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MEWORTA DESCRIPIIVA

Ia presente :anenc:.tSn se refiere a nuevos
poliuretancs hidréfilos, lineales, de gran peso molecu.lar,
Yy a su aplicacion‘ como agezybes de an-b:.rredepos:.cn.dn, an~
tisuciecdad y antiestdticos, cuzndo se incorporen a las
cow.posicio?.es ;Limpiadoras y ge emplean al levar articulos
toxtiles y; mds concretemente, los que ‘contienen fibras
de polidstores.

-3311 la patente francesa n® 1 499 508 sme

describien polidsteres que contlenen grupos deidos o grupos

: 'polimeros hidréfilos que pueden dar luger a uns solvatacién

con el agua, siendo muy eficez su aplicacidén como agentes
ée an’uirrqarleposigién. Se desoriﬁen en ls citeda patente de
m modo especlal, los poliéstereg que resultan de la poli-
condengacildn del_écido £441ico con un glicol ligero y un

polioxilalguilenslicol, Se forma d¢ estm manera una molécula

de poliéster que comprende porclones hidrdfobasg, constitui~

das por las oa\enas acico £% al:.co-gl:.col ligero, ¥ porcio—
nes hiardzila las, procedentes de srupos polioxialquilenslico-
les. Se asegura el enlace entre estas porciones median'l;e.la
formaclén de una funcidn éster a partir de dos funciones,
ma funcidn deida y una funcidn alcohol; ‘teniendo lugar la
reaccidn a una temperatura superioxr a los 2002C.

.' Los productos obtenidos de esta nanexra ‘Fienen
une viscosidad reletiva comprendida entre 1,1 y 1,5.

Se entlende por viscogldad relative la :celacién

entxre el Ylempo de salida de mn volumen ae'hezminado de
une 801 ue:.éa al 1% en peso del polimero en orboolorofenol,

a través de un tubo capllar czlibrado, y el tiempo de sali~
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da del mlgmo volumen de ortocloxofenol a travds del mismo
€'spositivo; efectudndose lag medicdaa g 250,
" B Peticionsrio ha sintetizade preductos que

conienen porclones hldrdfobas e hidréfilag en law que
se asegura la unlén por medio de una funoidn uretsno o
cugl conunica a los poliuretanos,‘obtenidos de este mmee~
ra, una serie'de propledades nuy convenientes cuando se
aplicen a las compogiciones detcrmentes.

Ia invencién se refiere a un poliuretano hidxd-
filo y lineel gue resulta de la reaccidn entre

« ¢l 10 al 70 % en peso de un polidster bdsilco
ouyo indice de acldez es inferior o igual a 3 mg KOH/g ¥
el fnalce de hidroxilo es menor que 120 mg KOH/g

| ~ 8190 gl 30 % en peso de w prepolimero con

grupos terainales isocianato? ovtenldos réaccionando al
menos un mabroﬂio} hidréfilo, no idnico, con wn diigocla—
nato por lo,mepos, egtando comprendice la relacién molar
NCO/OH entre 0,8 ¥ 1.

- una mssa moleculer en ls cual la viscosidac

relativa de una golucidn del polimero al 1 % en peso en el

ortoclorofenol, gea a 252C al menog igual a 2.

Bl poliéster bisico posee zrupos hildroxilicos
terminaleg 7 su inﬂ;ce de gciaez eg inferior o igual a 3,
phdiénﬂoés preparar, de modo conocido, por cualguier reac—
cién de poliesterificacidn partienco al menos de un dideico,
uno de sus dateres o gu enhidrido y m dioi ligero por lo
menog, no comunicando un seflalado cardeter hidrdfilo no
idnico al polidster.

Como ¢idcidos se pueden utllizer log didclcos




De

10.

15,

25,

alifdtlcos gaturados o no, los dldeidos aromdticos como
los deidos succinico, adfpico, subdrico, sebdclcos maleico,
fumdrico, itacénleo, ortoftdlico, isoftdlico, bereftdlico,

log snnidridos de estos deldos y sus didsteres, verbigracia,

- didsterves metilicos, etflicos, propflicos, butflicos, ete.

Se pueden uiilizar comg dloles log glicoles
alifdticoa como eullengllcol, dietilenglicol, ¥y los homolo—

god. supeziores que tengan pego molecular inferlor o igual a -

300, el propanodiol-l,2, dlpronllenglicol y los homélozos

superiores, butanodlol-l,4, hesanodiol-l, 6, neOpentilgllcol,
glicoles cicldnicus como el ciclohexanodiol y el diciclo-
hexanodiolpropano. _

Puede ser interesante comunicar al poliéstgr
bdsico 6arécter idnico poco acusado en ciertos casos, por
rezones practicas, por ejempio, cuando se menipulan pro-

ductos en golucidn concentrara. Para realizarlo, al tenexr

© lugar la preparscidn del poliéster, se incorpora una pe-~

qugﬁa cantidad de deldo sulfonado, verbigraclis, introducien—

do deido sulfo~5—isofha lico o su cleSuer metilico en forme

de una de gug sales de metal alcallno, de manera ya conocl-

aa. _ |

Por lo general, la zelacién entre 12 cantided
molar del écldo sulfonado y la centidad total molar de
didcicos que entran en la composicidn del polidster, es
inferior o lgual al 15 %. .

Ios polidsteres bdsicos preferidos que entran
en la composicién de los poliuretanos de la inveneién; son

los que se preparen escncialmenie a partir del 4cido terer-

t4lico o wno de sus diésteres. Tienen preforentemente un
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pego moiecular medlo, expresalo en nﬁmero; conprendido
entre 1000 y 4000, lo cual corzesponde e tm Indice de
hidroxilo ?OH ﬁomprendido entre 25 y 120 mg KOH/z,

Be prepara gl prepolimero que tiene grupos
terminalds lsocianato, mediante ls resccidén de por lo me—
nos un macrodiol hicrdfilo no idnico y sl menos un dile .
soclanato. ' .

| Se puede emplear como macrodiol hidréfilo mo
iénico'un.polietilenglicol'cuyo peso molecular medlo, en

ntimero, osté comprendido en general emtre 300 y 6000 y

- prefexlblemenfe ontre 600 y 4000

_Tos dilsocianstos gr@énicos, aromdticos,
alifdtlcos o cioloalifétigoa; gon aptos para llevar a cabo
la invencida, Sin embarzo, algunos de ellos son més uti- |
lizedos g causa de que actualmente se puede disponer
de los miémos con mayor faciliﬁad? Se treta esencizlmente -
de lgs @iisocianatos de tolu%leno, hexametileno~diisocia~

nato, isoforona-diisocianato, los di(lsocianstofenil)alca—

'nos como el di(igocianatofenil)metano, y los ai (isociena—

$oclelohexil)alcanos como el &i(isocianatociclohexil)mew
‘ano.
' Ia centidad molar relativa de diigociansto

que se ha de empleax respectQ g la cantidad globzal de
macrodiol ¥ polidster bisico, se detemina por el peso
moleculayr del poliurvetano final gue ge desgea obitener.

&l pgrcentaje en pego del diigociansto en el
producto final, generalmente estd comprencido enmtre el

2y 154,



5.

5.

o
FrRo

Como on genecral se desea obfener un procucto fim
nal de peso moleculsr elevado, le relscldn molar entre
los grupos MCO y todos los grupos hidroxilos gue inter
vienon es casi l; pero pemsneclendo inferior a 1. Esta
relacién estd comprendida comunmente entre 0,8 y L

Pa;a preparar los pol§uretanos, objeto de es~
ta invencidn, se puede preparar, por una.par¢e y ala
presién abaosférica en un primer resctor, el poliéster
bésico, medlante método conoeido, menteniéndolo fundido
¥, poxr otra par%e en un gegundo reactor, el prepolimgro
a partir de wn macrodiol hidrifilo y un diisocianabo, siendo -
la temperatura solamente la necesaria para mantenerlo fun-
dido. .

Bn general es éuficienie wa temperatura com~
prendiaa ecntre 25 y T0°C en eglc gegundo reactor. Se ope;
re prefexenmemenme en atmdsfore de nitrégeno.

Entonecs se afiade el prepolimero el poliéster
y s¢ manticne la temperature entre 150 y 20050, glendo la

presidén la etmosférica hasta que la resccidn haya teming-

"do, es declr, hasta que la viscosidad sea estacionaria.

_ Se pueden realizar varies operaciones en conbi~-
aw si sc dispone de una instalacidn adecusda. Se. efectia
la mezcla del poliéster bésico y el prepolimero de grupos

terminales igoclanato, con la ayuda de bombas dosificado-

ras. Degpués so puede terminar la reaccidn en una cinta

transportacora constitulda por un material al gue no se

" edblexs ¢l profucto final, pox cjemplo, politetrefluoroew

tileno, comsrclalizado con el nombre de "TEFION®,

Bn el caso Ce trebajer con reactores, es conve-—
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nlente no pasar de clerta viscoszicad, por ser mds cdmods

1z agifacién y extraccién del profucto, sin embarso, se

puecen preparar con este dispositivo polimeros que pre-

sentan une viscosided relativa que puede alcanzar el valor

4, medida en una golucidn al 1 % en peso de polimero en

ortoclorofenol y a 2580,

Ios slgulentes ejemplos ilustran ls invencidn '

gin limitarla:-

EJEMPIO .2,

A ~ Preparspidn del nolidster bésico
En un reactor R, se prepara un poliéster e

parsir de

' T "o fp;z%es f Proporgiones mola
Dimetiltereftalato sveceane I 333? 8 _ 5
Acido ad:'.pico :-c»--u---ov- H 175;9 3,5

- - ot 4 e o e e e e e

J)j.m.ei;:i.Z}isco:ﬁ"balarl:o---S—-salu;l.fona-J

0 S0CLCO cosecvssnnncans 152,8 1’5

E’Bilel'.'{;]icol .oo-aoouqonooci 24'5)4 11,5

+

v
¢
!
£

TU A A T T o I

Se lleva a cabo la condengaclén como en uma
poliesterificacidn cldeica, siendo el catalizedor ortoti.
tenato de tetralgopropilo.

Ias condiclones finales de la condengacidn son
2202C en cuanto a la temperatura ¥y 20 mm de mercurlo por
10 que se veflere a la presién,

De esta maners ge recogen 700 parites de un po-
lidster de las sizuientes caracterfsticas:

Indlce de acidez (L) wevessrrurersnser 0,5 mg KOH/g
Indice ¢ hidrcxilo (IOH) vesesananass 29,0 ma/KOH/g
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Peso molecular mecio en nimero (M) eseesce. 3746

B - Rxezg;@éééa_éédpgﬁnglimg;gg COn _ZIupos
terminaleq Asoclenatos.

Se intrbagcen en un yeachor 32 300 partes de
polietilenslicol de peso molecular 600, bajo etmdsfera de
nifrégeno. Se calienta a 502C y se introducen de ume sola
vez; 115,5 partes de hexsmetileno-dilsocianatoe. '

Sc deja que conbinfie la reaccidn durente 1 hora
a la tempexatura de 702G,

¢ — Preparacidn del poliuretsno

~ TUna vez que la temperatura del reactor ha alecan~
zado Joé,19099, se vierte ol contenido del.reactor R, en
el reactor Rl, aproximadamente durante 30 minutos, y se '
deja que el prepolimero reaccione con el polidster bésico,
durante wnos 45 min. a'la QiSma temperaturs,

Sa obtienen 1115,5 partes ée un'poliuretano
que tiene tma viscosidad relativa de 2,05, medids de la

manera anteriormente descrite.

BEJEMPIO 2.

A - Preparacidn del polidster bisico
‘Se prepara, de acuerdo con el método descrito

en el ejemplo 1, mn polidster en un reaclor R, a partlr de.

e whs

Py - e A

T lrertes | proporcionss
t Dimetilbeneftalato (iiieeapeeel 25754 8,5
§ Dimeﬁi1isofﬁa1a%o—5~su1fonato"§’ - j :
| gbédico RTPRIPRPRIT 69,3 | 1,5
%Eﬁilenglicol ...............L% 241, i 25

Iag condicionés fineles de la condensacidn co-

s
J e i

o ey

[
¥
*
[
1
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rresponden a una temperatura de 2409C y una presidn de
20 ma de mercurlo. o
Se recogen 330 partes de un polidster cuyas
cargcterigticas son las siguientes:
" Indice de acidez (Ia) .......:}........-.....0’
Indice de Bidr0xi1o (T ) ceeessesecescsnsaa57,4 mg KOH/g
Peso'molepdlar:medio egﬁnﬁmero(ﬂi) U [+ L2k
B - Preperecidn del_prepﬁlimero con grupos

temingles igoclanabe
10, - ~Se introducen 670 pertes de polietilenglicol

Ee peso mo‘ecular 4000 en un weactor R, bajo atmdsfera

’.
de nitrogeno! y se celienta a 70°C, De:pués se afiaden de
wa sola vez, 58 pertes ¢e ‘toluen-diisocianato (mezcle
comercial de Lsdmeros 2,4 y 2,6 en la proporcidn del 80

15, ¥y 20 % reapectivemente).
Se Gejé que la reacoldn continfe durante 30 min.
aproximacenente, a la temperziura de T02C.
C '~ Breparacidn del polinxetano
- Se opera como en el ejemplo l; vertiendo el ’
20. prepollmero preparado en el ejemplo 2-B, sobre el poliés-
tor de] ejemplo 2-A.
Se obtienen 1058 partes de un poliuretano
que tiene wna viscosided relativa de'2;1; medidas como me
ha indicado anteg.

25, EJBMPIO 3

e el N

Se vierte de la manera gue ge describe en el
ejemplo 1-C, un prepolimero con grupos teyminales igoclana-
t0, prepavedo medisnte la reaccldn de 750 pertes de polic—

tilenglicol de peso molecular 1500 con 109 partes de -boluen.
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-diisocianato (mezcla comercial descrita antes), en 250
partes del polioster preparado en el ejemplo 2/A.

Se obtienen 1109 paites de un poliuretano
que posee una viscosidad relativa de 2,31, medida como
se ha indicado antes.
EJRVPLQ 1

A - Preparacion del poliéster basico.

Se prepara un poliéster, segun el método des-

crito en el ejemplo 1, partiendo de los siguientes com-

ponentes:
jpartes proporciones molares
Dimetiltereitalato ........ J. 236,9 10
Etilenglicol ............... * ). 227,1 30

Se termina la policsteiificacién a 2403C bajo
una presion de 20 mmde mercurio.
De esta manera se recogen 250 partes de un

-poliéster cuyas caracteristicas son las siguientes:

Indice de acidez (I ) ............. .. 0

Indice de hidroxilo (i ) .............. 60,9 mgEOE/g
CE - -

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

3 - Preparacion de prepo.Uimexp.J5QA AitLPPa.
termilTales iAP.ci anato.

Se prepara el prepolimero a partir de :
750 partes de polietilengliool 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 eb el ejemplo 1-B,

¢ - Breparacién del poliuretano,

Vertienco el prepolimero que se ha descrito en
4-B en el polidster del ejemplo 4-4, se obtienen 111l par-
‘bgs ge un poliuretano que posee unz visgcosidad relativa Qe '
3,13, medida como se ha deserito antes.

BIBMPIO 5. )
A - Preparacién del polidster bésico.

A ol 0o . ol

Se prepera un poliésgter, sezlin el método desori-

" t0 en el ejemplo 1, & partir de los comppﬁen-bes siguientess

Sl i - s P

§ . partes | provorciones molazes | .
P . ! ! i !
| Dimetiltercftalato | 2369 ! 10 - 4
[y i o b w oot ok 4ol
| Btilenglicol | oe2T,1 | 30 5
: . L J 4

Se termine la poliesterificacidn a 2402C y a la
presidn atmosPérice. -
Se recogen de esta manera 250 partea de um po-

lidgter de las sigulentes caracterfsticas:

Indice C‘.e B.Cif.!.CZ (I ) 'ciocoa.lcnclcc;o-. 0,7m_‘3‘KOH/g ‘

. .a
Intice de hidxoxdllo (I seeecveecsesse 116,) mg KOH/z
Peso molecular medio en nimero (Mi)e.... 965

B ~ Preparacidn del prepolimero con grupos

'S0 prepara el prepolimero a partir de s

. 3920 partes de polietilenglicol de peso molecular 1500,

- 575 partes de -boluené-cfiiisociéna'lzo (mezela comerciazl ante-

riommente decscrita).
Se opera en lmg migmas condiclones gue lasg que
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se sefalaron, en el ejemplo 1

C * Preparacion del jio.linretano

Al verter el prepolimero descrito en 5-B en

el polioster del ejemplo 5-A, se obtienen 4745 partes de

mi poliuretano qu.e posee una viscosidad relativa de 2, 05,

medida del modo indicado anteriormente.

El cuadro recapitnlador que signe, permite

comparar las propiedades de los polinretanos obtenidos.

{IsjemplosT]j

\/

(D -
(2
(3)
(4)
(5)

POHESTERES BASICOS

N

Caracterudsticas

DMTAA DVBIP EGi R %;

——j—Fe-j— - W Al

5... iLINi5.j— 3:a6.,
8,5, 0 ;15 jsj— 0j 57,4, 2951.
8,5jj)JJL"5_ 25 1 15§ — 57,4 29517
0;0!" 0 30! 0l— OJ60,9 1839 N

10001 0 30 i o+ 0,7 j116,1 965

DIB

7)iiSIP:

:dimetiltereftalato

:aoido adipico

dimeti li softalat o-5*su.lfonato soédico

setilanglicol

:relaciéon entre la cantidad molar de

diacido su.lfonado y la cantidad molar
total de diacidos que entran en la

composicion del poliester.
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Ejemplos Comnosicion expresada en Caracteristicas

N poénderal

Diisocianato! .
; Prepolimero \7mr ;

HKOI j 10,3 2,05
TDI; 5,5 2,i:
Tolj~ 9,8 2,33
TDIlj 9,8 . 3,1/\i
TDIj 12,13,J. .2,.05}

polietilenglicol
: hexametilenodiisocienato
: tolaeno-diisocianato
: viscosidad relativa

El Peticionario ha observado gae los productos
descritos anteriormente son excelentes agentes de antirre-
deposicién y antisaciedad, asi como antiestéticos, casado
se utilizan en presencia de una composicion detergente y se
procede a la limpieza de fibras sintdéticas.

Se entiende por agente antisaciedad, un prodac-
to gae facilita la eliminacion de las manchas de los te-*
jidos sobre los cuales se han depositado las mismas.

Efectivamente, se sabe gae las telas gae contien
den a ser mwy hidréfobas. Esta caracteristica permite gae
las manchas de grasa gae se han depositado sobre el teji-
do, se fijen en el mismo, haciendo dificil sa eliminacion, '

Otro inconveniente muy conocido de las fibras poliéster es
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gue, duraunts el levado, la suciedad presente en el befio
de lavado puede redepositafse gobre ol tejido. Ademds lag
£ibras polidster se carzan de electricidad .estétices al
llevarias o bien durante le operacién de secado. Uno de
los medios necesarios pera poner t&mino a los citados in-
convenientes, es depositar un apresto sobre las fibres,
& lag que comunica clerbto cardeter hidréfilo.

11l Peticlonario ha obscxrvado que los productos
descritos anbexiormente cénstituyen uﬁ apregto gque comunica

el carfcter hidrdfilo que se busca para las fibras pollds-

~ ter gobre lag cuales se deposilian.

Se pueden depositar log productos Ge la inven-
cidn por cualquier medio, es decir, puede consistir esen-
cizlmente en wn apresto efecctuado sobre el tejido en bruio
por'meaio de un fulardeado o Bien por pulverizacidn, des-
puds de la tineidn, o sobre el articulo textil, une ves
lavado por ¢l usuario. Sin embarro, se resliza el depdsi~
to de los profuctos preferentemente en el transcurso de
lasg operacignes ce levado de los tejidos, es_deoir, los
poliuretanos de conformidad con la invencidn, son intro~
ducicdos en lag composiciones éeﬁsxgentes.

Se puefc efectuar la incorporacidn de los pro-

ductos de la invencidn en cualguier clsse de composicio=

'nes detewmentes anldnicas, no idulcas, catidnlcas, amPéli~ -

tas 0 zwittemldnicas. Bstas composiclones contienen, por
lo general, clerto némero de componentes cldslcos en can—
tidad -variable, adends de los Ttonsioactivos y “builéers®,
Son ejempios de estos ingreéientes, los agentes que_favo—

recen la Foraacidn de egpumg o los que, por el contrario,




pemi-tc-n el control de dicha espuma, como los poiisilo::a-—
nos, sales minerales como el sulfato sédico, agentes blan-
"queadores solos o mezclados oon precursores del blangueg
miento y otros agg’n’ces de antirrédeposicidén, como la car-
5. boximetlleelulosa, asi como pequefias centidades de pexrw
‘fumes, colorentes, agenbes de fluorescencia y enzimas..
Se pueden ipcorporar los ingredientes por cual~
quier oi&gfnoaio como, por ejemplo, adicio_néndoloa en
‘ forme Ge solucidn o emulsién, cuendo tiete lugar le ato-
10, mizaclén o grenulacidn do coﬁi:osiciones pulverulen'hasv
0 en forma de grénulos sfiadidos a dichas composilclones.
s convenien'l:e carsar los poliuretancs de la
ir{.venoida, al tener un carmcter elastémero tanto mds
'prommcigdp cuento mds 1arg,ra.sea la cadena del macrodiol
15, " que entra en su constitucidn, con un elehento ‘mineral
finamente dispersado, para poderlos obtencr en forms de
Dolvo que ge puede incorporar nés facilmente a las com-
posioiones limpiadoras.
. Ieg cargas adecuadas de esta invencidn son pro-
0. duetos mw-w:anados, congtituldos por. parb:’.culas finisi-
mag que pressnien gran poder absorbente, Se pu.eaen men~
clonar ewtre lag caxges adecuadas, el caolin, éfliooalu-
minatos sddicos y la silice.
Iag carpes preferxicdas de esgta invenc:.én son
2. 1a sfilce gintética o los sihcoalum:.na’cos sédlcosy pro-.
ductos que ge hen obtenido por preclpl'bacion,'sigw.enc’.
los métocios conocidos. Betas carras son neutres o lige~
remente zlcalinag, estanco congtituidos por parbiculaé

4 , _ . o
elemenitales cuyo didmetro vaxfa entre 50 y 1000 4, con
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una superficie especifica, medica por medio del método Bum,

comprendica entre 50 y 600 m?Agl Ademég. dichas carzas tie~
nen ung porosiéad de 50 a 200 ¢c/100 gz, mec¢iéa con el poro-
simetro dé mercurio, en la zona de difmetxo de los poros
que varfa entxe 400 i a 2,5 mleras.

Su toma de aceite, metida con la ayuda del aloc—

Atilftalaﬁo; es superior a 70 cc/100 g, pudiendo alcanzar

250 cc/100 g en el caso de los sllicoaluminatos sédicos y
460 ¢c/100 z en el cago de la silice,

Pér lo genergl, ge pueden emplear de 10 a ¢C
partes ponderales de carge para 90 a 10 partes en pesn
de poliuweiano., Se impregnsn 40 a 70 partes en peso ce
carga con la gyuda de 60 2 30 partes ponderaleg del poli--
mero, a £in de tener un polvo Qus gsea digpersable en arua
en graco suficlente, sin inbrolucir en el bafio de lavado
una cantidad ezccsiva de productos insolubles.

Pera cargar el poliuretano con elemento mineral,
ée puede fundir previgmente el polimero, afiadir la centi~
dad de cara dcseada ¥y tritursr finamente el producto ob-

tenido. Bn el cugo de los poifmeros gue presenten una hidrow-

‘filia guficiente para realizar une Aispersidn acusa gue con

tenge entre el 15 y 20% en peso de los polfmeros mencions~
dos, ge puefie preparar de sntemano una goluecidn o emulsién
de los polimeros citados, Lncorporer la cantided de carga
deseada, geear y triturar finzmente el producto obtenidos.

Bgte es concrebamente el caso de los productos
que poseen zrupos anidénicos cuzo papel es facllitar ls dig-
persidn acucsa concentraca,

Iosg poliureteznos de la invencién se emplean; por
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lo general, en una proporcidn del 0,1 al 5 % en peso, en
las couposiclones detergentes.
Se utlliza preferentemente del 0,5 al 3 % en

peso de¢ poliuretanog en leg composiciones mencionadas.

| Bl Peticionarlo ha obgexvado que log poliureta~:
nog de la invencidn, incorporados a un polvo detergente y
almacenados en condlciones parecidas a lag reales, cuando
se lavan las fibras sintéticas, mucstran une eficacia ma-—
yor que los productos conocidos por el Especialista hasta
egte momanto;

Tog ejemplog que siguen; al mismo tiempo gue

ilugtran la preparacidn de los procuctos de esta invencidu,

ponen en evidenclie lag notab;es propie@ades de (ichos pro-
ductos, cvando se utilizen como mgentes de antirredeposi-
cibén y aubisuciecad. | A

Is cara mineral empleada en log ejemplos es un
procucto coumercializado por lo Socielad SIFRANCE con el
ﬁombxe MLE~O-SII 38. Se traeta de una silice sintética ¥
obtenica pox precipitacién.

Bl ejemplo que sigue 1lustrs la pulverizacidn
de los poliurctenos de la imvencidn. Ias parteé ge expre~
gan en peso.

BIEMPIO . 6., .

previamente.

Se calienten 1000 partes de TIX~0-SIL 38 has-
ta 2002C en ua triturador @ bolas y bajo atmésfera de ni-
trézeno. Se afalen, por ejemplo, 1000 nertes del poliure-

tano preserado en el ejemplo 3 6 4, previamente fundido.
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'As{ se obtiene un polvo finamente alvidido.

B - Pulverizacidn de mn poliuvetano digpersado
brevigmente en 8zu8. .

Se vierten 1000 partes, pox ejemplo, del polin~

retano preperado en el ejemplo 1 6 2, en 4000 partes de
agug, mantenida a una bemperabtura de 602C y con agitacién:
intensa;'Seguidamente ge viertie todo en una mezclacora Yy
ge adiolonen 1000 partes de TIX-O-SLI 38. Se seca la peste

obtenida en un hormo con gireacidn & 602C, antes de tritu-

" rarla.

En el ejemplo sizulente, e pone en eviiencla
la egtabilidad de los poliuvetanos de esta invencidn, du~ =
rante su almacenamiento.
SJEMPTO | T,

Ios productos ce la'invencién ge incorporsn en
uns proporcidn del b en peso, & la composicidn deterzente
que gi~ues ’

sulfonsto Ge slquil-benceno lineal .eveseeces - 9,9 %

i ]

(alq?il.que contiene alrededor de 12 carbo.
nos

~ alcohol que contiene 16 a 18 carbonos y que
pogee unas 15 porclones de ¢xido de

EULl1eNn0 cravevasecrsecsiassoescvsnene 5 %
~  jabén natural de 6DO esesrrcscrsocssenansnss 6,6 %
- tripolifosfato sbdico eerseeereriaesaeratans 34 g
— ortoTosPato S8ALE0 srecirerverasircncserarsa 0,9 A
~ pLrofosfato 863LCO sevesrecaanciiisonesorany 2,3 P
~  Perhorato S0ALC0 sescrictrtnsriciaprencnnrens 22,3 %
= BULFEt0 HOTLCO vv eenerrvrtvecoiirianenanonis 4,8 %
- ﬂisilicato.séﬂico Ceresrieants i canaonte ot 534 )

b Carbo::iﬂetileelulose qtt-~0-0000;..¢0‘00010.10 O,S‘;’s
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Se cargan con sflice TIX-0-SIT 38 los DTo=
ductos Ce la invencidn, de la mcnera que ge he sefialado.
Se incorpora el volvo obtenlico z la composicién detergente
5. que se¢ acaba ¢e describir, en un mezelador HENRY. Segulda~
mente ¢ almscena la mezcle en wma estufa que se mantlene.
a la temperabura de 40%C, adurante 4 semanas. ‘
Se pruebe le estabilidad de losg poliuretanos
de lg invencidn de la manera gisuientes
10. " - Se levan dos tires (20 x 115 cm) de tejido po-
ziégter~algoadn (67/33) dée wwilectencie ¢ en una méquina
autondtice Miele 421 § (programe colores — 60°C) en presens
cla ce 5 3/ Ge la composicidn a base de lejia y que con-
tiene el polimero considerado. Se secsn después las tiras
15, ‘a le temperatura aubiente ¥y se corban en guadrados (12 x 12
em) gobre loz que se deposita el aceite de descarze, la su-
ciedad Svanzler (ver J. Am, OL1 Chem. 1965-42, T723-727),
goncen%raﬂo éde tomate y rojo para ios labios en la propox-
¢ldn de 6 cuzirados pare cada clase de mancha, Se enveje~
2. cen las nanchas coloedndolag Curante uwna hora en estufa
g 602C¢., Se mice su reflectanciz R mediante un aparato El~
vé pho con wa f£iltro FMY/C para 61 aceite de descerge ¥y la
suciefad Spangler, y con wn filtro FMX/C para el concentra-
¢o de, tougbe y x0jo para labios.
2, .Se colocan los cusiracdos menchados sobre diez
pafiog de alroddn limpios, después ge lavan como antes
¥ ge gecan. Se mlde su reflectencia Rl' Se detemina la.
eficecia del producto ensayado como agenie antisuciedad,

por medio el porcenteje de eliminseidn de las manchas,
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calculado mediante la férmula :

R, - R

E en %= — — —X 100

C-R

Se célenla el valor medio del porcentaje de

eliminacion de las distintas manchas para cada producto

ensayado.

Los resaltados de estos ensayos se sefalan en

el cuadro adjunto:

pur
XK

Polimero ensayado HI3
VAN
XN 835 66,5 50 555
1 74 74 74 74 !
F 73 73 67 66 '
indica el poliuretano descrito en el ejemplo "i"

indica la cantidad ponderal de TIX-O-SIL 38 inco.?
porada al poliuretano, referida a 100 partes en
peso de la mezcla (caiga + poliuretano).

indica el porcentaje medio de eliminacion de las
distintas manchas, antes de almacenar el polimero
indica el mismo porcentaje, después de haberse
almacenado el polimero durante 4 semanas a 4090.

3l cuadro siguiente pone en evidencia la ventaja

del elevado peso molecular de los poliretanos correspon-

dientes a esta invencién, cuando se almacenan. En este

cuadro

Vr

indica la viscosidad relativa.de los productos

ensayados que son el poliuretano descrito en nuestro ejem-

plo 3 (PU) y el poliéster descrito en el ejemplo 2 de la

patente francesa 1 401 581 (EB).
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Bl ejemplo sizuiente ilustra las propledades como
agente anﬁisuc?edad, de log poliursetanos correspondientes
a la invencidn, cuando se utilizen en una lejfa anidnica.
BIEMPIO 8.,

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

' polidster-algoddn (67/33) de reflectanciz C, en una miquina

automdtica liiele 421 8§ (programa colores -G0SC) en presen—

cia de 5 /1 de le composicién detexzente que se ha descri—

40 en &l ejemplo 7. Se introfuce el profucto ensayado en

una proporcidn del 3 % en peso xcspecto a dicha composi-
cidn, Se ;ncorporan los profuctos en formes de una golu~
cidn acuosa al 5% on peso o bien en forme ‘de polvo. Segule
damente sc¢ secan lag tiras a le teaperatura ambliente y se
corban en'cuaérados (lz.x 12 cm) gobre log cuales se dcpo-
sitan el scelte de descaxrza, la gucledad Spangler, concen--
trado de bomate y rojo para los labios en la proporciéﬁ de
6 cuadrados para cada clase de mancha. Despuds s6 envejce
con las mancias coloeéndolas durente wne hora en una eg-
tufa a 602C. Se mide su reflectancia R mediante un apara-
to #lrépho con filtro FMY/C pere el acelte de descarsa ¥
le sucliedad Spen;ler, y con filtro FME/C para el concen-

trado de Tonste y rojo para los lablos.
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Sezuldamente se colocan log cuadrados con mancias
gobre diez pafios de algoddn limpios, se lavan como antus ¥
ge gecan. Se mide su reflectancia Rl‘ La eficacia del pro-
ducto engayedo como agente antisucledad, viene determinada
por ¢l porcentaje de eliminacidn de las manchas y estd cal-
culado por la férmula:

R, -~ R
x 100

Een%:'-
' C~R -

Se calcula el valor melio del porcentaje de eli~

minapidn de lss distintas meanchas pera cada producio enga=

yado., Se indican losg resultados de cstos ensayos en el cua~

dro adjuntos -

5.

hoon dre

Polfmero engavedo | Testigo | PU

i

Vo o ,
1t PU2 PU3 EPJ4 IUS PC

.

sl o b+

66,6

1

E

i
o
b

}

1

X %

Morinry amttvet B

~ |50 | 50} 0150i{55,5 1 66,6

e w0 00

B#

o
U
-3
Ul
-3
A%

13

wn
]

on o o om0t o w0 a0 o 20 of o0 00 o o e

74 | 76174

B S e e et S

LT it T

es del 2%.
Se ha ensayedo en este cuadro un poliéster poliu-
reténico, scfialado con PU, que no entra en el campo de es-

ta invencidn. Lste polfmero, prepar:co segin el método ge—

rigticag:
Composicidn s

Polidster bésico 22,67 % en peso

T}

polictilenglicol A 68,02 % en peso
- Ma = 1500 ‘

9,31 % en peso

Tolueno-diisocianato
(nezcla comerciel)

R L

Bl intérvalo de confianza concedido a egte ensgayo

nersl descrito en el ejemplo l; posee lag siguientes caracie~
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Vigeosidad relatlva (medids como se ha descrito
anteriormente) ¢ 2,63

Se hae preperado el polidster bdsico pertiendo
de 10 moles de dcido adipico por 30 moles de etilenglicol,

tenlendo egtes caxacterfsticas i

‘IA t 0,5 mg XOIi/s
I s 16,5 mg KOH/g
, Ol .

Mn s 6590

In el ejemplo que gigue ge ponen en evidencia
las cualldades como agente entlmuciedad de los productos
corrcspondientes a esta invenoidn empleados en una lejfa
no idénica.

BJEMRIO 9.

Se lleven a cabo los engeyos en condiciones

iguales”a lag que ge han descrlito en el ejemplo 8, pero

eon la gi-uicnte composicidn detersente no idnica:

- Alcohol gue contiene de 10 a 12 carbonos
v conbeniendo un valor medic de 5 :
porcloncs de 6xido de oHLleno veveeceseas 9,4 %

1

trlpolifosfato 58ALCO0 sevierrrvrnacenconnes 31,4 5%

1

0r50£08Pat0 SEALCO assesvanatcvarraoaances Lyl b

1

pirbfost!'tO Sédico efNsscassvsaverendgrsvtace 7’37;

perbora‘to S(SdiCO t‘niat.cl.&.‘;oioiﬂbcllc.-.u 26,275

3

- Sulfa"ﬁo .‘36&100»-vov--occnn14-.~¢-a.'a-q-0c. 15,8 ?;?

(’;iSi]icato sddico I R R R AR R N S S A N N Y 8’5 75

1

poligl loxano (entispumante) sverensersaces 0y3 %

Tos resultados de egbos ensayos estdn indica-

dog en el cuadro adjunto



10.

15.

20.

25.

24 -

Bn el ejemplo siguiente ge ponen en evidencia

las cualidades como agente de antirredeposicion
productos correspondientes a esta invencidn.

EJEMPLO 10

de los

Se lavan varios cuadrados (12 x 12 cm) de tejido

poliéstei~algodon (67/33) en un aparato Lini-Test (ORI&IHAI

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

contiene 0,75 g/1 de la composicion detergente clasica

que se indica a continuacion :

- sulfonato de alquilbenceno lineal................ 8 %
(alquil que contiene alrededor de
12 carbonos)
- alcohol que contiene 16 a 18 atomos
de carbono y posee unas 50 porciones
fe Oxido de etilenN O .cccoveeen cieiiiiii 3%
- - jabdén natural de sebo......... e ciiiiiiinni. . 4
- tripolifosiato sOAICO .......ccoiiviiiiiiiiiiiiiienes . 3N
- ortofosfato SOAICO ...iovveiieiiiiiiies e . 15 %
- pirofosfato sOdiCO ..cooiviiiiiiiiiis ci, 12,5 /
- perborsto SOdICO  ..ooieiins e 5
- sulfato SOAICO ..ociiiiiies e 10
- disilicato sOdiCO..ccicien ciiiii e - . 6

Se introduce en cada reoipiente de lavado la

suciedad Spangler en la proporcién del 5 2~ respecto al

peso de la solucion limpiadora. Ss ensaya el producto de

la invencién en la proporcion del 3 % en peso,

respecto
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! Polfmero emsayado ! Testigo§ PU %PU2 L PO, i PU, i
PHERPTSRIIVINT T1 I TF SR S I ! ke &+ B ST de ™ 1 3

H H ' ¢ Y 1 :

X { =~ 150 i50 i 0 |50 i 555 !
s+ 2k L J ; i IS |

' : ; K { 3 1

R boo6T 79,278,4 | 82,0} 82 45 81 i

: ] i - )

2y o o e e g e

a lo composicidn detergente en la cusl se ha incorporado.
Se aprecia lz redeposicidn de la sucieded Span-~

aler gobre el tejido por medlo del valor R de la reflec-

tancia del tejido lavado en presencia del producto de la

invenclén. Dicha reflectancie se mide con wn apareto Gar—

dner (GARDVER INSTRUMERTS). Indicaremnos gque el tejido

no lavado tilene una refleotahcia igual a 85,6.

Log resultados ob tenidos con cierto nd exro de

productos que se han descrito anteriormente, se indican

en el ougdro adjuntos

s S b b VYN - b “M..T“-.cmu.a

RL T e otos B 0'«-‘*.'.‘.

L)
ha

PPy - v

Bl intérvalo de confianza es 1 en las condicio~

- nes del ensayo.

En el ejemplo que sizue se ponen en evidencia
las cualidades ¢e los pro uctos de la invencidn como szen~—
tes enticgiaticos.

BJEMPIO 11

e s s 4 colban w7

Se lavan dos tiras (20 x 115 cm) de tejido po-
lidgter (Pacron tipo 54 TBST FABRLCS INC.) en una miquins
autondtica Miele 421 S (programa colores -~ 602C) en pre-
genria de 5 g/1 de la composicidn detergente deserita en
el ojemplo 7. Se introcnce el producto ensayado en la
propoxeidn Ge un 3 % en peso respecto & la composicidn
‘deterente en la cusl esté incorporadoe. Se secan lss ti-

ras de tzjico a 1a temperature anblente y se corien en
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dlSCOS de ¢ 10 cm. Segu1damente SB acondicoonan los discaos
de tegmdo durante 24 horas en dﬂ reﬁlnto donds se contro-
lan la temperatira y el grado Rigtométrico (2290, 46 % HR).

Se sarga despiiés ei tlempo de semidescarga y de trescuar-

5; tos de descarga por medio de un electroestatimetro (CEerot-
© =Loire), ' ' o ifJZ
Producto ensayade | Testigo | PU, s
x o~ | s
10. : V ‘ } ‘ -J-:J
semidescarga sn s, 180 5 -
3/4 de descarga "dii
en S. 1440 20
' = . = - o
REIVINDICACIONES
ls. - Z’ ?

Desgcrito el objeto del presente invento se de=-
claran nusvas y de propia invencién las siguientes reivine~
dicaciones camo divisionaleé de la patente n2 454,016 con
prioridad de la solicitud de patente francesa n2 75/38 233
del 9 Diciembre de 1975, ‘

20, 1, Procedimiento para la prepéracién de una

composicidn detergente para sl lavado de fibras sintéticas,

caracterizado porque, en una primera fase se obtiens una

emulsidn o dispersidn, u opciohal y ventajosamente, un sé=

lido pulverulento o granulado, fundiendo 60 a 30 partes en
25, peso de un poliuretano lineal e hidréfilo, resultante de la

reaccidh entre un polidster bésico y un prepolimero 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 sflice fuer~
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temante disgregada en particulas de SO a 1000 8, con una
superficie especifica entre 50 y 600 nrY/g, u opcionalmente
verificando la absorcién por incorporaciéon de la carga a uma
dispersion acuosa al 15 a 20 % del polimero y secando y tri-
turando finamente al producto obtenido; el cual, en Una,
segunda fase del proceso, bien al estado da emulsion .o.'dis-
persién, o ventajosamente en forma solida se incorpora a un
tensioactivo anidénico o no iénico, portador' eventualmente
de materiales de carga o relleno, en proporcion comprondi-
da entre 0,1 y B0 en peso, y de preferencia entre 0,5 y» 3
en peso, respecto al producto final durante la etapa ulte-
rior de atomizacién o granulacion del componente tensioac-
tivo.

2. Procedimiento para la preparacion de una
composicion detergente para el lavado de fibras sintéticas

Segln se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 27 paginas foliadas y es-

critas a maquina por una sola de sus caras.

p<a.

JALE tSERM
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