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DESCRIPCION

‘Una desventaja capital de las fibras

’sintéticas éé, como se sabe, su facultad de éargarse
‘electrostéticamente. No han faltado intentos para

"~ eliminar esta propiedad negativa por tratamiento con

los mds diversos compuestos iondgenos .y no iondgenos.

8in emﬁg;go,_los prbductos conocidos, que son, por .
:ejémplo,'a;canoiaminas o sales de &stas (véase'al
efécto la éétenﬁe norteamericana 2.985.543), productos
.de etpkilaéiéh, pafticularmente de aminas o de sus
'sﬁiés,(vﬁése para el caso Chemical Abstracts, volumen

© 77,1972, pégina 50.092, n° 50089 w), o productos de

Ti -

‘reaccidn de péliaminas'portadoras de gfﬁpgs-aminicos

"y de radicales de'éxido de polialquileno con compuestos

que contienen en la molécula mds de un grubo de epdxido

y/o de halohidrina (véase la patente norteamericana

'3.108.011), tienen el inconveniente decisivo de que

'la'resistencia al frote de las.materias de fibra sinté-

tica, tefiidas de ordinario con colorantes de dispersidn

-0 regpectivamente colorantes pigmentarios, empeora

* considerablemente.

- Ahora se ha descubierto un antiestdtico que

~no presenta tal inconveniente.

Ohjeto de esta solicitud de patente es un
antiestédtico caracterizado por un contenido de productos
de condehsécién solubles en agua, los cuales son pro-

auctos de reaccidn de éteres bis-clorohidrinicos del
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etilenglicol y/o el dietilenglicol (I) con compuestos

de la formula (II)

Hy_ N-(C H, OH) (I1)
donde
X es iqual a 2 6 3 y
n " es igual a 1, 2 6 3.

Se reivindica al mismo tiempo:un procedi~
miento para la sintesis de este antiestitico, procedi-
miento que se caracteriza por hacerse reaccionar éter
bis-clorohidrinico de etilepglicol>y/o dietilenglicol
(I) con compuestos de la f6rmula (II},.donde g,y n
tienen el significado que se ha exPueSto, en presencia
de hidrdxido alcalino y agua;.para formay productos de

condensacidn solubles en agua.

Por Giltimo, se reclama asimismo la protec-
cibén para el empleo del antiestdtico en el apresto
antiestdtico de materias de fibra sintética en solucién

acuosa y de la manera ordinaria.

Los &teres bis—clorohidriniéds de etilen~-
glicol y/o dietilenglicol utilizédos‘para lé produccién
del antiestitico se sintetizan de manera conocida pox
reaccifn de 1 mol delglicol éon 2 moles o mds de 2 moles
de epiclorohidrina. Para ello son aptos‘en especia1,
sorprendentemente, los étéres bis—ciorohidrinicoé en
los que la epiclorohidriha ha sido'adicionada en exceso

al glicol, con especial preferencia al etilenglicol, en
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- presencia de dcidos fuertes (como el &cido sulfrico,

-el dcido clorhidrico o el acido perclérico) como ca-

talizadores. Esta adicidn se realiza por lo general

a temperatura de reflujo, durante 3 a 6 horas. Al

- final Se excluye la epiclorohidrina sobrante. El in-

dice de epéxidb del &ter bis-clorohidrinico obtenido

. no debe ser;sﬁperior a 0,08. La expresién "gter bis=~

- clorohidrinico” comprende aqui tambi&n los compuestos

- técnicos en los gue estén contenidos menos de 2 moles

x’.«,v

de radicales clorohidrinicos por mol de &ter.

Las alcanolamlnas empleadas presentan la
formula (II). Se emplean con preferencia como compuestos
de la. férmula (II) aquellos en los que n = 3, o sea las
aléagélammnas terC1ar1as, de las cuales s; ha revelado

como'particularmente apta la trietanolamina. Estos

comuiastos. lo mismo cue los compuestos de pzciida para

la produccibn de las substancias (I), se emplean de

calidad técnica.
Se utiliza preferentemente como compuesto
(i):él_éter bis-clorohidrinico de etilenglicol y como

compugstb (11) lévtrietanolamina, porque el producto

" de condensacidn que asi se obtiene proporciona en el

uso cdmorahtiestﬁtico un efecto antiestdtico muy bueno
y précticamente no causa ningfin empeoramiento de la
resistencia al frote en las materias de fibra sintética

teﬁidas.,:
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Los compuestos (I) v (II) se hacen reac-
cionar en la relacibén molar de 1 : 0,2 a 1 y especial~

mente de 1 : 0,25 a 0,45,

La reaccidn se lleva a cabo de la manera

siquiente:

Se deposita el é&ter bis-clorohidrinico (I),

.se le diluye con agua y se anade, a temperatura normal

hasta ligeramente elevada, el compuesto (II). Se agre=~

~gan entonces por cada mol de compuesto (I) de 0,8 a 1,7

moles de hidrdxido alcalino (cabe sentalar aquil sobre

todo el hidr6xido sb6dico y el potdsico), de preferencia
en forma de una solucidn acuosa concentrada, Yy se con-
densa dqrante varias horas a températura.glevada, la
mayoriamde las vééésvié tempéfaéura éé rééiujb‘kentré‘
100 y 125° C). La cantidad de agua empleada para la
dilucidn y la cantidad de agua apoftada por la solucibn
concentrada de hidréxido sédico importa a lo menos 13
moles, y en particular 25 a 70 moles, por cada mol de
compuesto (I). Esta cantidad de agua es necesaria para
evitar una policondensacién. Al final se enfrfa y, si
es necesario, se ajusta a pH de 7,3 a 9,0 aproximada-
mente con mis lejfa o tambidn con &cido, por ejemplo
con &cido acético. En ocasiones es preciso filtrar el
producto final antes del empleo. LoOs antiest&ticds asi

obtenidos presentan un contenido de substancia seca de

15 a 55 % en peso aproximadamente.

Los antiestdticos producidos segln este
invento se usan para elvaprestO-antiest&tico de materias

de fibra sintética en solucidn acuosa. Por "materias de
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fibra sintética® “debén’ éiiténderse aqui 1o mismo todos
de extensidn superficial tejidos o de punto, hechos de
. poliésteres o poliamidas, pero también las fibras de

"'acetato,'o sea los di- a tri-acetatos de celulosa, que

 las meiclas-ae estos'materiales con fibras de celulosa :

__terial se trata por los métodos conocmeS, etc., se se-

los articulos formados, en particular los articulos

materiales sintéticos puros, como poliacrilonitrilo,’

‘ naturales o regeneradas, 1ana u otras fibras naturales,
~oon tal que en los artlculos mixtos la proteccién de fi-

"bras s;ntethas sea igual o superior. Estos materiales se

tifien normalmente con colorantes pigmentarios y de

" aispersidn antes del apresto final y la confeccidn.

Para el apresto antiestético de las materias
de fibra 51ntet1ca se dlluye con agua.el antlestatlco :
produc1do tal como se ha descrlto antes. La cantidad

de antiestdtico producido que se utiliza se determina ém

amplio grado segin el-‘materiar que se haya de aprestar y

elrmétodo de épliéacién que Se hava elegido, Por lo ge-

" heral, el bafic debe contener tanto antiestitico que des~

pués del apresto el depdsito seco de antiestatico sea de

0,1 a 2 % en peso respecto a la materia de fibra. El ma- i

ca y se condensa a temperatura de 120 a 160° ¢, de or-

dinario por algunos minutos, °

Se logran efectos antiestdticos dptimos

y un comportamiento muy favorable de la resistencia
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al frote si los antiestdticos producidos de la manera
que se ha descrito antes se aplican combinados con

compuestos de la £6rmula (IIIX)

r-co0 %" (III)

donde

R es un radical de hidrocarbono ramificado
o lineal, con 1 a 5 &4tomos de carbono,
que puede estar también substituido por
_grupos OH; o, de preferencia, el radical
—Rl-coo'x+, en el que R es un radical de
hidrocarbono saturado o insaturado, con
2 a 4 dtomos ée c, que,asimismp puede estar
substituido por.grupos‘OH, Y, '

X es un equivalente de un catidn.

X" es aqul preferentemente un equivalente

‘de un cat:Bu z2lcAlino, mientras gue R significe en

particular el radical —CH=CH-COO X'. Como compuestos
de la f6rmula (III) se utilizan el acetato sbddico, el
propionato aménico,'el’butirato sbddico y el capronata’
sbdico, pero de preferencia sales alcalinas de &cidos
dicarboxilicos, saturados o insaturados, con un total
de 4 a 6 4tomos de C, como el adipato disédico, el
tartrato dipotdsico y en particular el maleinato di-
s6dico. El compuesto (III) se afiade a los bafios de
apresto en cantidades de 4ia>30.% en peso respecto a N

la substancia seca del antiestatico.
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- 'Como se comprende, tambi&n es posible

incorporar de antemano el compuesto (IIT) al anti-

estitico. En este caso se ahaden las sales, o res-

pectivahente las substancias de partida de ellas,

durante el enfriamiento y s6lo luego se ajusta el

indice final de pH.

El objeto de este invento ofrece la ventaja
de que en el apresto de las materias de fibra sintética
tefiidas de ordinario con colorantes de disperéién Yy
colorantes pigmentarios se obtiene un apresto anties-

tadtico mdy bueno y al mismo tiempo un tacto grato,

‘mientras que la resistencia al frote se conserva casi

por completo. Procediendo segfin el estado de la té&cnica,

-~ con el-apresto-antiestdtico la resistencia al frote -

decae en varias notas. A ello se asocia en la prictica

la desventaja de que durante el uso de ios_géneros

‘ textileé{se prdauce un desprendimientb por restriegue

del colorante vy en consecuencia adquieren aspecto des-
agradable otros.géneros textiles, como la ropa interior

0 las fundas de. los muebles.

En los ejemplos que siguen, la resistencia
al frote ha sido determinada segln DIN 54021 (califi-
cacidn segln las notas 1 a 5) y el efecto antiestético
ha sido dete£minado con el voltimetro "Rothschild-Statik".

Las cifras de voltaje indican la carga estidtica produ-

-egida por cinco frotes con una varilla de hierro. Por

"periodo medio" debe entenderse aqui el tiempo en se-
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gundos dentro dél cual la ténsin primaria geherada des-

ciende hasta Ya mitad.

Ejemplo 1

a) Sintesis del &ter bis-clorohidrinico

Con refrigeracibn, se deslien primeramente,
en chorro delgado, 65 g de &cido sulffirico concentrado
en 756 g.de etilenglicol. A continuacifn se agita esta
mezcla a la temperatura del ambiente en 5300 g de epi-
clorohidrina. Se trata luego todo ello en reflujo (unos
120° C) durante unas 5 horas y seguidamente se enfria
hasta 25 - 30° C. Se seéaran por destilacibén en vacio
alrededor de 3500 g de épiclorohidrina, actuando hasta
60° C y con unos 10 mm de presibn fTorr). Por Gltimo,

se enfria hasta la temperatura del ambiente.

Fl &ter bis-clorcoidrinico proéucido pre

senta un indice de epbxido de 0,035.

b) Sintesis del antiestitico

1) se depositén 233/ge1 éter bis-clorohi=
drinico hecho segfin a) junté con 625 g de agua, se ca-
lienta hasta 35 - 40° C y se afaden 36 g de. trietanol-
amina. Luego se dejan afluir en el curso de unos 20
minutos 75 g de lejia acuosa al 50 % de sosa ciustica.
A continuacién se mantiene todo ello a temperatura de

reflujo durante 3 horas y por Gltimo se enfria (indice -

de pH = 8,2).

[P
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» 2) Se calienta a temperatura de 75 a 80°
c ia mitad del antiestético producido segln a), se
; afiaden én>por¢iones 6,5 g de anhidrido maleico y é
| continuaciéh inmediata se agregan con agitacidn 10 g
"de lejia acuosa al 50 % de sosa clustica. Al cabo de
unos 20 minutos se enfrfa hasta 30° C y se filtra. El

pH del producto final es de 8,0 aproximadamente.

‘c) Apresto antiestético

- - . 8e fulardea conlos bafosindicadesa conti-~
- nuaci&n}(absorcién de liquido, 50 %) un articulo de
.malla de polidster tefiido de la manera ordinaria con

. un colorante de dispersidn de los corrientes en el

.. ...r-comercio,. se le seca a 100° C y se condensa durante

- 5 minutos a 140° C.
| ﬁa composicidn de. los bafios es la siguiente:
A) 55.g/litr0'de antiestdtico bl) |
B) So.g/litro de antiestdtico b2)
C) 32 g/litro del antiestatico prodgéido seqgln el
Ejemplo IT 3) de la patente norteame-
‘ricana 3.108.011 (m&s o menos el mismo

contenido de substancia seca gue en los

" bafios A y B).

La prueba del efecto antiestdtico y de la

resistencia al frote da los resultados siguientes:

* pppnaer A SRy e
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Carga estética

Bano Resistencia
al frote Voltios| Periodo
medio
A | segln 4 0 0
el
B invento 4 -5 0 0]
estado
C de la 2 4] 0
t&cnica
sin tratamiento 5 10 > 300

Como se desprende de la tabla, los aprestos
conformes al invento, con los bafios A v B, revelan una
resistencia al frote considerablemente mejorada en com=-

paracifn con el estado de la té&cnica (bafio C).

Ejemplo 2

a) Sintesis del antiest8tico

1) Procediendo comé‘sé~ha indicado en b 1)
del Ejemplo 1, se sintetiza un antiestitico con empleo
de la misma cantidad de &ter bvis—clorohidrinico, 900 g
de agua, 108 g de trietanolamina y 100 g de lejia acuosa

al 50 % de sosa céustica (pH = 8,8).

2) Procediendo como se ha descrito en b 2)
del Ejemplo 1, se produce un antiestftico con adicidn
de 20 g de anhidrido maleico y una cantidad correspon-

dientemente aumentada de lejia de sosa clustica.

b) Apresto antiestdtico

Se empapa un taft de poliamida (BOIg/mz),

que ha zido tefiido de la manera ordinaria con colorante

L e ey W
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pigmentario anaranjado (Color Index 21 115), con bafios

que contienen 55 g/litro del antiest&tico a 1) (bafio A)

,oArespectivémente 50 g/litro del antiestdtico a 2)

~ {bafio B), se>exprime hasta el 50 % de retencidn de

liquido, se seca ¥ se condensa a 137° C durante 3 minu-

_tos. Los resultddos de las pruebas (efecto antiestdtico

.y resistencia al frote) figuran en la .tabla que sigue:

. - Resistencia Carga estatica
v Bano. al frote '
: Voltios | Periodo
medio
A ' ' 4 -5 2 <1
B 5 0 0
miento :

Ejemplo 3

a) .Sinteéis del &ter bis-clorohidrinico

Se prepara de la manera indicada en 1 a)

del Ejemplo_lnun 8ter bis~-clorohidrinico a base de

. 10 moles de dietilenglicol y 50 moles de epiclorohi-

"drina.

"b)  Sintesis del antiestitico

Se vierten en 60 moles de agua 270 g (al-
rededor de 1 mol) del éter bis-clorohidrinico obtenido
segfin d) y se calienta hasta unos 45° C. Se aifiaden luego

0,4 moles de triisopropanolamina y durante unos 30- mi-
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-exprime (retencibn de liquido, 75 %), "se le seca y se

nutos se dejan afluir 120 g de lejia al 50 % de sosa

ciustica. Se mantiene luego la mezcla 4 horas en re~

flujo y a continuacifn se la enfria y filtra.

¢) Apresto antiestético

Se impregna un tejido mixto de polidster

y algodén 67 : 33 (150 g/mz, tefiido en dispersién con

e o b e ek i T LAY S B BT, e n A e

colorante Dispersblue 54 del Color Index) con un baiio
acuoso que contiene por litro 100 g del antiestdtico

obtenido segln b) y 6 g de tartrato disédico, se le

condensa a 130° C durante 5 minutos. El tejido muestra
un apresto antiestitico permanente, tacto suave y, en
particular, una resistencia al frote que;pr&cticamente

no estd disminuida respecto a la del tejido no tratado.

Elemplo 4

a) Sintesis del antiestdtico ‘ i

De la manera que se ha descrito en b 1)
del Ejemplo 1 se prepara un antiestitico empleando,
sin embargo 0,5 moles de monoetanolamina (A) o respec-
tivamente 0,5 moles de dietanolamina (B) en lugar de

la trietanolamina; las dem&@s condiciones son las mismas.

En vez de la mono- o la di-etanolamina se
puede recurrir de la misma manera al 3-aminopropanol-(i)
o respectivamente a la diisopropanolamina, para la

produccién del antiestitico.

R R Rt Lo
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b) Apresto antiestdtico

Se fulardea un tejido de poliacrilonitrile,

. tefiido con un colorante de dispersidn corriente, con

un bafio acuocso que contiefie 25 g/litro del antiesté-
tico (a) preparado segin a) y suplementariamente 1 g/li-
tro de glicolato potésico (absorcién de liquido, 65 %)

v en una misma paéada se le seca y se le calienta.a 140%c.

El tejido asi tratado presenta buen efecto antiestdtico,

De la mismgrmanera puede prepararse un bafio
utilizando el antiestitico (B); despuds del apresto
resultan efectos igualmente buenos, '

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencidén las siguientes

relvindicaciones:

1. Procedimiento para la preparacién de un anti-
estitico para el apresto de materias de fibra sintética,
caracterizado por hacerse reaccionar éter bis-clorhidrinico
de etilenglicol y/o dietilénglicol (I) con compuestos de
la férmula (mI)

donde

x es igual a 2 $ 3 v
n es jgual al, 2 & 3,
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en presencia de hidréxido alcalino y agua, para for-

mar productos de condensacidn solubles en agua:

2. Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
caracterizado en que los compuestos (I) y (II) se
hacen reaccionar en la relacidn molar de 1 : 0,2 a 1
en presencla de 0,8 a 1,7 moles de hidréxide alcalino
vy 13 moles a lo menos, y en partlcular 25 a 78 moles,'

de agua,

3, Procedimiento seqin las reivindicaciones
1y 2, caracterizado en una forma de realizacidn pre-
ferente por hacerse reaccionar éter bis~clorhidrinico

de etilenglicol ¥ trietanolamina:.

43 Procedimiento, segin las reivindicaciones
anteriores,’ caracterizado en que la composicidén soluble
en agua se complementa opciénalmente con compuestos

de la férmula (III)

r-ccox* (III)

donde

R es un radical de hidrocarbono ramificado
o lineal, con 1 a 5 &tomos de carbono,
que puede estar fambién substituidp por
grupos OH; o el radical -Rl—coo“x*) en el -
que Rl es ﬁn radical de hidrocarbono satura-

do o insaturado,' con 2 a 4 4tomos de C, que

asimismo puede estar substilituldo por grupos OH, .

Y
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. total de 4 a 6 &tomos de C.
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X, . es un equivalente de un catién.

e 5 Procedimiento segin la reivindicaciédn 4.,

' caracterizado porque en la disolucidn acuosa de los an-

tiestdticos se afiaden opcionalmente sales alcalinas de

‘dcidos dicarboxilicos, saturados o insaturados, con un

- e -, - i
6. Procedimiento para la preparacidn de

un antiestdtico para el apresto de materias de fibra

' Seglin 'se describe v reivindica en la presente

. memoria descriptivé que consta de 16 hojas foliadas y

- escritas. a miquina por una sola cara.

. Madrid,” 'a 29 Septiembre de 1978
Peds - JAIME ISERN ‘
- Fmale JESUS PICAZO -
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