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MEMORIA DESCRIPTIVA

la presente invención se refiere a nuevos 

poliu.retanos hidrófilos, lineales, de gran peso molecular, 

y a su. aplicación como agentes de antirredeposición, an­

tisuciedad y antiestáticos, cuando se incorporan a las 

composiciones limpiadoras y se emplean a l lavar artículos 

textiles y, más concretamente, los que contienen fibras  

de poliásteres.

En la patente francesa na 1 499 508 se 

describían poliásteres que contienen'grupos ácidos o grupos 

polímeros hidrófilos .que pueden dar lugar a una solvatación 

con e l agua, siendo muy eficaz su aplicación como agentes 

de antirredeposición. Se desoriben en la citada patente de 

un modo especial, los poliásteres que resultan de la p o li-  

condensación del ácido itá lico  con un g lic o l ligero y un 

poüoxialquilenglicol. Se forma de esta manera una molócala 

de poüáster que comprende porciones hidrófobas, constitui­

das por las cadenas ácido ftá lic c -g lic o l ligero, y porcio­

nes h idróiilas, procedentes de grupos polioxialquilenglico- 

les. Se asegura e l enlace entre estas porciones mediante la  

formación de una función áster a partir de dos funciones, 

una función ácida y una función alcohol, teniendo lugar la  

reacción a una temperatura superior a los 200CC.

los productos obtenidos de esta manera tienen 

una viscosidad relativa comprendida entre- 1,1 y 1,5.

Se entiende por viscosidad relativa la relación 

entre e l tiempo de salida de un volumen determinado de 

una solución a l 1% en peso del polímero en ortoolorofenol, 

a travás de un tubo capilar calibrado, y e l tiempo de s a li ­
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da del aismo volumen de ortoclorofenol a travos del mismo 

dispositivo, efectuándose las medidas a 253 C.

E l Peticionaxio ha sintetizado productos que 

contienen porciones hidrófobas e hidrófilas en la& <iue 

se asegura la unión por medio de una funoión uretano lo 

cual comunica, a los poliuretsnos, obtenidos de esta mace­

ra, una sexie de propiedades muy convenientes cuando se 

aplioan a las composiciones detexgentes.

la  invención se refiere a un poli uretano hidró­

f i lo  y lineal que resulta de la reacción entre

-  e l 10 a l 70 % en peso de un poliáster básico 

cuyo índice de acidez es in ferior o igual a 3 mg KOH/g y 

e í índice de hidroxilo es menor que 120 mg KOH/g

-  e l 90 a l 30 % en peso de un prepolímero con 

grupos terminales isocianato, obtenidos reaccionando a l  

menos un macrodiol hidrófilo , no iónico, con un diiaooia— 

nato por lo menos, estando comprendida la relación molar 

NCO/OH entre 0,8 y 1.

-  una masa molecular en la cual la viscosidad 

relativa de una solución del polímero a l 1 % en peso en e l  

ortoclorofenol, sea a 2530 a l menos igual a 2.

E l poliáster básico posee grupos hidroxílioos 

terminales y su índice de acidez es in ferio r o igual a 3* 

pudiándoss preparar, de modo conocido, por cualquier reac­

ción de po üestexificación partiendo a l  menos de un diácido 

uno de sus ásteres o su anhídrido y un d io l ligero por lo 

menos, no comunioando un señalado carácter hidrófilo no 

iónico a l poliáster*

Como diácidos se pueden u tiliza r los diácidos
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alifáticos saturados o no, los diácidos aromáticos como 

los ácidos succínico, adipieo, subárico, sebácico, maleico, 

fumárico, itacónico, ortoftálico, iso ftá lico , tereftáüico, 

los anhídridos de estos ácidos y sus diésteres, verbigracia, 

5. diesteres metílicos, etílicos, propílicos, butílicos, etc.

Se pueden u tiliza r corno dioles los glicoles  

a lifáticos como etileuglico l, d ie tile rg lico l, y los homólo­

gos superiores que tengan peso molecular in ferior o igual a * 

300, e l  propanodiol-1 , 2, dipropilenglicol y los homólogos 

10. superiores, butanodio 1- 1 ,4, hc:mrodiol-l,6, neopentiIglicol, 

g dicoles ciclánicus como e l ciclohexanodiol y e l d ic ic lo - 

hexanodio lpropano.

Puede ser interesante comunicar a l poliáster 

básico carácter iónico poco acusado en ciertos casos, por 

15. razones prácticas, por ejemplo, cuando se manipulan pro­

ductos en solución concentrada. Para realizarlo, a l tener 

' lugar la  preparación dei poliáster, se incorpora una pe­

queña cantidad de ácido sulfonado, verbigracia, introducien­

do ácido su lfo -5-iso ftá lico  o su diéster metílico en forma 

20. . de una de sus sales de metal alcalino, de manera ya conoci­

da.

Por lo general, la relación entre la cantidad 

molar del ácido sulfonado y ls cantidad tota l molar de 

diácidos que entran en la composición del poliáster, es 

25. in fe rio r  o igual a l 15 %.

los podiesteres básicos preferidos que entran 

en la composición de los poliuretanos de la invención, son 

los que se preparan esencialmente a partir del áoido te re f-  

táüco o uno de sus diásteres. Tienen preferentemente un



- 5 -

5.

10.

15.

20.

25.

peso molecular medio, expresado en número, comprendido 

entre 1000 y 4000, lo cual corresponde a un índice de

hidroxilo I  comprendido entre 25 y Í 20 mg KOH/ .̂
. OH
Se prepara e l prepolímero que tiene grupos 

te mínales isocianato, mediante la reacción de por lo me­

nos un macrodiol hidrófilo no iónico y a l menos un d i i -  

socianato.

Se puede emplear como macrodiol hidrófilo no 

iónico un polietilenglicol cuyo peso moleoular medio, en 

número, esté comprendido en general entre 300 y 6000 y 

- preferiblemente entre 600 y 4000.

los diisocianatos orgánicos, aromáticos, 

alifáticos o cio loalifátioos, son aptos para llevar a cabo 

la  invención. Sin embargo, algunos de e llos son más uti­

lizados a causa de que actualmente se puede disponer 

de los mismos con mayor facilidad. Se trata esencialmente 

de los diisocianatos de toluileno, hexametileno-düsocia- 

nato, isoforona-diisocianato, los di(isocianatofen il)a lca- 

nos como e l di(isocianatofenil)metano, y los di(isociena- 

tociclohexil)alcanos como el di(isocianatociclohexil)!ne- 

tano.

la  cantidad molar relativa de diisocianato 

que se ha de emplear respecto a la cantidad global de 

macrodiol y poliáster básico, se determina por e l peso 

molecular del poliuretano f in a l que se desea obtener.

E l porcentaje en peso del diisocianato en e l 

producto fin a l, generalmente está comprendido entre e l  

2 y 15%.



Como en general se desea obtener un producto f i ­

nal de peso molecular elevado? ls  relación molar entre 

los grupos HCO y todos los grupos hidroxilos que inter­

vienen es casi 1? pero pemaneciendo in ferio r a 1. Esta 

relación está comprendida comunmente entre 0?8 y 1.

Para preparar los poliuretanos? objeto de es­

ta invención? se puede preparar? por una parte y a la  

presión atmosférica en un primer reactor? e l polióster 

básico? mediante método conocido? manteniéndolo fundido 

y? por otra parte en un segundo reactor? e l prepolímero 

a partir de un macrodiol hidrófilo y un ¿iisocianato, siendo 

la  temperatura solamente la  necesaria para mantenerlo fun­

dido.

En general es suficiente una temperatura com­

prendida entre 25 y 70SC en este segundo reactor. Se ope­

ra preferentemente en atmósfera de nitrógeno.

Entonces se aSade e l prepolímero e l polióster 

y se mantiene la temperatura entre 150 y 2003C, aiendo la  

presión la  atmosférica hasta que la reacción haya te mina­

do, es decir, hasta que la viscosidad sea estacionaria.

Se pueden realizar varias operaciones en conti­

nuo s i  se dispone de una instalación adecuada. Se efectda 

la  mezcla del polióster básico y e l prepolímero de grupos 

terminales isocianato, con la ayuda de bombas dosificado- 

ras. Después so puede terminar la  reacción en una cinta 

transportadora constituida por un material a l que no se 

adhiere e l producto fin a l, por ejemplo, polltetrafluoroe^- 

tileno, comercializado con e l nombre de "TEFION".

En e l caso de trabajar con reactores, es conve-
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nlente no pasar de cierta viscosidad, por ser más cómoda 

la agitación y extracción del producto, sin embargo, ge 

paeden preparar con este dispositivo polímeros qae pre­

sentan una viscosidad relativa que paede alcanzar e l valor 

5. 4, medida en una solución a l 1  en peso de polímero en

ortoclorofenol y a 2530.

los siguientes ejemplos ilustran la invención; 

sin limitarla.

10.

15.

20.

25.

En un reaotor se prepara un poliáster a 

partir de :

Dimetilteroftalato .............
partes
333,8

Proporciones mola

Acido adípico * * ............ 175,9 3,5

Dimettüsoftalato-5-s aliona- -

to sódico .............. . 152,8 1,5

Etileoglico l ....................... 245,4 11,5

Se lleva a cabo la  condensación como en una 

poliesterifieación clásica, siendo e l catalizador orto ti-  

tanato de tetraisopropilo.

las condiciones finales de la condensación son 

2203C en cuanto a la temperatura y 20 mm de mercurio por 

lo qae se refiere a. la presión.

De esta manera se recogen 700 partes de un po­

liáster de las siguientes características;

Indice de acidez ( 1 ^ ) ....... .............. 0,5 mgKOH/^

Indice de hidroxilo ( I  ) ....................  29,9 mg/tOH/^
OH
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5.

10.

15.

20

Peso molecular me ¿i o en número . . . . . . . .  3746.

** 0̂3

te.mní.q^le^ iso.ci anatos.

Se introducen en un reactor Rg 300 partes de 

po lie tile rg lico l de peso molecular 600, bajo atmósfera de 

nitrógeno. Se calienta a 50SC y se introducen de una sola 

vez, 115,5 partes de hexametileno-diisocianato.

Se deja que continúe la  reacción durante 1 hora., 

a la  temperatura de 7030.

0 -  Preñaración del noliuretaño

Una vez que la  temperatura del reactor ha alcan­

zado los 1909C, se vierte e l contenido del-reactor Rg en 

e l reactor R ,̂ aproximadamente durante 30 minutos, y se 

deja que e l prepolímero reaccione con el poliester básico, 

durante unos 45 min. a la misma temperatura.

Se obtienen 1115,5 parces de un poliuretano 

que tiene una viscosidad relativa de 2,05, medida de la  

manera anteriormente descrita.

EJEMPLO 2.

A -  Preparación del ool iéster básico 

Se prepara, de acuerdo con e l mótodo descrito 

en e l ejemplo 1 , un polióster en un reactor a partir de:

— -------******"*"*'- -
partes proporciones ¡ 

molares !
D im etilterefta lato ............ . . . 257,4 8,5 !

Dimeti 3i s of t ala t o-5-s u lf onat 0 ' '
sódico ¿ . 89,3 1:5 :

E tilenglico l .......................
1......... . . . .................

241,7 25 ¡

Las condiciones finales de la  condensación co-
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5.

10.

15.

20.

25.

rresponden a ana temperatura de 2403C y ana presión de 

20 mm de mercurio.

Se recogen 330 partes de un poliéster cuyas 

características son las siguientes:

Indice de acidez (I  ) ....... ......................... . . -0a
Indice de hidroxilo ( I  ) ........................ ...57 ,4  mg KOH/̂

OH
Peso molecular medio ennúmero(Hn) ........... 1951

3 ** Prenajrs ción del ere polímero con grupos

Se introducen 670 partes de po lietilenglico l 

de peso molecular 4000 en un reactor Rg, bajo atmósfera 

de nitrógeno, y se calienta a 703C. Despaós se añaden de 

una sola vez, 58 partes de tolaen-diisocianato (mezcla 

oomercial de isómeros 2,4 y 2,6 en la proporción del 80 

y 20 % respectivamente).

Se deja que la reacción continúe durante 30 mili, 

aproximadamente, a la temperatura de 703C.

c -  &aRaxBsiá.n .dal . JBaiíHxgtaaa

Se opera como en e l ejemplo 1, vertiendo e l  

prepolímero preparado en e l ejemplo 2-B, sobre e l po liós- 

ter del ejemplo 2-iA.

Se obtienen 1058 partes de un poliuretano 

que tiene una viscosidad relativa de 2, 1 , medida como se 

ha indicado antes.

H gM ga .3 -

Se vierte de la manera que se describe en e l  

ejemplo 1-C, un prepolímero con grupos terminales isociana- 

to, preparado mediante la reacción de 750 partes de po lie - 

tileng lico l de peso molecular 1500 con 109 partes de toluen
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-diisocianato (mezcla comercial descrita antes), en 250 

partes del po lióster preparado en e l ejemplo 2-̂ A..

Se obtienen 1109 paites de un poliuretano 

que posee una viscosidad relativa  de 2,31, medida como 

5. se ha indicado antes.

EJRMPLQ 1 _

A -  Preparación del  po lié  s t  er básico .

Se prepara un polióster, según e l  mótodo des­

crito  en e l  ejemplo 1, partiendo de los siguientes com- 

10.. ponentes:

¡partes proporciones molares

Dimetil t e r e ít  a lato . . . . . . . . J. 236,9 10

E tilen g lic o l ...............* . . .  j . 227,1:¡
30

15. Se termina la po lics te iificac ión  a 2403C bajo

una presión de 20 mm de mercurio.

De esta manera se recogen 250 partes de un 

-polióster cuyas características son las siguientes:

Indice de acidez ( I  ) . . . . . . . . . . . . . * . . . . . 0
, a ^

20. Indice de hidroxilo ( i  ) . . . . . . . . . . . . . . 6 0 ,9  mgEOE/g
OE -  -

Peso molecular medio en número (Un) ....1839

3 -  Preparación de prepo.ÜÍmexp.J5QA AitLPPa. 

termilTales iAP.ci .ana t o.

Se prepara e l prepolímero a partir de :

25. 750 partes de p o lie t ilen g lio o l de peso molecular 1500,

111 paites de tolueno—dii-aocianato (mezcla comercial des­

crita  antes).

Se opera en las mismas condiciones que se han
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indicado eñ e l ejemplo 1-B.

C -  Preparación Jel poliuretsnp.

Vertiendo e l prepolímero que se ha descrito en 

4-B en e l  polióster del ejemplo 4-A, se obtienen l i l i  par- 

tes de un poliuretano que posee una viscosidad relativa de 

3) 13) medida como se ha descrito antes.

EJEMPLO 5

A' -  Preparación del qo liéstejr básico.

Se prepara un polióster, según e l método desori- 

10. , to en e l ejemplo 1 , a partir de los componentes siguientes:

! '  ̂
! parh.es . í .proporciones molares }

Dimetiltereftalato
! ' 
i 236,9 !________

1
10 !

Etileugliool ! 227,1 } 30 . ¡ 

— —

1$. Se termina la poliesterificación a 2402C y a la

presión atmosférica.

Se recogen de esta manera 250 partes de un po-

liéster de las siguientes características:

Indice de acidez ( I  ) ....... ...................... 0,7 mg KOH/^
a

<yt Indice dehidro:d.lo ( I   ̂ ......... . 116,1 BgKOH/g
.OH)

Peso molecular medio en número (M h )..... 965 

B -  Preparación.del 

termina les, isocianatq.

So prepara e l prepolímero a partir de :

25. 3920 partes de polietilengJicol de peso molecular 1500,

575 partes de toluen-diisocianato (mezcla comercial ante­

riormente descrita).

Se opera en las mismas condiciones que las que
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5.

10.

15.

20.

25.

se señalaron, en e l ejemplo 1

C *- Preparac ión de 1_ jio.li nretano 

A l verter e l  prepolímero descrito en 5-B en 

e l  po lióster del ejemplo 5-A, se obtienen 4745 partes de 

mi poliuretano qu.e posee una viscosidad re la tiva  de 2, 05, 

medida del modo indicado anteriormente.

E l cuadro recapitnlador qu.e signe, permite 

comparar las propiedades de los polinretanos obtenidos.

{IsjemplosTj

\!/
( D -

( 2)

(3)

(4)
(5 )  .

P0HESTERES BASICOS

DMT¡AA ¡DMSIP EG í R %;
---- ¡—r--¡— - ' i"***'̂  * ***?
5...
8,5;  0 ; 1,5 
8 ,5 j j )  JJL^ 5_

iL Í ^ i5 .j—
j s j —

25 .! _15 j —  
30 ! 0 !—10 ¡ 0 ! 0

10 ¡ 0 I 0 30 ¡ o ¡—

^ ______ __

Caracte rústicas

A ! 1

0 j  57, 4 ,

0
57,4 
60,9J __

0,7 ¡116,1

3:a6., 
2951. 
2951,  ̂

1839  ̂
965

*

DIB : d im etilterefta lato

AA : áoido adípico

7)i.jSIP: dimet i  l i  s of t  a la t  o -5 **s u.lf ona t  o sódico 

EG : e t ila n g lic o l

R : relación entre la cantidad molar de

diácido su.lfonado y la cantidad molar 

to ta l de diácidos que entran en la 

composición del poliester.
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n---- } *DnTT7TnT?mAwn<3 !— -----------

Ejemplos Comnosición expresada en 
^ pónderal Características

, / , ........ . . . .  , .......

5.

10.

-15.

Diisocianato! 

_____

HKOI ¡ 10,3 ¡ 

TDI; 5,5 ¡ 

Tolj^ 9 , 8 ¡. 

TDIj 9, 8 '

; Prepo limero

*

\7r ;

TDI¡ 12, 13,^J.

: p o lie t ilen g lico l 

: hexametilenodiisocienato 

: tolaeno-diisocianato 

: viscosidad re la tiva  

El Peticionario ha observado qae los productos

2,05¡

2, i :

2,33¡

3,1^
. .  i

2 , 05}

descritos anteriormente son excelentes agentes de an tirre- 

deposición y antisaciedad, así como antiestéticos, casado 

se u tilizan  en presencia de una composición detergente y se 

procede a la limpieza de fib ras sintóticas.

20. Se entiende por agente antisaciedad, un prodac-

to qae fa c i l i t a  la eliminación de las manchas de los te-* 

jidos sobre los cuales se han depositado las mismas.

Efectivamente, se sabe qae las te las qae contien 

den a ser muy hidrófobas. Esta característica  permite qae 

25, las manchas de grasa qae se han depositado sobre e l t e j i ­

do, se f i je n  en e l  mismo, haciendo d i f í c i l  sa eliminación, ' 

Otro inconveniente muy conocido de las fib ras po liéster es



que, durante e l  levado, la saciedad presente en e l baño 

de lavado puede redepositarse sobre e l tejido. Además las 

fibras polióster se caigan de electricidad estáticas a l 

llevarlas o bien dorante la operación de secado. Uno de 

los medios necesarios para poner téimino a los citados in­

convenientes, es depositar un apresto sobre las fibras, 

a las que comunica cierto carácter hidrófilo.

E l Peticionario ha observado que los productos 

descritos anteriormente constituyen un apresto que comunica 

e l carácter hidrófilo que se busca para las fibras poliés- 

te r  sobre las cuales se depositan.

Se pueden depositar los productos de la  inven­

ción por cualquier medio, es decir, puede consistir esen­

cialmente en un apresto efectuado sobre e l tejido en bruto 

por medio de un fulardeado o bien por pulverización, des- 

puós de la  tinción, o sobre e l artículo tex til, una vez 

lavado por e l usuario. Sin embargo, se realiza e l depósi­

to de los productos preferentemente en e l transcurso de 

las operaciones de levado de los tejidos, es decir, los 

poliuretanos de conformidad con la  invención, son intro­

ducidos en las composiciones detergentes.

Se puedo efectuar la  incorporación de los pro­

ductos de la  invención en cualquier clase de composicio­

nes detergentes aniónicas, no iónicas, catiónicas, amfóli- 

tas o zwittoriónicas. Estas composiciones contienen, por 

lo general, cierto número de componentes clásicos en can­

tidad variable, además de los tcnsioactivos y "builders''. 

Son ejemplos de estos ingredientes, los agentes que favo­

recen la formación de espuma o los que, por e l contrario,
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permiten e l control áe dicha espuma, como loa po lis iloxa - 

nos, aales minerales como e l sulfato sádico, agentes blan­

queadores soloa o mezclados con precursores del blanquea 

miento y otros agentes de antirrédeposición, como la  car- 

5. boximetilcelulosa, asi como pequeñas cantidades de per­

fumes, colorantes, agentes de fluorescencia y enzimas*

Se pueden incorporar loa ingredientes por cual­

quier otro medio como, por ejemplo, adicionándolos en 

forma d3 solución, o emulsión, cuando tiene lugar la ato- 

10, mizaoión o granulación do composiciones pulverulentas 

o en forma de granulos añadidos a dichas composiciones.

Es conveniente cargar los poliuretanos de la  

invención, a l tener un carácter elastómero tanto más 

pronunciado cuanto más larga sea la  cadena del macrodiol 

que entra en su constitución, con un elemento -mineral 

finamente dispersado, para poderlos obtener en forme de 

polvo que se puede incorporar más fácilmente a las com­

posiciones limpiadoras.

las cargas adecuadas de esta invención son pro­

ductos muy-variados, constituidos por.partículas f in ís i ­

mas que presentan gran poder absorbente. Se pueden men­

cionar entre las cargas adecuadas, e l caolín, s íü ooa lu -  

minatos sódicos y la s ílice .

las cargas preferidas de esta invención son 

la s ílice  sintática o los silicoaluminatos sódicos, pro-, 

ductos que se han obtenido por precipitación, siguiendo 

los mótodos conocidos. Estas cargas son neutras o lige ­

ramente alcalinas, estando constituidos por partículas
o

elementales cuyo diámetro varía entre 50 y 1000 A, oon

15.

20.

25.



una superficie especifica, medida por medio del método BET, 

comprendida entre 50 y 600 m.%̂ < Además, dichas caigas tie ­

nen una porosidad de 50 a 200 cc/100 g , medida con e l poro-

símetro dé mercurio, en la  zona de diámetro de los poros
a

que va lia  entre 400 A a 2,5 mieras.

Su. toma de aceite, medida con la ayuda del dioc- 

t ilfta la to , es superior a 70 cc/100 g, pudiendo alcanzar 

250 cc/100 g en e l caso de los siücoaluminatos sádicos y 

460 cc/100 g en e l caso de la sílice .

Por lo general, se pueden emplear de 10 a 90 

partes ponderales de caiga, para 90 a 10 partes en pesi 

de poliuretono. Se impregnan 40 a 70 paites en peso de 

caiga con la  ayuda de 60 a 30 partes ponderales del polí­

mero, a f in  de tener un polvo que sea dispersable en agua 

en grado suficiente, sin introducir en e l baSo de lavado 

una cantidad excesiva de productos insolubles.

Pera cargar e l poliuretano con elemento mineral, 

se puede fundir previamente e l polímero, a&adir la canti­

dad de carga deseada y tritu rar finamente e l producto ob­

tenido. En e l caso de los polímeros que presentan una hidró­

filo s  suficiente para realizar una dispersión acusa que con 

tenga entre e l 15 y 20% en peso de los polímeros menciona­

dos, se puede preparar de antemano una solución o emulsión 

de los polímeros citados, incorporar la. cantidad de carga 

deseada, secar y triturar finamente e l producto obtenidos.

Este es concretamente e l caso de los productos 

que poseen grupos aniónicos cuyo papel es fa c i lit a r  la dis­

persión acuosa concentrada.

los poüuretanos de la invención se emplean, por



lo general, en tma proporción del 0,1 a l 5 y" en peso, en 

las composiciones detergentes.

Se utiliza preferentemente del 0,5 a l 3 % en 

peso de póliuretanos en las composiciones mencionadas.

331 Peticionario ha observado que los poliureta- 

nos de la invención, incorporados a un polvo detergente y 

almacenados en condiciones parecidas a las reales, cuando 

se lavan las fibras sintóticas, muestran una eficacia msr- 

yor que los productos conocidos por e l Especialista hasta 

este momento.

los ejemplos que siguen, a l mismo tiempo que 

ilustran la preparación de los productos de esta invención, 

ponen en evidencia las notables propiedades de dichos pro­

ductos, cuando se utilizan como agentes de antirredeposi- 

ción y antisuciedad.

1.a carga mineral empleada en los ejemplos es un 

producto comercializado por la Sociedad SIFRANCE con e l 

nombre TIX-0-SII 38. Se trata de una sílice  sintética, y 

obtenida por precipitación.

331 ejemplo que sigue ilustra, la pulverización 

de los poliuratanos de la invenoión. Las partes se expre­

san en peso.

EJEMPLO _ 6 .

A -  Pulverización de un poliuretano fundido 

PSgZigRen^e.

Se calientan 1000 parbes de TIX-O-SII 38 has­

ta 2009C en un triturador a bolas y bajo atmósfera de ni­

trógeno. Se añaden, por ejemplo, 1000 partes del poliure- 

tano preparado en e l ejemplo 3 ó 4, previamente fundido*
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Asi se obtiene un polvo finamente dividido.

3 **" Pulverización de. .un polineeta.no. dispersado, 

previamente en aŷ ua.

Se vierten 1000 partes, por ejemplo, del polín- 

retano preparado en e l ejemplo 1 ó 2, en 4000 partes de 

agua, mantenida a una temperatura de 603C y con agitación, 

intensa. Seguidamente se vierbe todo en una mezcladora y 

se adioionan 1000 partes de TIX-O-SIl 38. Se seca la pasta 

obtenida en un homo con aireación a 603C, antes de tr itu -  

10. rarla.

33n e l ejemplo siguiente, se pone en evidencia 

la estabilidad de los poüuretanos de esta invención, du­

rante su almacenamiento.

BJE&IPIO _ 7.

15. los productos de la invención se incorporan en

una proporción del 3% en peso, a la  composición detergente 

que sigue:

-  sulfonato de alquil-benceno lineal ..................... 9,9%

(a lq u il que contiene alrededor de 12 carbo­
nos)

SO. -  alcohol que contiene 16 a 18 carbonos y que
posee unas 15 porciones de óxido de 
etileno ........................................ 5 %

-  jabón natural de sebo ....................... 6, 6 %

-  tripolifosfato  sódico ................ . 34 %

-  ortoíosfato sódico .............. .  . . ........ ...........  0,9 %

25. -  pirofosfato sódico ................................ .........  2, 3 %

-  perborato sódico ....... ......................... * ..........  22, 3 %

-  sulfato sód ico ....................... .........................  4,8%

-  disilicato sód ico ............................ ................  5,4%

-  carboxiaetilcelulosa .................. ............ 0, 6 %
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-  agu^ ................................... .........................  7,6 %

Se cargan con sílice  TIX-0--SII 38 los pro­

ductos de la  invención, de la  manera que se ha señalado.

Se incorpora e l polvo obtenido a la composición detergente 

5. que se acaba de describir, en un mezclador HBNHY. Seguida­

mente se almacena la  mezcla en una estufa que se mantiene, 

a la  temperatura de 409C, durante 4 semanas.

Se prueba la estabilidad de los poliuretanos 

de la  invención de la manera siguiente:

10. * Se lavan dos tiras (20 x 115 cm) de tejido po-

lióster-algodón (67/33) de r¿?ilactancia C en una máquina 

automática Miele 421 S (programa colores -  6oac) en presen­

cia de 5 j /1  de la composición a base de le jía  y que con­

tiene e l polímero considerado. Se secan despuós las tiras  

1$. a la temperatura ambiente y se cortan en cuadrados (12 x 12 

om) sobre los que se deposita e l aceite de descaiga, la  su­

ciedad Spangler (ver J. Am. O il Chem. 1965-42, 723-727), 

concentrado de tomate y rojo para los labios en la propor­

ción do 6 cuadrados para cada clase de mancha. Se enveje- 

20. cen las manchas colocándolas duraate una hora en estufa 

a 60SC. Se mide su reflactancia R mediante un aparato 331- 

répho con un f i lt ro  FK/C para e l aceite de descaiga y la  

suciedad Spangler, y con un f i l t r o  FMX/& para e l concentra­

do de,tomate y rojo para labios.

25. Se colocan los cuadrados manchados sobre diez

paños de algodón limpios, después se lavan como antes 

y se secan. Se mide su reflectando R .̂ Se deteraina la 

eficacia del producto ensayado como agente antisuciedad, 

por medio del porcentaje de eliminación de las manohas,
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5.

10.

15.

20.

calculado medíante la  fórmula :

R., -  R
E en % = — — — x 100 

C -  R

Se célenla e l  va lor medio del porcentaje de 

eliminación de las distintas manchas para cada producto 

ensayado. Los resaltados de estos ensayos se señalan en 

e l cuadro adjunto:

Polímero ensayado Hl3

5 5 , 5  i— ---- --1X ^
'  ̂

83,5 6 6 ,5 50

1 74 74 74
'

74 !
-

F 73
,— ----

73 67 66 '

PÛ  : indica e l poliuretano descrito en e l  ejemplo " i "

X ?<¡ : indica la cantidad ponderal de TIX-O-SIL 38 inco.?

porada al poliuretano, referida a 100 partes en 

peso de la mezcla (caiga + poliuretano).

I  : indica e l porcentaje medio de eliminación de las

distintas manchas, antes de almacenar e l  polímero 

F : indica e l mismo porcentaje, después de haberse

almacenado e l  polímero durante 4- semanas a 4090.

331 cuadro siguiente pone en evidencia la ventaja 

del elevado peso molecular de los poliretanos correspon­

dientes a esta invención, cuando se almacenan. En este

cuadro indica la viscosidad relativa.de los productos
V r

ensayados que son e l poliuretano descrito en nuestro ejem­

plo 3 (PU) y e l  polióster descrito en e l  ejemplo 2 de la 

patente francesa 1 401 581 (EB).
25



! Polímero ensayado X %
— . . . ___

-1r—***"" 
1

______
F :

-

} ES 

í PU
83,5 1,2 74 , 66 j

2,3 74
— "
74

73 ! 

59 ¡! BE
50

1 ,2

! PU
*- -  

2,3 74

-------j.
t- 

1

331 ejemplo siguiente ilustra  las propiedades como 

agente antisu.cied.ad, de los polinretanos correspondientes 

a la invención, cuando se utilizan en una le jía  aniónica. 

EJEMPLO. 8.

Se lavan dos tiras (20 x 115 cm) de tejido 

poüéster-algodón (67/33) de rsflectancis C, en una máquina 

automática Hiele 421 S (programa colores -609C) en presen­

cia de 5 g/ l de la composición detergente que se ha descri­

to en e l ejemplo 7. Se introduce e l producto ensayado en 

una proporción del 3 % en peso respecto a dicha composi­

ción. Se incorporan los productos en forma de una solu­

ción acuosa a l 5% en peso o bien en forma'de polvo. Segui­

damente se secan las tiras  a le temperatura ambiente y se 

cortan en cuadrados (12 x 12 cm) sobre los cuales se depo­

sitan e l aceite de descaiga, la  suciedad Spangler, concen­

trado de tomate y rojo para los labios en la proporción de 

6 cuadrados para cada clase de mancha. Después se enveje­

cen las manchas colocándolas durante una hora en una es­

tufa a 603C. Se mide su reflectancia R mediante un apara­

to Elrépho con f i lt ro  FMY/c para e l aceite de descaiga y 

la suciedad Spangler, y con f i l t r o  FMK/b para e l concen­

trado de tomate y rojo para los labios.
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Seguidamente se colocan los cuadrados con manchas 

sobre diez paños de algodón limpios y se lavan como antes y 

se secan. Se mide su. reflectancia R .̂ La eficacia del pro­

ducto ensayado como agente antisuciedad; viene determinada 

por o l porcentaje de eliminación de las manchas y está cal­

culado por la  fórmula:

R -  R
E en % = — —  - ....x 100

C -  R

Se calcula e l valor medio del porcentaje de e l i ­

minación de las distintas manchas pera cada producto ensa­

yado. Se indican los resultados de estos ensayos en e l cua­

dro adjunto:

— — ^ — -1 
Polímero ensayado Testigo

-*"*-*"*-1
' 

M
 t

^ 4 PU- í PU 
_____

X - 50 50 0 50 55,5 66, 6 } 66,6

B % 45 75 75
r* * "

74
^

76 74 73 : 51

331 intervalo de confianza concedido a este ensayo

es del 2

Se ha ensayado en este cuadro un poliáster poliu-

retánico; señalado con PU, que no entra en e l campo de es- 

20. ta invención. Este polímero, preparado según e l método ge­

neral descrito en e l ejemplo 1 , posee las siguientes caracte­

rísticas:

Composición :

Poliáster básico : 22,67 en peso

25. polietilenglico l : 68,02 ^ en peso
tín *s 1500

Tolueno-diisocianato : 9 , 3 1 ^ en peso
(mezcla comercial)



Viscosidad relativa (medida como se ha descrito 
anteriormente) : 2,63

Se ha preparado e l poliáster básico partiendo 

de 10 moles de ácido adípico por 30 moles de etilongücol, 

teniendo estas características :

I  : 0,5 mg K011/g
. A
I  : 16,5 me KOH/g
.OH ;
^  ; 6590

Un e l ejemplo que sigue se ponen en evidencia 

las cualidades como agente antisuciedad de los productos 

correspondientes a esta invenoión empleados en una le jía  

no iónica.

EJEMPLO 9

Se llevan a cabo los ensayos en condiciones 

iguales a las que se han descrito en e l ejemplo 8, pero 

con la siguiente composición detergente no iónica:

-  Alcohol que contiene de 10 a 12 carbonos
y conteniendo un valor medio de 5
porciones de óxido de e t i le n o .............. 9,4  %

-  tripolifosfato sódico ...................................  31,4 %

-  orbofosfato sód ico ......................................... 1 , 1 %

-  pirófosfato sód ico .............. ................ . 7,3%

-  perborato sód ico ............ ................ ......... . 26, 2 %

-  sulfato sód ico ................................................ 15,8 %

-  disilicato sódico ................................... 8,5 %

- po l is i loxano (anti espumante) ...................  0,3%

Los resultados de estos ensayos están indica-*

dos en e l cuadro adjunto :
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5.

10.

15.

20.

25.

P o l í m e r o  e n s a y a d o T e s t i g o !

_ .
P U  i

- t  J
...............

P U ^

i  '  

!  " U ,

!  4  i- -  ̂ . - __

X  2 $

T *  1
!

!
6 0  ¡ 5 0  !  0

j
;  5 0

" r * " * " * * ^ ' " * * - * " * " !

¡  5 5 , 5

4 5  !  
!

8 3  ¡ 8 1  !  8 0 !  8 2 !  8 3
!  j

J t t

Bn e l ejemplo siguiente ge ponen en evidencia 

las cualidades como agente de antirredeposición de los 

productos correspondientes a esta invención.

EJEMPLO .10.

Se lavan varios cuadrados (12 x 12 cm) de te jido  

polióstei^algodón (67/33) en un aparato Lini-Test (0RI&IHAI 

HANAU) durante 20 min. a 60SC con agua dura (339 TH) que 

contiene 0,75 g/l de la composición detergente clásica 

que se indica a continuación :

-  sulfonato de alquilbenceno l i n e a l ................  8 %
(a lq u il que contiene alrededor de
12 carbonos)

-  alcohol que contiene 16 a 18 átomos 
de carbono y posee unas 50 porciones
fe óxido de e t i le n o ........................................ 3 %

- -  jabón natural de seb o ......... ................. . 4

-  t r ip o l i f  osíato sódico ..................................... 30 ^

-  ortofosfato sódico ..................... .................. . 1,5 %

-  pirofosfato sódico .......................................... 12,5 /'

-  perborsto sódico ...........................................  25

-  sulfato sódico .............. ..................................  10

-  d is ilica to  só d ico ....................................... .. 6

Se introduce en cada reoipíente de lavado la 

suciedad Spangler en la proporción del 5 2*. respecto a l 

peso de la  solución limpiadora. Ss ensaya e l producto de 

la invención en la proporción del 3 % en peso, respecto
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a le composición detergente en la cual ge ha incorporado.

Se aprecia la redeposición de la suciedad Span- 

g le r  sobre e l tejido por medio del valor R de la reflec­

tareis del tejido lavado en presencia, del producto de la  

p, invención. Dicha reflectareis se mide con un aparato Gar- 

dner (GAKDKBR INSTRUMENTS). Indicaremnos que e l tejido  

no lavado tiene una reflectareis igual a 85,6.

los resultados obtenidos con cierto nd. ero de 

productos que se han descrito anteriormente, se indican 

10. en e l ouadro adjunto:

Polímero ensayado

X %

15.
R

Testigo} FU- !PU„ ^ _JL ! J2

50 ¡50
!

67 ¡ 79,2i 78,4

PU.

50 55,5

82,0} 82,4; 81

E l intervalo de confianza es 1 en las condicio­

nes del ensayo.

En e l ejemplo que sigue se ponen en evidencia 

las cualidades de los pro actos de la invención como agen- 

20. tes antiestáticos.

EJEMPIO 11.

Se lavan dos tiras (20 x 115 cm) de tejido po- 

lióstcr (Pacron tipo 54 TBST PA8KCCS INC.) en una máquina 

automática Niele 421 S (programa colores -  60ac) en pre- 

25. sencia de 5 g/ l de la composición detergente descrita en

e l ejemplo 7. Se introduce e l producto ensayado en la 

proporción de un 3 % en peso respecto a la  composición 

detergente en la cual está incorporado. Se secan las t i ­

ras de tejido a la  temperatura ambiente y se cortan en
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discos de 0 10 cm* Seguidamente, áe ácondicoonan los discos 

de tejido.durante 24 horas en dh recinto donde se contro­

lan ía temperatura y el grado higrotñétrioo i(229C; 46 % HR). 

Se carga después el tiempo de semidescarga y de trescuar- 

5  ̂ tos de descarga por medio de un electroestatímetro (ctdu¿ot- 

-Lo ira ), t

10.

Producto ensayado Testigo PU^

* X % ^ - 50
i

semidescarga en s. 180 5

3/4 de descarga 
en s. 1440 20

REIVINDICACIONES -f ^
15.

Descrito el objeto del presente invento se de­

claran nuevas y de propia invención las siguientes reivin­

dicaciones como divisionales de la  patente n9 454.016 con 

prioridad de la  solicitud de patente francesa nS 75/38 233 

del 9 Diciembre de 1975.

20. 1. Procedimiento para la  preparación de una

composición detergente para el lavado de fibras sintéticas, 

caracterizado porque, en una primera fase se obtiene una 

emulsión o dispersión, u opcional y ventajosamente, un só­

lido pulverulento o granulado, fundiendo 60 a 30 partes en 

25, peso de un poliuretano lineal e hidrófilo, resultante de la  

reacción entre un poliéster básico y un prepolímero con 

grupos terminales isocianato, e incorporando el fundido 

40 a 70 partes en peso de una carga mineral neutra o lige ­

ramente alcalina preferentemente constituida por s ílice  fuer-
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temante disgregada en partículas de SO a 1000 8, con una 

superficie específica entre 50 y 600 m̂ /g, u opcionalmente 

verificando la absorción por incorporación de la carga a una 

dispersión acuosa al 15 a 20 % del polímero y secando y t r i -  

5, turando finamente al producto obtenido; el cual, en úna.,

segunda fase del proceso, bien al estado da emulsión .o.'dis­

persión, o ventajosamente en forma sólida se incorpora a un 

tensioactivo aniónico o no iónico, portador' eventualmente 

de materiales de carga o relleno, en proporción comprondi- 

10. da entre 0,1 y 5% en peso, y de preferencia entre 0,5 y- 3% 

en peso, respecto al producto final durante la etapa ulte­

rior de atomización o granulación del componente tensioac­

tivo.

2. Procedimiento para la preparación de una 

15. composición detergente para el lavado de fibras sintéticas

Según se describe y reivindica en la presente 

memoria descriptiva que consta de 27 páginas foliadas y es­

critas a máquina por una sola de sus caras.

p<a.

JAtfptE tSERM
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