debe considerarse  sobre todo como un pro­
greso técn ico  im portante la  mejor r e s is te n c ia  a l  lavado 
resp ec to  a l  estado de l a  té c n ica .

La p reparac ión  de lo s  productos de ad ic ió n  se 
r e a l iz a  de l a  manera s ig u ien te :

EJEMPLO 1
A) En un m atraz de t r e s  tubuladuras y 4 l i t r o s  de capa­
cidad , p ro v isto  de termómetro! ag ita d o r y re f r ig e ra d o r  de 
r e f lu jo ,  se depositan  1600 g de copolim erizado ( = cohl -  
dro lizado  de d im e tild ic lo ro s ilan o  y m e tilh id ro d ic lo ro s ila -  
no en l a  re la c ió n  molar de 10 : 1 ) ,  325 g de te tram e to x i-  
m etild ia lilm elam in a  (cuya p reparación  se describe  más 
ab a jo ), 59 g de hexametilolmelamina muy e te r i f ic a d a  con 
CĤ OH y 10 cc de una so lución  de ácido h ex ac lo ro p la tín ico  
a l  0,5 % de iso b u tan o l. Con ag ita c ió n  enérg ica se c a lie n ta  
en e l  curso de 2 horas h as ta  l 80SC con rap idez  uniforme, 
se prosigue durante 45 minutos l a  a g ita c ió n  a dicha tem­
p e ra tu ra  y se deja reposar durante l a  noche bajando l a  tem 
p e ra tu ra . Después de decantar d e l pequeño poso o rig inado , 
se ob tienen 1600 g de producto de a d ic ió n . ;
B) En lu g ar del cohidro lizado  mencionado an te s  se em -  
p lea  en can tidad  de 1900 g, uno hecho de d im e tild ic lo ro ­
silan o  y met i lh id ro  d ic lo ro  silan o  en la  re la c ió n  m olar de 
12 : 1 (peso m olecular, lo mismo que en A: a lred ed o r de 
7000).

La te tram etcx im etild ia lilm elam in a  se prepara de 
l a  manera s ig u ie n te :

Agitando, se c a lie n ta n  a 603C 1 mol de N ,N -dia- 
lilm elam ina y 420 g de so luc ión  acuosa de form aldehído a l



37-%! con lo  cual se o rig in a  una so lución  lím pida.Se a ju s­
t a  e l  pH a ? ,9  con tria tan o lam in a , y después dp una hora 
de permanencia de l a  p reparación  a dicha tem peratura, se 
excluye l a  mayor p a rte  del agua en e l  evaporador g ira to  -  

5. r io ,  con vacío  de chorro de agua.
E l resid u o , unos 350 g, se remueve con 1,2 l i ­

t r o s  de metanol técn ico , se a ju s ta  a pH 2 con ácido c lo r­
h íd rico  concentrado, se d e ja  reposar durante media hora a 
l a  tem peratura d e l ambiente y luego se n e u tra liz a  con b ic a r  

10 . bonato sódico, se f i l t r a  y se descarga o tra  vez l a  so lu  -  
ción  ob ten ida, en e l  evaporador g ira to r io , de l a  mezcla de 
m etanol y agua. Después de separar por succión e l  cloruro  
sódico p rec ip itad o , quedan 344 g del é te r  m etílico  (c o rre s ­
ponde a l  90 % de l a  te o r ía ) .

15. EJEMPLO 2
A) En un m atraz de t r e s  tubuladuras y 4 l i t r o s  de capa­
cidad equipado como en e l  Ejemplo 1 ce depositan 1600 g de 
copolim erisado ( = cohidrolizado de d im e til-d ic lo ro s ilan o  
y m e tilh id ro d ic lo ro s ila n o  en la  re la c ió n  molar de 10 : 1 !

20 . peso m olecular, a lrededor de 7000) , 0 ,5  molep de 2- d i a l i l -  
amino-4 -amino-6- is o p ro p i l - t r ia c in a  m etilolad.a y e te r i f i c a ­
da (cuya p reparac ión  se describe más abajo) y 10 cc de una 
so luc ión  a l  0 ,5  % de ácido h ex aclo ro p la tín ico  en iso b u ta - 
no l y se hace reacc io n ar como en A) d e l Ejemplo 1 .Después 

25. de decan tar para sep ara r e l  poso o rig inado , se ob tienen 
1400 g de producto de ad ic ión .
B) En lu g a r del cohidrolizado mencionado an tes  se em -  
p lean  1900 g d e l organopolisiloxano mencionado en B) d e l 
Ejemplo 1.



La 2-d la lila m in o -4-am ino-6- i s o p r o p i l - t r ia c in a  se 
m e tilo la  y e t e r i f i c a  a s i :

Se o a lie n tan  a 60&C, ag itando , 1 mol de 2 -d ia  -  
lilam in o -4 -amino--6- is o p ro p il- - tr ia c in a  y 210 g de so lución  
acuosa de form aldehído a l  37%* con lo  que se o rig in a  una 
so luc ión  lím pida. Se a ju s ta  e l  pH a 7?9 con trie tan o lam in a  
y después de una hora de reposo de l a  p reparación  a dicha 
tem peratura se excluye l a  mayor p a r te  del agua en e l  eva- 
porador g ira to r io !  con vacío de chorro de agua.

E l residuo) unos 350 g, se remueve con 1,4  l i ­
tro s  de iso b u tan o l técn ico , se a ju s ta  a pH 2 con ácido 
c lo rh íd ric o  concentrado y se deja reposar durante media ho 
ra  a l a  tem peratura del ambiente. Acabando de l a  manera 
que se ha d e sc r ito  en e l  Ejemplo l!  se ob tiene e l  é te r  
is o b u ti l ic o .

EJEMPLO 3
En l a  in s ta la c ió n  d e s c r ita  en e l  Ejemplo 1 se 

depositan  1008 g de copolim erizado de s il ic o n a  (c o h id ro li 
zado de d im e tild ic lo ro s ila n o  y m e tilh id ro d ic lo ro s ila n o  en 
la  re la c ió n  molar de 6 : l !  con peso m olecular de 5000 apro 
ximadamente)! 0 ,7  moles de l a  m e t i lo ld ia l i lu re a  e t e r i f i c a ­
da t a l  como se describe más abajo , 0,15 moles de d ic ia n - 
diamida completamente me t i l d a d a ,  e te r if ic a d a  con CHgOH, y 
8 co de so luc ión  a l  0 ,5  % de ácido h ex ac lo ro p la tín ico  en 
iso b u tan o l. Se c a lie n ta  l a  so luc ión  h a s ta  170BC en e l  
curso de 1 3/4 ho ras , se  l a  mantiene a e s ta  tem peratura 
y con a g ita c ió n  durante unos 40 minutos y después de en­
f r i a r l a  y d e ja r la  repo sar por una noche se l a  descarga 
del poso que se ha o rig inado , por decantación.
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De l a  misma manera puede p repararse  un producto 
de ad ic ión  de m etilo lm onoalilu rea e te r if ic a d a ;  en cuyo ca 
so se u t i l i z a n  1 ,4  moles de m etilo lm onoalilu rea e te r i f i c a ­
da.

La p reparación  de l a  m e ti lo ld ia l i lu re a  e t e r i f i ­
cada se lo g ra  de l a  manera s ig u ie n te :

Se c a lie n ta  a 65 -C ,ag itan d o ,l mol de N ,N -d ia lil-  
urea y 2 ,4  moles de form aldehido(en forma de so luc ión  acuo 
sa a l  37%) y se a ju s ta  a pH 8 ,2  con l e j í a  de sosa cau stic a  
a l  45%. Al cabo de unos 30 minutos queda terminada la  me- 
t i lo la c ió n  y se excluye de manera conocida l a  mayor p a rte  
del agua.

P ara l a  e te r if ic a o ió n , se d es líen  en e l  residuo 
300 cc de metanol técn ico  y se a ju s ta  a pH 1 ,8  con ácido 
c lo rh íd rico  concentrado. Después de una media hora a unos 
25SC, se n e u tra l iz a  con sosa l a  so lución , se f i l t r a  y se 
vuelve a evaporar en vacío , de manera conocida. Por u l t i ­
mo, se separa por succión de l a  s a l  común p rec ip itad a ,co n  
lo  que so ob tiene e l é te r  m e tílico  deseado.

EJEMPIO 4
En l a  in s ta la c ió n  d e sc r ita  en e l  Ejemplo 1 se 

depositan  1008 g de copolimerizado de s il ic o n a  (coh idro- 
lizado  de d im e tild ic lo ro s ila n o  y m e tilh id ro d ic lo ro silan o  
en la  re la c ió n  molar de 6 :1 , con peso m olecular de 5000 
aproximadamente), 2 moles de l a  N -m e to x im e til-N '-a liltio -  
u rea preparada t a l  como se describe  más abajo y 10 cc de 
so luc ión  a l  0 ,5  % de ácido h ex ac lo ro p la tín ico  en isobu -  
ta n o l. Se c a l ie n ta  la  so lución  h a s ta  180a en e l  curso de 
1 l / 2  h o ras , se  l a  mantiene a e s ta  tem peratura por unos
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45 minutos! en ag ita c ió n , y después d e l enfriam iento  h a s ta  
100S C se l a  t r a t a  con 500 oc, de to lueno . Después de una 
noche de reposo, se f i l t r a  por succión para e lim in ar e l  po­
so originado y se evapora la  so luc ión  en e l  evaporador g i-  

5 . r a to r io .
De la  misma manera puede p repararse  un producto 

de ad ic ió n  de m etilo 1-N, N -d ia li l t io u re a  e te r i f ic a d a ,e n  cuyo 
caso se u t i l iz a n  0 ,7  moles de é te r  de m e tilo l-N ,N -d ia li l-  
t io u re a .

10. La p reparac ión  de l a  N -m e to x im e til-N '-a lil- tio -
urea se lo g ra  de la  manera s ig u ie n te :

So ca lie n ta n  h asta  65aC, agitando, 1 mol de N -a li l  
t io u re a  y 1,2 moles de formaldehído (en forma de una so lu ­
ción acuosa a l  37%) y se a ju s ta  a pH 8,2  con l e j í a  do sosa 

15 . c a ú s tic a  a l  45%.Al cabo de unos 30 minutos queda term inada 
l a  m etilo lac ió n  y se excluye de manera conocida l a  mayor 

p a r te  del agua.
P ara l a  e te r i f ic a c ió n , se d e s líe n  en e l  residuo  

250 cc de metanol técn ico  y se a ju s ta  con ácido c lo rh íd ric o  
20. concentrado a pH 1 ,8 .Después de una noche de reposo a l a

tem peratura d e l am biente, se  n e u tra l iz a  con sosa l a  so lu - . 
ción, se l a  f i l t r a  y se evapora de manera conocida, en va­
c ío . Por ú ltim o, se f i l t r a  por succión para sep ara r de l a  ' 
s a l  común p re c ip ita d a , con lo  que se ob tiene e l  é te r  m e t í - ' 

25. l ic o  deseado.
EJEMPLO 5

Procediendo ig u a l que an A) del Ejemplo 1 se pre . 
para un producto de ad ic ió n  añadiendo 0 ,9 5  moles de t e t r a -  
m etilo ld ia lilm e lam in a  (preparada t a l  como se d escrib e  a l
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f in a l  d e l Ejemplo 1) a 2300 g de un copolimerizado que se 
ha obtenido pon h id r ó l i s i s  de 12 moles de d im e tild ic lo ro s i-  
lano! 2 moles de d ie t i ld ic lo ro s i la n o  y 1 mol de m etilh id ro  
d ic lo ro s ilan o  (peso m olecu lar:a lrededor de 11000). La a d i-  

5 . ción  se r e a l iz a  en p resencia  de 0 :2  moles de d im e t i lo le t i l -  
enurea e te r i f ic a d a  con CĤ OH.

De l a  misma manera pueden ad ic ionarse 0:95 moles 
de 2-d ia li la m in o -4-amino-6-m e til- tr ia c ± n a  me t i l d a d a .

EJEMPLO 6

10. En e l  m atraz que se ha d esc rito  se mezclan 1600
g de coh id ro lisado  de s il ic o n a  10:1 (véase A) del Ejemplo 
l ) :  1,75 moles de te tram etox im ctil-N -octil-N -a lilm elam ina , 
60 g de é to r  p en tam etílico  de hexametilolmelamina y 12 cc 
de ácido h ex ac lo ro p la tín ico  a l  0 , 5% en isobu tano l.S e aúnen 

15. t a  l a  tem peratura h as ta  1909C en e l  curso de 2 ho ras, se 
mantiene e s ta  tem peratura durante 1 hora y se en fría .D es­
pués de 10 ho ras de reposo, se decanta para separar del 
poso, con lo  que se ob tienen  1500 g de producto de ad ic ió n .

De l a  misma manera puede ad ic ionarse  1 mol de te  
20. tram etilo l-N -b u til-N -a lilm elam in a , e te r if ic a d a  con CH3OH: 

a dicho o rganopolisiloxano .
EJEMPLO 7

Se r e p i te  e l  Ejemplo 6 con 1,75 moles de 2- a l i l -  
amino-4-amino- t r ia c in a  m etilo lada de l a  manera ordinaria** 

25. con 3 '3  moles de HCHO por mol y e te r if ic a d a  con m etanol.
De l a  misma manera puede ad ic ionarse  1 mol de 

una 2-a li la m in o -4-e tila m in o -6-m e t i l - t r ia c in a  m etilo lada y 
e te r if ic a d a  de l a  manera o rd in a r ia .

EJEMPLO 8

Del modo expuesto en e l  Ejemplo 4 se hacen



reacc io n ar 1)0 mol de m etilo l-N -p ro p en il(1 )-e t i le n u re a , 
e te r i f ic a d a  con- CĤ OH, y 1900 g d e l cohidrolizado mencio­
nado en B) d e l Ejemplo 1, en p resen c ia  de 9 cc de l a  so -  
luo ión  de c a ta liz a d o r  ind icada.

EJEMPLO 9
De l a  manera ind icada en A) del Ejemplo 1 

se hacen re acc io n ar 0)35  moles de te tram eto x im etild ia  -  
lilm elam ina y 1900 g d e l cohidro lizado  indicado en B) del 
Ejemplo 1) en p resenc ia  de 40 g de hexametilolmelaminat 
e te r i f ic a d a  con metanol* y de 9 cc de l a  so luc ión  do ca­
ta l iz a d o r  ind icada .

EJEMPLO 10
A) . En un m atraz de t r e s  tubuladuras y 1 l i t r o  de capa­
cidad equipado como en e l  Ejemplo 1 se depositan  240 g
de organopolisiloxano (cohidro lizado  10 : 1 como en A del 
Ejemplo i)?  0)1 mol de d ialilm elam ina 0)05 moles d e -é te r  
pen tam etilico  de hexametilolmelamina y 1)5  cc de ácido 
h ex ac lo ró p la tln ico  a l  0)5 % en isopropano l. Con ag ita c ió n  
enérgica) se c a lie n ta  h as ta  180S C en e l  curso de 1 1/2  ho 
ras) con rap idez  uniforme. Se a g ita  a  dicha tem peratura 
por 30 minutos to dav ía  y se  e n f r ia .  Después de 10 horas 
de reposo de l a  preparación) se f i l t r a  por succión para 
sep ara r d e l poso originado) con lo  que se ob tiene un pro­
ducto de ad ic ió n  c la ro .
B) Se ob tiene igualmente un producto de ad ic ió n  c la ­
ro s i  se hacen reacc io n ar de l a  manera que se ha in d i  -  
cado 152 g de organopolisiloxano (coh id ro lizado  6 : 1 

como e l  del Ejemplo 4) y 0)2 moles de N -be ta-h id ro x i- 
e t i l - N '- a l i l - t i o u r e a )  m etilo lada  de l a  manera o rd in a r ia



y e te r if ic a d a  con CĤ OH, en p resencia  de é te r  p en tam e tíli-  
oo de hexametilolmelamina y de c a ta liz a d o r.

En e l  caso de que e l  apresto  h idrofobante de 
e s te  invento se r e a l ic e  en medio acuoso, es necesario  emul­
sio n ar lo s  productos de ad ic ió n  preparados t a l  como se ha 
d e sc r ito .

La p reparación  de una emulsión acuosa de lo s  pro­
ductos de ad ic ió n  preparados según lo s Ejemplos 1 a 10 pue­
de e fec tu a rse  de l a  manera s ig u ien te :

Se d e s líe n  en 575 g do agua 25 g de un emulgente 
de la  fórmula

+

CĤ COO"

(R = ra d ic a l  a lq u ílic o  con 16 átomos de C por término 
medio? 

x + y = 10 )
y se in troducen  despacio, por tuxbinación, 400 g de los 
productos de ad ic ió n  preparados t a l  como se ha d e sc rito . 
Luego se hom ogeneizala so lución  a 20a C y con p resión  de 
200 a 250 a tm ó s fe ra sa b so lu ta s , durante una hora aproxima­
damente, en una homogeneizadora de a l t a  p resión .

Como se  comprende, también es posib le  u sa r o tro s  
emulgentes o asimismo mezclas de emulgentes, como, por 
ejemplo, e l  emulgente indicado an tes junto con oloruro 
d'e o o ta d e c ilo x im e tilp ir id in io , y pueden prepararse



también, naturalm ente, emulsiones más d ilu id a s  y más con­
cen tradas.

Igualmente es p o sib le  d iso lv e r  lo s  productos de 
ad ic ió n , an tes  d e l emulsionamiento, en un d iso lv en te  inso 
lu b le  en agua y em ulsionar e s ta  so lución .

E l procedim iento para t r a t a r  lo s  m a te ria le s  f i ­
brosos se e fec tú a  de l a  manera s ig u ie n te :

EJEMPLO 11
Se t r a t a  un te jid o  de popelín  de algodón (peso 

por m2 : 160 g) con un baño acuoso que contiene lo s ing re­
d ien te s  s ig u ie n te s :

3 g / l i t r o  de ácido acé tico  a l  60 %,
80 g / l i t r o  de la s  emulsiones hechas con empleo de 

lo s  productos d e l Ejemplo 1, A) (baño A) 
y respectivam ente del Ejemplo 1 B) (baño B) 
en ambos casos a l  40 %, 

y , como c a ta liz a d o r ,
6 g / l i t r o  de ox ic lo ru ro  de c irco n io  y 
6 g / l i t r o  de ace ta to  sódico.

Se preparan  además dos baños que contienen  su -  
plem entariam ente 30 g / l i t r o  de pentam etilolm elam ina muy 
e te r i f ic a d a  y 3 c c / l i t r o  de una so luc ión  a l  30 % de n i  -  
t r a to  de zinc (pH a lrededor de 1 , a justado  con ácido c lo r­
h íd ric o ) (baños 0 y D) y en lo s  que se ha renunciado a l  
c a ta liz a d o r  de s il ic o n a .

Para comparación, se preparan baños basados en 
e l  estado de l a  técn ica  que en lu g ar del producto de ad i­
ción  contienen en la  misma concentración  lo s  compuestos 
de p a r tid a  no reaccionados; de e l lo s ,  e l  baño A correspon-
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de a l  baño E, e l  baño B a l  baño F, e l  baño C a l  baño O y 
e l  baño D a l  baño H.

E l te j id o  tra ta d o  se exprime h as ta  una re ten c ió n  
de baño de 70%) se seca a 1003 C y se condensa a 150a C du­
ra n te  5 m inutos. Los re su ltad o s  de le s  ap resto s A a H es­
tán  compendiados en la  ta b la  que sigue.

Apres to  *" Prueba de aguacero según DIN 53.888 Indice de Spray según AAICC des pues de 3 lava!^ dos a máquina a 603 C
Absorción de agua, en % erec to  de per leo "

A 7 4-4-3 70
B 8 4- 4-3 70
C 10 4—4—4 80

D n 4—4—4 8o
E 15 3-3-2 0 .
F 17 3-3-2 0

G 29 3-3-1 0

H 26 3-2-1 0

s int r a t amíenle
75

)
1 -

E l ta c to  de la s  m uestras A a D es muy l i s o  y .
suave.

EJEMPLO 12
Se empapan un te j id o  de poliéster-a lgodón! 35/65 

(peso por m^: 133 g ). un te j id o  de poliam ida-algodóh 20/80

(peso por m^: 112 g) y un te jid o  de p o lié s te r  (peso, por 
2 „ .m : 260 g) con lo s  baños de tra tam ien to  s ig u ie n te s , que

contienen por l i t r o  lo s  s ig u ie n te s  productos :
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100 g de una emulsión ( a l  30%) preparada con empleo d e l 
producto del Ejemplo 5 y

40 g de una emulsión ( a l  20%) de un jabón básico  de c i r -  
conio (po r cada átomo-gramo de circonio# 1 mol de 
ácido lá u r ic o  y 1 mol de un ácido graso s in té t ic o  
con 10 átomos de carbono por término medio? de 10 % 
de porción  ác ida  secundaria y 90 % de porción á c i -  
da t e r c i a r i a  e ín d ice  de sap o n ificac ió n  300? emul -  
gente: 2 % de clo ru ro  de o c tad eo ilo x im e tilp ir id in io ?  
como d iso lvente? 16 % de te tra c lo ro e ti le n o ?  e l  re s ­
to? agua)? como ca ta lizad o r?

30 g de d im e tilo ld ih id ro x ie tile n u re a  (en forma de una 
so luc ión  acuosa a l  44 % ) y

2 ?5 g de hexahidrato  de n i t r a to  de z inc .
Se exprimen luego lo s  te j id o s  h as ta  una re te n  -  

ción  de baño de 65 a 75 %* se secan a 105S C y se conden­
san a 1603 c duran te  4 minutos. Los m ate ria le s  aprestados 
muestran buena re p u ls ió n  del agua. Las m uestras ap restad as 
se d istin g u en  por un ta c to  agradable de su p e rf ic ie  l i s a .

S i se a p re s ta  de la  misma manera con e l  producto 
de ad ic ió n  segán A) d e l Ejemplo 2? lo s  te j id o s  tra ta d o s  
m uestran buena re p u ls ió n  d e l agua y asimismo un tac to  
agradable de su p e rf ic ie  l i s a .

EJEMPLO 13
Se empapa un te j id o  de poliam ida (peso por m^:

75 g) con un baño acuoso que con tiene 100 g / l i t r o  de una 
emulsión ( a l  35 %) preparada con empleo del producto d e l 
Ejemplo 3? 50 g / l i t r o  de una emulsión o a tió n ica  a l  20 % de 
d ila u ra to  d lb u ti l-e s tá n n ic o  (2  % de clo ruro  de o c ta d ec ilo -

-  27 -
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x im e ti lp ir id in io  como emul gente* 16 % de te tr a c lo ro e ti le n o  
como d iso lv en te  y e l  re s to  agua)* se le  exprime h as ta  e l  
65 % de re ten c ió n  de líq u id o , se l e  seca brevemente de l a  
manera o rd in a r ia  y se le  condensa a 1559 C durante 5 minu­
to s . E l te j id o  a s i  tra tad o  m uestra una h id ro fo b ia  muy bue­
na y r e s i s te n te  a l  lavado, un efecto  de perleo  bueno y du­
radero  y además un tac to  de su p e rfic ie  l i s a .

-  28 -
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Se a p re s ta  de l a  manera d e s c r ita  en e l  Ejemplo 
13 un te j id o  de poliam ida (peso por m :̂ 75 g) con un baño 
acuoso que con tiene 100 é l i t r o  de una emulsión ( a l  35%) 
preparada con empleo d e l producto d e l Ejemplo 2, B), y 50 
g / l i t r o  de l a  em ulsión ca tió n ica  a l  20% de d ila u ra to  d i-  
b u til-e s tá n n ic o . E l te jid o  a s i  tra tad o  muestra buena hidro 
fobia* su fic ien tem en te  r e s is te n te  s i  lavado, buen efecto  
de p erleo , y  además ta c to  de su p e rf ic ie  l i s a .

EJEMPLO 15
2Se empapa un te j id o  de algodón (peso por m :

170 g) con un baño que contiene 3 g / l i t r o  de ácido acé tico  
a i  60 %, 120 g / l i t r o  de una em ulsión ( a l  40  %) preparada 
con empleo d e l producto d e l Ejemplo 6 , 5 g / l i t r o  de o x i-  
c lo ru ro  de c irco n io  y 5 g / l i t r o  de ace ta to  sódico como ca- 
talizadc^r, 30 g / l i t r o  de é te r  t r im e tí l ic o  de p en tam e tilo l- 
melamina (en  forma de una so luc ión  acuosa a l  60%) y 5 c e / 
l i t r o  de una so luc ión  a l  30% de n itrad o  de zinc (véase e l  
Ejemplo 11), se  l e  exprime h as ta  una re ten c ió n  de líq u id o  
del. 70 % aproximadamente, se  le  seca brevemente a 100-llOS 
C y se  le  condensa a 170a C durante 3 minutos.

E l te j id o  aprestado  repele muy b ien  e l  agua*



muestra buen efec to  de perleo  y es de ta c to  suave? agrada­
ble? de p le n itu d  ro tunda.

La absorción  do agua r e s u l ta  sólo un poco más 
a l t a  cuando se ac tú a  de l a  misma manera con empleo de lo s  

5 . productos d e l Ejemplo 7 .
EJEMPLO 16

Se t r a t a  un te j id o  de popelín  de algodón (peso 
por m :̂ 160 g) con un baño acuoso que contiene lo s  in g re­
d ien te s  s ig u ie n te s :

1 0 . 3 g / l i t r o  de ácido acé tico  a l  60 %?
80 g / l i t r o  de la s  emulsiones (to d as la s  40 %) preparadas 

con empleo de lo s  productos d e l Ejemplo 4 y re s p e c t i­
vamente del Ejemplo 8 , 

y? como ca ta lizad o r?
15. 6 g / l i t r o  de ox ic lo ru ro  de c irco n io  y

6 g / l i t r o  de a c e ta to  sódico.
Se p reparan  además dos baños que contienen su­

plem entariam ente 30 g / l i t r o  de pentam otilolm elam ina muy 
e te r i f ic a d a  y 3 c c / l i t r o  de una so luc ión  de n i t r a to  de 

20. zinc a l  30 % (pH a lred ed o r de 1? a ju stado  con ácido c lo r ­
h íd rico ) y en lo s  que se renuncia a l  c a ta liz a d o r  para e l  
siloxano .

E l te j id o  tra ta d o  se exprime h as ta  una re ten c ió n  
de líq u id o  de 70 %? se seca a 100s C y se condensa a 150a 

25. C durante 5 m inutos. Se obtiene buena hidrofobación? que
p resen ta  también r e s is te n c ia  s u f ic ie n te  l a  lavado. E l ta c ­
to  de la s  m uestras tra ta d a s  es muy l i s o  y suave.

EJEMPLO 17
Se empapa un te j id o  de algodón (peso por m̂  :



160 g) con un baño que contiene 100 g / l i t r o  de una emul -  
s ió n  ( a l  45  %) preparada con empleo d e l producto d e l  Ejem­
plo  10? A) y  40 g / l i t r o  de una emulsión ca tió n ica  a l  20 % 
de d ila u ra to  d ib u til-e s tá n n ic o  (véase e l  Ejemplo 13)* se 
le  exprime h as ta  e l  70 % de re ten c ió n  de líqu ido! se le  
seca brevemente a 100s C y se le  condensa a 1603 c duran­
te  4 m inutos. E l te j id o  a s i  tra tad o  m uestra una absorción 
de agua de 11 % solamente! muy buen efecto  de perleo 
§-4- 4 ) y un tac to  suave agradable.

Se ap re s ta  de la  misma manera con empleo d e l 
producto d e l Ejemplo 10! B). E l te j id o  que a s í  se obtiene 
m an ifie s ta  escasa absorción  de agua? buen efec to  de per -  
leo  y asimismo un ta c to  suave agradable.

EJEMPLO 18
Se empapa un popelín  de algodón (peso por m^: 

160 g) con un baño de ap resto  que contiene 50 g / l i t r o  d e l 
producto de ad ic ió n  d e sc rito  en e l  Ejemplo 1? B)? o en e l  
Ejemplo 4 y 12 g / l i t r o  de d ilau ra to  de d ib u ti l-e s ta ñ o  en 
te tr a c lo ro e t i le n o !  se l e  exprime h as ta  e l  105 % de re te n ­
ción  de agua? s e  l e  seca y se  le  condensa a 1553 0 duran­
te  5 m inutos. Se obtienen buenos ín d ices de h id ro fob ia  
r e s is te n te  a l  lavado. E l tac to  d e l te jid o  tra tad o  no deja  
nada que d esear.

De la  misma manera pueden u t i l i z a r s e  lo s  pro -  
duotos de lo s  Ejemplos 8 ó 9.

REIVINDICACIONES
D escrito  e l  ob jeto  d e l p resen te  invento se  de­

c la ra n  nuevas y de p ropia invención la s  s ig u ien te s  r e i  — 
v in d icac io n es con p r io rid ad  de l a  s o lic i tu d  de p a ten tes
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alemanas números P 24 11 326.6  de 9 do marzo de 1974 y 
24 59 028.1 d e l 13 do diciem bre do 1974.

5.

10.

15.

20.

1. Procedim iento para o l  tra tam ien to  de mate­
r ia le s  do f ib r a ,  con composiciones de re s in a  aminoplág 
t ic a -p o lis i lo x a n o , do la  manera o rd in a ria , ca rac te rizad o  
por emplearse en ca lid ad  de composiciones de re s in a  am i- 
n o p lá s tic a -p o lis ilo x a n o  la s  obtenidas por ad ic ión  de com­
puestos de l a  fórm ala g en e ra l

en la  qno

(I )

R es un ra d ic a l  de h idrocarburo  in sa tu rad o  con 
3 átomos de C o b ien  un ra d ic a l  a lq u flic o  
con 1 a  10 átomos do C, 

de compuestos de la  fórm ula g en e ra l

en la  que
R es un ra d ic a l  de h idrocarburo  in sa tu rad o  con 

3 átomos de 0 o b ien  hidrógeno,25



4 3 5 4 4 2
-  32  -

10.

15.

R^ es un ra d ic a l  a lq u íl ic o  l in e a l  ram ificado
o c íc l ic o , con 1 a 6 átomos de C, un ra d ic a l 
f e n í l ic o ,  b en c ílico  o v in í l ic o  o b ien  
hidrógeno

R es un ra d ic a l  a lq u íl ic o  con 1 a 4 átomos 
2 de C, un ra d ic a l f e n í l ic o  o b en c ílico  o

b ien  hidrógeno,
de compuestos de l a  fóxmula g enera l

en la  que
R

R'

( I I I )

20.

es ig u a l  a hidrógeno, un ra d ic a l fe n íl ic o ,. 
t o lu í l i c o ,  b en c ílico  o c ic lo h ex ílico  o un
ra d ic a l  a lq u ílic o  con 1 á 8 átomos de C, 
es ig u a l  a hidrógeno o un ra d ic a l  a lq u ílic o  
con 1 a 4 átomos de C

i "

25.

n eg ig u a l  a 1 ó 2 ,
de mono- o d i - a l i lu r e a s ,  de mono- o d i - a l i l t io u r e a s ,  o 
sus compuestos m otiló  l íe o s , de p re fe renc ia  e te r if ic a d o s  
con alcoho les de 1 a  4 átomos do C, a  oiganopoli s i  loza­
nos que contienen  átomos do hidrógeno ligados a  s i l i c i o ' 
y en lo s  que la  re la c ió n  de s i l i c i o  a hidrógeno es de 
6 : 1 a 16 t 1 , cventuaimonte en p resencia  de cuerpos
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fundam entales am inop lásticos, hallándose en forma m oti­
ló la  da, de p re fe re n c ia  e te r if ic a d a  con alcoholes in fe ­
r io re s ,  una p a r te  a. lo  menos do los átomos de am inohi- 
drógeno de lo s  compuestos de la s  fórm ulas ( i ) ,  ( I I )  o 
( I I I ) ,  do la s  mono- o d i - a l i l - u r e a s  o - t io u ro a s  o re s ­
pectivam ente de lo s  cuerpos fundamentales am inoplásticos.

2 . -  Procedim iento según la  re iv in d ic ac ió n  1, 
ca rac te rizad o  por emplearse en ca lid ad  de composiciones 
de re s in a  am in o p lás tica -p o lis ilo x an o  la s  obtenidas por 
ad ic ió n  de mono- o d i- a l i l - u r o a s  m etilo lad as, do p re fe ­
rencia  e te r i f ic a d a s ,  o respectivam ente dG compuestos de la  
fórm ula (1) m ctilo lados de p re fe renc ia  e te r if ic a d o s .

3 .  -  Procedim iento según la  re iv in d icac ió n  2, 
ca rac te rizad o  por emplearse en ca lid ad  de composiciones 
de re sin e  am in o p lás tica -p o lis ilo x an o  la s  obtenidas por 
ad ic ió n  de compuestos de la  fórmula ( I )  m etilo lados, de 
p re fe ren c ia  e te r if ic a d o s .

4 .  -  Procedim iento según la s  re iv in d icac io n es
2 y 3 ca rac te rizad o  por emplearse en caü d ed  do composi­
ciones de re s in a  am inop lás tica -p o lis ilo x an o  la s  obtenidas 
por ad ic ió n  a o rganopolisiloxanos en lo s  que la  re la c ió n  
do s i l i c i o  a  hidrógeno es de 7 : 1 a 13 : I .

5< -  Procedim iento según la s  re iv in d icac io n es 
2 y 4, ca ra c te r iz ad o  por emplearse en ca lid ad  de composi­
ciones de re s in a  am in o p lás tica -p o lis ilo x an o  la s  obtenidas 
po r ad ic ió n  de 0,125 a 0 ,5  moles de compuestos d i in s a tu re ­
dos o respectivam ente de 0, 25 a 1 mol 3o compuestos monoin- 
sa turedos por coda átomo-gramo de hidrógeno d e l organopoli­
s i  loxeno.
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6 . -  Procedim iento segán la s  re iv in d icac io n es 2 
a 5? ca rac te rizad o  p o r emplearse en ca lidad  de composiciones 
do re s in a  am in o p lástica -p o lis ilo x an o  la s  obtenidas por ad i­
c ión  de dichos compuestos en p resenc ia  do 0,05 a  0,33 moles 
de cuerpos fundam entales am inoplásticos m etilo  lados, de pro 
fe ro n c ia  e te r if ic a d o s  con a lcoholes in fe r io re s .

7* Procedim iento, segán la  re iv in d icac ió n  1, 
ca rac te rizad o  p o r emplearse en ca lid ad  de composiciones 
de resina, am in o p lás tica -p o lis ilo x an o , la s  obtenidas por 
ad ic ió n  de mono- ó d i a l i l t i  oureas m etí lo  la  das, de p refe­
renc ia  e te r i f ic a d a s  y ó respectivam ente de compuestos de 
la s  fóim ulas ( I I )  ó ( I I I )  m etilo lado s, de p re fe renc ia  
e te r if ic a d o s .

8 .  -Procedim iento, segán la  re iv in d icac ió n  7, 
ca rac te rizad o  por emplearse en ca lidad  de composiciones
de re sin a -am in o p lésti ca-po l i s i  lozano, la s  obtenidas por la. 
ad ic ió n  de dichos compuestos en presencia de 0,05 a 0,33 
moles de cuerpos fundamentales am inoplésticos m etilo lados, 
de p re fe ren c ia  e te r if ic a d o s  con alcoholes in fe rio re s*

9. Procedim iento para e l  tra tam ien to  de mate­
r i a l e s  de f ib r a .

Segán se  describe y re iv in d ic a  en la  presen te  
memoria d e s c r ip tiv a  que consta de 35 páginas fo lia d a s  y  
e s c r i ta s  a  máquina por una so la  de sus ca ras .
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