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Esta invencidn se refiere a un égente suavizante
liquido para géneros tejidos, con excelente fluldez y esta~-
bilidad, que puede comunicar suavidad a la ropa fabricada
con diversos materiales hidrofilicos e hidréfobos.

Casi todos los agentes suavizantes para uso domés-
tico que se encuentran en el mercado actualmente, tiene una
composicidn constituida predominantemente por una sal de amo
nio cuaternaria que contiene dos grupos alquilo de cadena
larga en su molécula. Para utilizar fdcilmente la composicidy
de uso doméstico, la mayoria de ellos estdn licuados. Aungue
la sal de amonio cuaternaria es per ge hidrofilica, su solu-
bilidad en agua es pequefla, Si la sal de amonio cuaternaria,
tal como estd, se mantiene en forma de solucidn acuosa de
elevada concentracién, cambia fdcilmente a un estado gelifi-
cado con lo que la preparacién de una composicidn estable
de poca viscosidad resulta casi imposible.

Con objeto de resolver estos problemas, se ha in-
tentado obtener una composicidén mds estable de baja visco-
sidad por adicidn a la sal de amonio cuaternaria de diver-
sos aditivos como disolventes, una sal inorginica, un agente
tensoactivo no idnico, un activante catidnico como sales de
monoalguil-amonio cuaternariss de cadena larga y similafes.

Estos métodos, sin embargo, no consiguen satisfa-
cer suficientemente 15 estabilidad requerida de la disper~
sién ni la recuperacién de la congelacidn a diversas tempe~
raturas sin producir algin deterioro de la suavidad.

Como la sal de amonio cuaternaria antes mencionada
se utiliza como componente principal de los agentes suavi=-
zantes para uso doméstico existentes actualmente, estos agen

tes solo pueden ejercer efectos inferiores sobre las fibras
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sintéticas como las del tipo acrilico, poliamida, etec, aunque
ejercen un efecto notable sobre los algodones. Por el contra-
rio, los agentes suavizantes para uso industrial, pero no pa-
ra uso doméstico, apenas éjercen ningin efecto sobre los algo
dones.

Por lo tanto, un objeto fundamental de esta inven
cidn es eliminar los defectos antes mencionados de los agen-
tes suavizantes liquidos convencionales y proporcionar un
agente suavizante liquido de pequefia viscosidad que posea una
estabilidad de la dispersidn y una recuperacién de la conge-
lacidén notablemente mejoradas y que comunique un excelente
efecto suavizante a diversos materiales fibrosos.

El objeto mencionado de esta invencidén puede ser
alecanzado mediante el agente suavizante liquido de la inven-

cidn para géneros tejidos, cuyo agente contiene:

(1) un compuesto poliamidico catidnico (A) que se prepara ha|

ciendo reaccionar un mol de dietilentriamina o dipropi-
lentriamina con alrededor de 2 moles de un dcido graso
de 12 a 24 4tomos de carbono, formando asi un condensado
con un indice de acidez no superiorté 10; afladiendc alre
dedor de 1 a 2 moles de epiclorhidriha al condensado; s0-
metiendo el aducto resultante a polimerizacidn con aper-
tura de anillo en presencia de un agrute alcalino y des-
puds neutralizando el polimero asi frmuado con un dcido
para formar dicho compuesto poliamid:cc catidnico y
(2) una sal de amonio cuaternaria (B) re; resentada por la si-
Zuiente férmula general:
v T
R ——N—R

2$4
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donde cada uno de los grupos R1 Yy R2 es un grupo alguilo de
12 a 20 dtomos de carbono o un grupo B-hidroxialquilo de 14

a 22 4tomos de carbono; cada uno de los grupos R3 Yy R4 es un
grupo alquilo o hidroxialquilo de 1 a 3 dtomos de carbono,

un grupo bencilo o —(02H40)nH (n=1,203) yXes un halé-
geno o un grupo decido monoalquilsulfirico cuyo grupo alquilo
contiene de 1 a 3 dtomos de carbono; donde la relacidn ponde-
ral del compuesto poliamidico (4) a sal de amonio cuaterna-
ria (B) es alrededor de 0,05 a 5 y el total de poliamida (A)
y sal de amonio cuaternaria (B) constituye-alrededor del 3 al]
15 % en peso.

El compuesto poliamidico catidnico que constituye
el agente suavizante de los géneros tejidos de acuerdo con eg
ta invencidn es una mezcla de diversos compuesitos gue se pre-
paran por el método siguiente:

Se hace reaccionar un mol de dietilentriamina o di-
propilentriamina con alrededor de 2 moles de un dcido graso
de 12 a 24 dtomos de carbono, a una temperatura de 100 a
160°C, hasta que el Iindice de acidez de los productos de con-
densacidn resultantes no es superior a 10. A continuacidn,
se afiaden gota a gota alrededor de 1 a 2 moles de epicloro-
hidrina al condensado resultante que se mantiene a 100—16006,
con lo que se forma un aducto casi instantdneamente. Después
de enfriar el aducto‘hasta unos 60-10000, se afiaden de 0,05
a 1 mol de un agente alcalino para efectuar la polimerizacidn

con apertura de anillo del aducto. Finalmente, el producto

de polimerizacidén asi obtenido se neutraliza con un 4ecido pa+

ra formar asi el producto deseado.
Como ejemplos de dcidos grasos de 2 a 24 4tomos de

carbono que se utilizan en la reaccidn antes mencionada poded
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"y sal de amonio cuaternaria (B) como componentes del agente

mos citar el dcido ldurico, dcido miri{stico, decido palmitico,

dcido estedrico, decido araquidico, dcido behénico, dcido lig-

1

nocérico, dcido del sebo hidrogenado, dcido del aceite de col
zz hidrogenado y dcido del aceite de palma hidrogenado.

No hay limitacién especifica en cuanto al tipo de
agente alcalino que ha de estar presenfe durante la polimeri-
zacidn con apertura de anillo del aducto de epiclorohidrina
pero se prefiere una solucidn acuosa de sosa cdustica o potasa
cdustica.

Son ejemplos de dcidos utilizados como agente neutr

[ 15

lizante finalmente en la reaccidn los dcidos minerales como
decido clorhidrico, dcido nitrico, etc y los dcidos monobdsi-
cos de 2 a 3 4tomos de carbono como dcido acético, dcido pro-
pidnico, dcido glicélico y similares.

El método de preparacién del compuesto poliamidico

catiénico a utilizar en esta invencidn podrd conocerse con de
talle mediante los ejemplos de referencia dados mds adelante.
A l1a vista de las condiciones de uso doméstico que

en la actualidad consisten en emplear 20 cc¢/30 litros, la caj

{3

tidad total combinada de compuesto poliamfdico catidnico (4A)

suavizante de géneros tejidos de esta invencidn es preferible
mente del 3 % en peso o més. Sin embargo, no es conveniente

unz cantidad superior al 15 % en peso desde el punto de vis-
ta de la viscosidad, de la estabilidad durante el almacena-

miento y de la economia de la composicién liquida. La propor-
cién en peso de compuesto (A) a compuesto (B) en la formula-
cidn estd comﬁrendida aproximadamente entre 0,05 y 5. Si es-
ta proporcidén es inferior a 0,05, el efecto suavizante pa-

ra las fibras sintéticas resulta insuficiente y el efecto
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sugvizante sobre los algodones disminuye, por el contrario,
cuando la relacidn es superior a 5.

Ia composicidn de agente suavizante de géneros fe-
jidos de acuerdo con esta invencidn es una solucién acuosa
que contiene el compuesto poliamfdico catidnico (4) y la sal
de amonio cuatemaria (B) y la viscosidad puede ser ademds '
controlada mediante la adicidn de un agente tensocactivo no
idnico del tipo de polietilenglicol, una sal inorgdnica como
sal comin o . cloruro aménico, un disolvente como propilen-
glicol, alcohol isopropilico, urea y similares. Con objeto
de obtener producios acabados con un aspecto adecuado, pue-
de agregarse también un pigmento o colorante y, si se desea,
también puede agrégarse un agente blanqueador fluorescente
para aumenitar la blancura de los productos. Con objeto de co-
municar un olor agradable &urante el uso o después del acaba~
do, también pueden incorporarse algunas fragancias.

El método de preparacidén del compuesto poliamidico
catiénico a wutilizar en la invencidn serd ilustrado ahora
mediante los siguientes ejemplos de referencia.

BJEMPIO DE REFERENCIA 1

Se afiaden 52 g de dietilentriamina a 280 g de dci-
do estéarico y se calienta a 120-140°C durante 4 horas. En

este caso destilan alrededor de 15 g de agua. A continuacién

la mezecla se calienta a 14Q—150°C durante 6 horas y se obtie-

ne as{ un condensado con in Indice de acidez de 5,9. Se afig
den gota a gota a la misma temperatura 63 g de epiclorohidri-
na. Despuds de enfriar la mezcla a 80°C, se afiaden 165 g de
alcohol isopropilico y 13 g de una solucidn acuosa al 30 %
de sosa cdustica y se hace reaccionar durante 6 horas.

A continuacidn la solucién reaccionante se neutra-—
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1iza por adicidn de 65 g de una solucién acuosa al 70 % de

4decido hidroxiacético. E1 producto de reaceidn resultante es

un sélido blanco con un punto de fusién de 42—4600, un Indice]

de acidez de 70,0 y un Indice total de amina de 77,0.

EJEMPLO DE REFERENCIA 2

Ia reaccidn se lleva a cabo como en el Ejemplo de
referencia 1, a excepcidén de que se emplean 350 g de dcido
behénico como material de partida en lugar de dcido estedrico

El producto de condensacidn entre el dcido benéni-
co v la dietilentriamina tiene un indice de acidez de 6,0 ¥
el producto final as{ formado tiene un punto de fusidn de 58-
6200, un indice de acidez de 61,2 y un Indice total de amina
de 66,7.

Incidentalmente, la relacién molar entre cada compoj
nente introducido es la siguierte:
dietilentriaminag:deido graso :epiclbrohidrina:sosa cdustica:

deido hidroxiacético = 1:2:1,5:0,2:1,2.
EJEMPIOS DE REFERENCIA 3 a 6

Ias reacciones se efectian como en el Ejemplo de
referencia 1, a excepcidén de que se varian los materiales de
partida y sus relaciones molares en la forma indicada en la

Tabla I que contiene también los resultados.
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Ejemplo de re

ferencia nim. Amina Acido graso
3 dipropilentriamina dcido ldurico
4 " dcido del sebo hi-
drogenado
5 dietilentriaming 4cide del aceite de

colZa hidrogenad:

6 " dcido del aceite de
palma hidrogenado

Indice: de acidez
del condensado de

Relacidén molar amire y- dcido graso
1:2:1,5:0,2:1,2 5,46
1:221,5:0,2:1,2 4,2
1:2:1,5:0,2:1,5 3,6

1:2:1,5:0,2:1,5 4,4
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TABLA I
Acido graso Epihalohidrinag Alecgli Acido
pina  deido ldurico epiclorohidring potasa cdustica decido propidnico
deido del sebo hi- " n dcido glicédlico
drogenado
12 dcidc del aceite de n deido clorhfdrico

colZa hidrogenado

deido del zceite de "
palma hidrogenado

sosa cdustica

decido nitrico

(ndice: de acidez
lel condensado de
mire y- dcido graso

5,6
4,2
3,6
4.4

_Compuesto poliamfdico catidnico

P.f. (°0) Indice de acidez Indice total de amina
20-25 : 84,7 104,9

45-48 ~ 70,0 77,0

48-56 68,3 7145

34-38 76,2 83,4
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Esta invencién resultari mds avidente mediante los si-

guientes ejemplos.

EJEMPIO 1
Composicidn de compuestos % en peso
compuesto poliamfdico catiénico (4) del Ejem-
plo de ;efereycia 2 : 0-10
cloruro de diestéarildimetilamonio (B) 0-10

agua el resto

Ias relaciones entre la cantidad utilizada en la for-
mulacién asi como la proporcién de cada componente y la vis-
cosidad de la solucidn, la estabilidad de la dispersidn, la
recuperacién de la congelacidn y la suavidad comunicada a di-
versas fibras, se determinan sobre la base de la composicién
formulada antes mencionada. Los resultados estdn ilustrados
en las Tablas 1I-1 y II-2, respectivamente.

Ta viscosidad se mide a 2500 empleando un viscosimetro
tipo BM. Ia recuperacién de la congelacién se mide congelan~
do la muestra a -15°C y después dejando la muestra congelada
a 30°C hasta que se funde y repitiendo este proceso cinco
vecesg, Ia estabilidad de la dispersidn se determina dejando
la muestra en un termostato a 50°C durante 4 semanas para
observar después su grado de separacién. Finalmente, la sua-
vidad es indicada mediante una comparacidén por parejas, em-
pleando como control ‘el resultado del tratamiento que utili-
za solamente la sal de aﬁonio cuaternaria.

Ia recuperacidén de la congelacidn y la estabilidad de
la dispersién se han observado solamente para las composicio
nes con una viscosidad no superior a 3000 cps.

El tratamiento suavizante se efectia mediante un méto-

do que consiste en lavar la ropa fabricada con diversos ma-
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teriales fibrosos (productos comerciales) con el detergente

"New Beads" (producto de Kao Soap Co., Litd.; marca registrada)
tres veces,. endureciéndold suficientemente ¥y después tratdndo+
la con una solucién;acuosa al 0,067 % (agua corriente) a 25°C

¥ & wna proporcién del bafio de 1/30, durante 5 minutos.
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TABIA I
R?i7§§6n Viscosidad (eps) Recu
A\:\;\\\\\\\ 0 0,1 0,5 1 5 0

3 % en peso  gel . 66 38 18 12 -
5 " gel 327 73 45 31 -

7 " gel 631 105 69 53 -
10 n gel 1982 396 201 122 -
15 n gel gel 1781 489 208 -

Ejemplos X 100 separ:
compara Y 155
tivosﬁ Z gel

i Bvaluacién: @

X

X cloruro de diestearildimetilamonio

¢ muy buena O :

Composicidén de las ejemplos comparativos:

cloruro de lauriltrimetilamonio

agua

Y cloruro de diesterisldime tilamonio

éter polioxietilen(25)laurilico

agua

Z cloruro de diestearildimetilamonio
etilenglicol

agua

buena A: mala X: muy me

% en peso
1"

o OO

1 resto
% en peso
"

1 resto
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TABLA II-19

sosidad (cps) Recuperacidn de la congelacidn Estabilidad de la dispersién
l 0,5 1 5 0 _0,1 0,5 1 5 0 0,1 0,5 1 )
5 38 18 12 - 0 6 © o . o OO0
T3 45 31 - 0 ©® @0 - © ©®© OO0
1 105 69 53 - A © © © - © © ® O
> 396 201 122 - JaY A A © - e G 0 ©
L 1751 489 208 - - x x O - - p 606

100 separado y gelificado O

155 gelificado O

gel - -

O

0S comparativos:

ildime tilamonio
imetilamonio

aldime $ilamonio
25)laurilico

ildime-tilamonioe

buena A: mala X: muy mala
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Tejidos
ratados

A+ 3B

3 % en peso
5 "
7 "
10 n
15 "

Evaluacién:

TABL;

Suavi

Felpa de algoddn Je

0 0,1 0,5 1 5 o
0 +0,5 O "‘1,5

+0,5 +1 +0,5 -1 +

control +0,5  +1 +1
0 10,5 +0,5
0 +0,5 +0,5
+2: suave
+1s

considerablemente suave
igual que el control

considerablemente dspero

¢ dspero

-1 control +




TABLA II-2

Suavidad .

lgoddn Jersey de nylon Jersey acrilico

0,5 1 5 0 0,1 _ 0,5 1 2 0 0,1 __ _0,5 1 5
+0?5 0 -1,5 0 +0,5 +0,5 +0,5 0 +0,5 +1 +1
+1 ~  +0,5 -1 +0,5 +1,0 +1 +1 +0,5 +2 +2 +2
+1 +1 -1 control+0,5 +1,5 +1,5 +1,5 control +0,5 +2 +2 +2
+0,5 +0,5 0 0 +0,5 +1,0 +1 . +0,5 +1 +1 +1
10,5 40,5 0 0 0 +0,5 +0,5 0 +0,5  +1 +1
ente suave

control

ente dspero
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Como puede observarse claramente en la Tabla II-1, el
cloruro de diestearildimetilamonio solo se gelifica a una con
centracidn del 3 % en peso incluso a la temperatura ambiente.

Andlogamente, como ilustrén los Ejemplos comparativos, el

LI}

agente suavizante constitufdo por cloruro de diestearildimeti)
amonio, un agente tensoactivo no idnico y una sal de monoal-
quilamonio cuaternaria, presenta una estabilidad de la dis-

persidén relativamente buena pero también se gelifica como re-

sultado de procesos repetidos de congelacién y fusién. Asimis
mo, puede obtenerse una composicién de baja viscosidad sola-
mente utilizando un disolvente.

Por otra parte, cuando se mezels el compuesto poliamf-~
dico catidnico en una cantidad superior a una proporcién pon-
deral predeterminada con respecto al c¢loruro de diestearildi-

metilamonio, la viscosidad disminuye notablemente con lo que

puede obtenerse una composicidn suavizante con excelente recu
peracidn de la congelaciéﬁ ¥ estabilidad de la dispersidn.

Como también resulta evidente en la Tabla II-2, cuan-
do la poliamida catiénica se mezcla con cloruro de diestearil
dimetilamonio en una relacidn ponderal superior a 0,1, la com
posicidén comunica una suavidad notable a las fibras de nylon
y acrilicas y, al mismo tiempo, presenta efectos sinédrgicos

en el caso del algodén.

EJEVPLO 2
compuesto poliamidico catidnico del
Ejemplo de referencia 1 2 % en peso
cloruro de diestearildimetilamonio 4 "
éter polioxietilen (100)oleilico 0,02 ®
perfume y pigmento poca cantidad

agua ‘ el resto
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EJEMPIO 3

compuesto poliamidico catidnico del
Ejemplo de referencia 2

cloruro de bis(R-hidroxiestearil)dietil-
amonio .

hexaoleato de polioxietilen(60)sorbitol
urea
colorante fluorescente, pigmento y perfume
agua

EJEMPIO 4

compuesto poliamidico catidnico del
Ejemplo de referencia 3

bromuro de dilaurildipropilamonie
propilenglicol
cloruro amdnico
pigmento y perfume
agua
EJBIPIO 5

compuesto poliamfdico catidnico del
Ejemplo de referencia 4

etilsulfato de dipalmitilmetiletilamonio
aleohol isopropilico
cloruro sédico
pigmento y perfume
agua
EJEMPLO 6

compuesto poliamidico catidnico del
Ejemplo de referencia 5

cloruro de diaralquinil-bis(hidroxietil)-
amonio

perfume

agua

2 % en peso

5 u
1 "
2 "

poca cantidad

el resto

poca cantidad

el resto

1 % en peso
9 1
2 t
0,03 n
poca cantidad

el resto

1 % en peso

2 "
poca cantidad

el resto
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EJENPIO 7

compuesto poliamidico catidnico del
Ejemplo de referencia 6

clorurc de di-sebo hidrogenado-alquil
dimetilamonio

éter polioxietilen(100)laurilico
cloruro aménico

pigmento, perfume y colorante fluores-
cente

agua

3 % en peso
3 n
0’5 "
0,01

poca cantidad

el resto

Ig viscosidad, la estabilidad y la suavidad de cada

composicién de los Ejemplos 2 a 7 se compara con el caso co=-

rrespondiente donde el compuesto poliamidico catidnico de

cada composicidn se sustituye por la sal de amonio cuaterna-

ria allf utilizada, en la misma forma que en el Ejemplo 1.

Los resultados se encuentran en la Tabla III.
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Recuperacién de la

Viscosidad un mes congelacion
después de la pre Viscosidad
Ejemplo paracién (cps) (cps) Estado
2 45 53 ©
3 69 78 ()
4 21 38 0
5 120 157 O
6 52 81 O
7 41 44 )
2 52 650 VAN
3 gelificado - -
4 1030 - gelificado
Con-
trol 4 870 - gelificado
6 gelificado - -
7 111 - gelificado
Evaluacién: (:): muy buena (:): buena, At mala

++: mds suave que el control

+: considerablemente mds suave que el co

+: tan suave como el control

En resumen, la Patente de Invencidn que .
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TABILA III
Recuperacién de la Estabilidad de
congelacidén la, dispersidn Suavidad
Viscogidad Viscosidad Felpa de al Jersey de Jersey
(cps) Estado (cps) Estado goddén nylon acrilico
53 @D 41 @ + + +
78 72 @ + ++ ++
38 © 19 O * + +
157 O % © * * +
81 ) 58 © + + +
44 O 37 + + ++
650 A - X
- gelificado - X
control control control
- gelificado - X
- gelificado - X

O: buena A\: mala X: muy mala
gue el control
rlemente mds suave que el control

como el control

2 Patente de Invencidn que se solicita deberd recaer sobre las siguientes:
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RETVINDICACIONES

- 1+ Un procedimiento de manufactura de wn agente sua-
vizante lliquido para géneros tejidos, que consiste en: (1)
hacer reaccionar un mol dé trietilendiaming o dipropilentri-
amina con alrededor de 2 moles de un deido graso de 12 a 24
dtomos de carbono, a una temperatura comprendida entre 100 y
160°C, para formar as{ un condensado con un fndice de acidez
no superior a 10; afladir alrededor de 1 g 2 moles de epicloro

hidrina al condensado mantenido g ung temperatura de 100 g

160°C; después de enfriar el aducto resultante g 60-10000, S04
meter el aducto resultante o polimerizacidn con apertura de
'anillo en presencia de un agente alcalino y después neutrali-
zar el polimero asf{ formado con un Zcido para obtener un com-
puesto poliamidico catidnico (4) y (2) mezeclar el compuesto

(4) obtenido una sal de amonio cuaternaria (B) de férmula ge-

neral:
R
| —Nr X~
ii Ry—N——R,
: R3

donde cada uno de los grupos R1 ¥y R2 es un grupo alquilo de
12 a 20 dtomos de carbono o un grupo B~hidroxialquilo de 14
a 22 4dtomos de carbono; cada uno de los grupos R3 v R4 es un
grupo alguile o un grupo hidroxialquilo de 1 a 3 dtomos de
carbono, un grupo bencilo o —(02H4O)nH (n=1,203) yXes
un haldgeno o un grupo geido monoalquilsulfdrico cuyo grupo
alquilo contiene de 1 a 3 4tomos de carbono; siendo la rela-
cién ponderal de (A) a (B) alrededor de 0,05 a 5, constituyen-
do el total de (A) y (B) alrededor del 3 al 15 % en peso de lg

composicidn y siendo el resto agua.
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2. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, donde
dicho dcido graso estd selecéicnado entre deido ldurico, dci
do miristico, dcido palmitico, 4cido estedrico, dcido ara-
quidico, deido behénico,récido lignocérico, deido del sebo
hidrogenado, dcido del aceite de colza hidrogenado y dcido
del aceite de palma hidrogenado.

3. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, donde
la polimerizacidn se efectia en presencia de una solucidn
acuosa de sosa cdustica o potasa cdustica.

4. Un procedimiento segin la Reivindicacidén 1, donde
la neutralizacidn se efectda con un dcido mineral selecciona-—
do entre dcido clorhidrico, dcido nitrico y similares o un
dcido monobdsico de 2 a 3 4dtomos de carbono seleccionado en-
tre dcido acético, dcido propidbnico, deido glicblico y si-
milares,

5. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita
por: UN PROCEDIMIENTO DE MANUFACTURA DE UN AGENTE SUAVIZAN-
TE LIQUIDO PARA GENEROS TEJIDOS.
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Todo conforme queda escrito y reivindicado en 1la
presente Memoria descriptiva que consta de diecinueve pa-

ginas mecanografiadas.

Madrid, 29 Septiembre 1.975

BERNARDO UNGRIA
p.p )
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