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" CASE 2500/E

186071

PATENTE

IN V'EDﬁEc ION fl 23(3 ()‘7! l

por "PROCEDIMIENTO PARA LA FIJACION DE LOS EFECTOS DE CALANDRA.
PLANCHADO Y PREFERENTEMENTE DE LOS EFECTOS CHINTZ O SATINADOS,
SOBRE LOS TEJTDOS TEXTILES", & favor de le firme sulze CIB&
So0iété Anonyme, domicilieds en Basiles (Suiza).

MEMORIA DESCHIPTIVA

Sabldo es el fijar, de una maners s6lidas al levado, los
efectos producidos mediente tratemiento mecénico, sobre los
telidos textiles, tales como los efectos de calendra, planche-
do y simileres, por medio de resinas'artificialeé endurecibles.
4 este efecto, los tejidos son éaturados con soluciones acuo~
sas de condensados endurecibles a base de formeldehido y feno-
les, ures, o‘oompuéstoa afines,  como tioureas y diéia;diamid&.
© mezclas de urea y tiourea, siendo secados y sometidos de
preferencia después de volverlos a humectar. es decir, después
de su ascondicionamiento, a un tratamientq mecénico que produce
el efecto deseado, por ejemplo con celandras o similares, y
finslmente calentados con oﬁjeto de eonvertir el producfo de
condensecidén endurecible en el estado insoluble. En combinacién
econ los condensados 1ndicados, pueden asimismo empleerse catali~

zadores de endurecimiento, medios de apresto, emolientes, medios
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que producen mate, carges, y otras adiclones adeonadas.

Se ha recomendado asimismo, someter los materisles textiles
de natureleza celulbsica, impregnsdos con ung solucién neutrea,
acuosa, de un eondénsado a base de formaldehido yvurea. o de:
un derivado del mismo, después de secado y acoﬁdicionamiento.
2l tratemiemto mecénico, tratando o 1mpregnando posteriormente
con une solucién fris, coneentrads y aciduleda, de yna sal
que presenta.una marcade afinidad.para agua, si blenm sin surtir
ningtn efecto especifico de hihohamiento sobre la celulossa,
vg. clorurc de caleis, -megnesio, y -aluminio. De este modo
he sido posible evitar la aplicacién de altes temgeraturas
pere la polimerizacién del ocondensado.

Luego, tejidos ocuyes intersticios hablen sido rellenadas
con cargas fécilmente separshles, como vg. almidén, eventual-
mente con empleo simulténeo de catalizadores de endurecimiento,
hen sido pasados a través de celandreas de satinar. o simileares,
recubriéhdoies seguidsmente, por un ladq, de ung delgada capa,
uniformemente delgads, endurecible de resina, después de lo
cual -una vez efectuado el endurecimiento culdadoso & calandra-
do renovado- la caps resinoss fué totalmgnte endufecida y
-después de la separacién del medio de relleno del tejido-
dicha capa £ué rota.

Ademés, ha sido propuesto péra la produeciédn de chintz o

satinsdo, o para la elaboracién de tejidos con epresto chintz

.o de satinado, impregnar los tejidos con una solucién de con-
densado de ures-formeldehido y cot una proteina coagulable, ¥y

" producir, por aplicacitétn de salor y presién suficientes, vg.

en una calendra calentada, la simulténes polimerizacién de la
resine, y la produceién del luatre, o de secar los tejidos,

impregnedos c¢dn una solucién acuose al 15-20 % en pesc de un
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condensado de urea-formeldehido, a una temperatura por debajo
de la temperatura de polimerizacién del condensado, hasta un
estado himedo atin, sometiéndolos seguldemente a una temperatura
suficlente para el endurecimiento de la resine, por ejemplo en
la celandrs de satinar, ai simultédneo apresto satinado y endu-
recimiento de la resina. Para la 1mpregngcién.se ha recomendado
esimismo las soluciones de condensados de urea-formeldehido,

que contenien un agente de humectacién, vg. acelte de ricino

sulfonado y, eventualmente, catallzadores y/o emolientes.

Los procedimientos antes mencionados, que trebajan en la
mayoria de los casos con condensados de urea-formeldehidoc, y
cuya reelizacién en parte resulta bastante engorross, pueden
proporcionar aprestos sélidos al lavado, que ocasionalmente
pueden incluso resistir varios lavados, si bien su solidez a
la ebullicidén es poco satisfactoria. |

Ahora bien, se ha llegedo & conocer una serie de procedi-
mientos para la refinacién de textiles, los cuales empleen en '
luger de, o en mezcla con, condensados de urea-formeldehido,
loé condensados de melamina-formeldehido hidrosolubles, endure-
¢ibles, o los &teres de los mismos. Con &l11l0s8 pueden lograrse
aprestos s6lidos el iavado y ebullicién. aprestos libres de
encogimiento e inarrugables, mates, fijaciones de colorantes,
estampaciones, y similares. Para la produccidén de textiles
inarrugables, asimismo ha sido propuesto el empleo de soluclio-
nes de tales condensados de melamina-formaldehi&o que contienen

més de 3 moles, por ejemplo, 5-6 moles de formeldehido. La pro-
duceién de articelos chintz o satinedos y similares, verdadera-

mente s6lidos a la ebullicién, bajo empleo de condensados a

* base de melamina, no obstante no ha sido descrita hasta el pre-

sente. Los procedimientos y preparaciones que se recomiendan,
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al efecto, en el comerclio, no pueden satisfacer ;as exigencias
de la préctiom porque los articulos , producidos a bése de los
mismos, experimentan sl hervir ﬁna merma de brillo excesivamen-
te marcada. Se ha mostrado que la fijecién a prueba de ebulli-
cién de efeétos de calandre de satinar, tropiezas con dificulta-
des particulares, resultando de notéble impprtancia industrial
el eliminar las mismes, dads la gran demanda de tales tejidos.

Ahore blen, el objeto del presente invento es ﬁnAprocedi- |
miento psre la £ijacién, s6lida el lavado y ebullicién, mediente
tratamiento méoénico, de efectos producidos sobre los tejidos
textiles, especialmente tejidos de algodbh) como efectos de
celandre, planchado y particulaearmente efectos chintZ'o‘satina-
dos, siendo a este fin el tejJido impregnado con uns solucién
de un condensado de melamina-formaldehido endurecible, even-
tﬁalmente eterificado, siendo secado.y. en caso dado después
del acoﬁdicionamiento. sometido al necesario tratamiento mecé-
nico y, finalmente, calentado en presencia de un catalizador
de endurecimiento, con objeto del endurecimiento del condensado:
E1l procedimiento se ceceracteriza porque la impregnseién se
efectlia con una solucidén acuosa, que contiene un condensado
de melaming-formaldehido endurecible y, eventualmente, eterifi-
cedo, en el cusl estén engarzedos 4-8, de preferencia, 5-6 moles
de formeldehido en 1 mol de melamina.

Por el empleo, conforme al invento, de condensados de melg-
mina, ricos en formsldehido introducidc en la condensacibn, se
logra con aplicacién de las med;das oéeratorias eonoccidas en
este terreno de la refinescién texxil: ung fijacién de los
efectos producidos mecénicamente, que supera en solidez al
lavado y ebullicién practicade hasta el presente, en un grado

sorprendentemente elevado.
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Para el presente procedimiento entran en eonsideracioﬁ
todos los condensedos de melsmina-formeldenido endureclble,
hidrosolubles, que contienen por mol de melamine, 4-6, de pre- -
ferencis, 5-6 moles de formsldehido, o los éteres-hidroaolubles
dg.los mi smos, partieularﬁen;e el éter elquilico. Se pueden
emplear asimismo, condensados hidrosolbles con contenido redu-
cido en formaldehido, o los &teres de los mismos, si se tlene
el cuidado} mediante adicién de cantidades correspondientes de
formaldehido y por determinacién de las condiciones en si eono-
cidas, de que sea posible, a lo més terdar en la solucién de
impregnecién, la formacién de condensedos con un contenido en
formaldenido de 4-6, de preferencia, 5-6 moles por mol de
melamina. Asimismo, se pueden llevar a condensacién los com-
ponentes de rormacion‘de los condensados, con arreglo a métodos
conocidos,; en flcalls acuosos, vg. en una solu§16n de carbonato-
sédico el 10 % en peso, empleando las soluciones que se‘vaﬂ
originagndo, después de la adiciédn de cantidades correspondientes
de &cido, o gaterias'qne ceden &cidos, para la impregnacién.
Tembien es posible el hacer originar los condensedos, con obser-

vacién de condiciones de suyo conocidas, entera o parclalmente

-gsobre el tejido.

El contenido de las soluciones de impregnacién en condensado
de melamins-formaldehido depende de las propiedades Que se desee
obtenér. Para la produccién de articulos chintz o satinsdos
importe, por ejemplo, un 4-10, de preferencie, 6-8 % en peso.

La preparacién de las soluciones de impregnaciébn es de
suyo conocidd,y no ofrece dificultades de ninguna especie al
técnico. Tiene lughr./por regla general con agua, eventualmente
eon empleo simulténeo de los usueles catalizadores de endure-

eimiento, y/u otras aediciones convenientes, como agentes de




humectaéibn. emolientes yvsimilares. Por ejemplo, se puede
disolver, por separado, el condensedo y €l catalizador , v
copular estas soluciones. Igualmente es posible preparer mezolas
~ secas, estgbles, de condensadé, oatalizadores-apropiados Y
S. eventualmente, otras adiciones més, y disolver estas mezclas
en ague antes del uso. EmplehAndose condensados con un eontenido
f\\ demasiado reducido en formaldehido, y al preparar las soluciones

QB & base de los componentes de formacién de los condensados, han

\s'¥’ de observarse las medidas particulares ya mencionadas. La esta-

10. .biliddd de las soluciones . de impregnacién puede ser sumentada,

en algunos cesos, del modo conocido., vg. por la adicién de
écido fﬁrmico. .

Como cétalizadoresAentran en considerescifén los cohooidos.
como &0idos minersles, clorqros o nitratos inorgénicos, incolo-

13. ros, hidrosoluhles. 0 simileres, y las mezolaes dé los mismos.

h - ﬁos ecloruros y nitratos del aluminio, 2zinc, y magnesio se han
mostrado perticularmente apropiados, sl bien pueden lograrse
resultaedos bastante frecuentemente satisfactorios, asimismo
los cloruros y nitratos del amonio, sodio, potasio, calcio, o

20. similares. Para el empleo de los catélizesdores se debe temer
presente, que écidos y catalizasdores marcadamente &cidos, dan-
soluciones pooco estables debido a su accién de activar enérgi-
canente el endurecimiento del condensado, gque se deben las
soluciones consumir répidamente. No es imprescindible que el

253 catlizador esté presente ya en la .solucién de impregnsascién. .
8e puede efectuar el tratamiento de los tejidos con la soluciéﬁ
‘del condensado y una solucién de catalizadprw por separado.
Asi, se puede trater un tejido impregnado con le solucién de
condensadoc en une fase oualquiér&. apropiada, del procedimiento

3Q. de refinacién, con una solucién de cetalizador. El empleo de
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soluciones que contienen simulténeemente condensado y catali-v
zador; por otra parte, ofrece en eomparacién con el tratam;énto
separado, le ventaja de la sencillez de ejecucién.

. La cantidad de éatalizadcr a emplear es distinta segtn la
propiedsd del catalizador y del condensedo de melémina—fdrmal-
denhido. A base de los ectuales conocimientos acerce de la efi-
cacla de los catalizadores en ei terienq de les resines artifi-
clales, resulte posible sl técnico, sin més dificultades,
acertar lo més conveniénte para el caso respectivo. Al efecto
se debe culdar Que el empleo de excesivamente grandes cantida-
des de catelizador, pueda ocasionar una‘debiiitacién 1nﬁdmiai-'r
ble de ias fibras. Al emplearse &4cidos, el valor pH de la -
solucién de impregnacién no debe bajar por debajo de 3,5.

‘La puesta en practica del procedimiento segtin la invencién,
tienen luger con ﬁrréglo a los métodos ususles para tales .
finalidedes en la industria de refinacitén de materiales tex-
tiles. . '

.51 presente procgdim;ento,~en compareacidn con 103 eonoci-
dos, ofrece:la ventajJa de que los efectos de abresto'prcduci—
dos conforme al mismo, acusan una 8olidez cesi ilimiteda a
las gotas de agua, y una resistencia a la ebullicién., no alcen-
zada hasta el presente. _

Los sigulientes Ejémplos. en los cuales ha éido empleada -
como tejido la muselina de algoddén blaﬁqueado, estén destina-

‘dos pera dilucidar el invento mhAs detenidemente. Las partes

indicadas son partes en peso, y los por ciemnitos som por cientos

en peso.

EJEMPLO 1.

Sobre 35 pertes de melamina se vierten 126 partes de

formsldehido acuoso, al 36,5 % , que previamente ha sido gra-
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duado a un pH de 7,5 a 8,0 , con solucién de carbonato aédiéo
ecuosa, al 10 %, calentando a 70-802 C., hasta que se presenta
disoluecién clara. Seguidsmente se diluye la solucién con agua
fria a 900 partes en voiumen. enfriéndose a 25-302 C. y mezelén-
dose con una soluciém de 7 partes'deycloruro de gluminio cris-
telizado en 100 partes en volumen de agua.

Con esta soluclién es impregnado el tejido hasta una absor-
cién de liquido de sproximadsmente 100 % , secando seguldamente
durante alrededor de una hora a 40-502 €., efectuando luego
el acondiclonemiento por rociamiento con sgua. El tejido asi
preparado, es pasado trés veces por una calandra de friceiénm,
celentada a aproximademente 1402 C., y c¢alentando finalmente
atn aproximadsmente durante 10 minutos a 1202 c.

El efecto chintz o satingdo producido de este modo, fesulta

en alto grado s86lido a las gotas de agus y a la ebullicién.

-Después de una ebullicién de £ hora en un bafio de lavado, gue

sobre 1000 partes en volumen de 1iquido contiene 5 partes de
Jabbn y 2 parteé de sosa, presenta el tejido solamente una
mermg. re#ucida de lustre. .

Las condiciones de secado pueden iguslmente determinarge

diferentes. Es aplicable toda modelidad de secado que evite uns

excesliva condensascién del condensado de melasmina-formaldehido.

Ademés, resulta posible, por modificacién de la presién en le

calandra, y/o devla veloeldad de rotacidédn y temperatura del
eilindro de friceiédn, regulﬁf el grado de la producecién de
lustre.
EJBI PLO 2.

 Se vierten sobre 35 partes de melamina, 104 partes de
formeldehido al 36,5 % » que por adicién:de sdlucién acuosa

de carbonato'éédico ha sido graduedo a un pH de 7,5 - 8,0,
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calentando durante 15 minutos a 70-802 C. La solueién clara -

es dilufde con ague fria a 900 partes en volumen;_seguidamente
enfriada a 20-258 C. y mezclada con una soluciédn de 8 partes |
de cloruro de zinc en 100 partes en volumen de agua.

Con este solucién es tratado el tejido conforme a las indi-
caciones del EjJemplo 1. El efecto chintz o satinado obtenido
en esta operacidén, resulta algo';enos resistente a la ebulli-
eién que el del Ejemplo 1.

EJENPLO 3. .

55 partes de trimetilolmelamina son disueltas por esparci-
miento en la triple cantided de agua hirviendo. Después de la
adicién de 99 partes de formeldehido el 36,5 % que ha sido
graduado con solucién acuosae de carbonato s6dico al 10 % a
un pH de 7+%5 - 8,0 ; se calienta la solucién durante 15 minutos
a 705809c., diluyendo seguldamente con agua fria a m&s o menos
900 partes en volumen, y enfriando e 25-302 C. Luego se mezclea
la solucién con ung disolucién de 8 partes de nitrato de alu-
minio eristalizado, en 100 partes en volumen de agua.

Con la solucién de impregnacién asi preparada, es tratedo
el tejido segfin las indiceciones del Ejemplo 1. El efecto
ohintz o satinado resultea tan s6lido a la ebullieién, que no
presenta disminucién de brillo después del lavado citado en el
Ejemplo 1. | .

EJEMPLO 4.

75 partes de hexametilolmelamina son disueltas a 802 C
en, aproximadsmente, 500 partes en volumen de agua. Si hace
falta, es filtreda le solucién; seguidamente diluida con agua
fria a aproximadamente 900 partes en volumen; y mezciada,des-
pués del enfrismiento a 20-252 C., con una solucién de 10 par-

tes de cloruro célecico en 100 partes en volumen de agua.
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El tejido tratado con esta soluclién, segfiin las indicacio-
nes del EjJemplo 1, acusa un efecto chintz o satinedo que es
similar al del Ejemplo 2.

S1 se emplesn, en vez del cloruro céleico, aproximadsmente
8 partes de cloruro de aluminio, nitrato de sluminio, o cloruro
de magnesio, se obtienen efectos chintz o lustrosos que no
acusan ninguna disminucién de lustre después de la pruebg de
lavaedo, indiceda en el Ejemplo 1. '

EJEMPIO S. ;

1 mol de melemina es calentado con 8 moles de solucién
acuosa de formeldehido al 32 % en volumen, en befio maria hir-
viendo, hasta que se pfesenta le disoluciéﬁ. Seguldamente es
enfriads la solucién en agus glaclel. E1 hexametilolcompuesto,
en é&llo segregedo, de la melamina, es separado por filtracién
¥, después del secado, disuelto en el refrigerante de reflujo
en la triple cantidad de metanol, en presencia de aproximadae-
mente 1/100 mol de &cido clorhfdrico u otro &cido enérgico.

Tan pronto como se haya producido ia solueién, se gradta con
lejla de sosa a coloracibn rose a la fenolftalelna, soncentrén-
dose la solucidn, conteniendo aproximadamente 90 %'de compuesto
de condensagibn.sélido. a un Jjarabe espeso, por evaporacidn.

80 partes del jarabe asl conseguldo, son dilufdas con agua

a 1000 partes en volumen, sraduénddse la solucién obtenida

con 4cido clorhidrico al 30 %, e un pH de mé&s o menos 3,5.

El telido refinado,con arreglo el procedimiento resefiado
en el Ejemplo 1, con esta solucién, presenta un efecto chintz
o lustroso sé6lido a la ebullicién, que no presenta disminucién
de brillo después de la prueba de lavado, meﬁcionada en el 4
Ejemplo 1. '
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De una meneres semejante a la indicada en el Ejemplo 5, si

bien dejando aparte el aislamiento y secado‘de la hexsmetilol-
melemina, disolviendo primero la melamina en solucién acuosa
de formaldehido al 40 % en volumen, ligeramente alcalina,
calentando ls solucién después de la adicibn de 32 kgs de
metenol sobre aproximsdamente 58,5 kgs de solucién. en presen-
cia de fcido clorhidrico, volviendo seguidemente & alcalinizer
Yy concentrando por evaporaclién, se prepare un jarabe que con-
tiene aproximedemente un 73 % de compuesto de condensacibn
86lido. 80 partes de este jJarabe son diluides,con agua, a

1000 partes en volumen, adicionéndose a la solucién obtenida
eproximadamente 4 partes de cloruro de emonio.

Un tejido refinado con esta solucién, segin las indicacio-
nes del EjJemplo 1, posee un efecto chintz o satinado sé6lido
a-la ebullicidén, que no presenta disminueiénfalguna de_brillo
@espués del lavado mencionado en el EjJjemplo 1.

Como es natural, queda sobreentendlido gue la proteccidn
que se recesba para la invencién, no queda limitada a los
EJjemplos de ej}ecucién pr&cfica indicados en la deséripcibn.
pues la protececidn se-gxtiende a todas aquellas formas equiva-
lentes de ejecucién basadas en la solucidn lograda por el in-

vento.
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Hecha lg descripelén del presente invento, se hace constar

que esta solicitud se acoge a los derechos de priorided de la

patente No. 28916, depositada en SUIZA en feche 28 de Noviem-

“bre de 1947, y se declaran como nuevas y de pfopia invencién

las sigulentes reivindicaciones: ’

18.- Procedimiento para la fijacién de los efectos de
calandre, plenchado y preferentemente de los efectos chintz
o satinados, sobre los tejidos textiles, a‘cuyo efecto el
te jido es impregnado con una solucibén de un condensado de
melamina-formaldehido; éndurécible. eventualmente eterificeada,
secagdo y eventualmente, después de su acondicionamiento, some-
tido al necesario tratamiento mecénico, y siendo finalmente
calentado en presencia de un catalizador de endurecimiento con
obJeto del endurecimiento del condenssdo, caracterizado esen-
clalmente por el hecho de llevar a cabo la impregnecién con
una solucién acuosa que contiene un condensado de melamina-
-formaldehido endurecible y, eventuslmente, eterificado, en
el cual 4-6, de preferencia 5-6, moles de formaldehido estén
engarzgdos con 1 mol de melaminsa.

28, - Procedimiento para la fijacién de los efectos de
calandra, planchado y preferentemente de los efectos chintz
o0 satinados, sobre los tejidos textiles, segln la reivindlca-
cién 12, caracterizado esencialmente en que los tejidos, espe-
cialmente los tejidos de elgoddén con efectos de calandra, plan-

chado o, de preferencia, efectos chintz o satinsedos, resultan
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fijados de modo s6lido al lavado y ebullicién.
38 .- Procedimiento pera la fijacién de los efectos de

calandre, planchado y preferentemente de los efectos chintz

) o satinados, sobre los telidos textiles.

Segfin se describe y reivindica en la presente memoria des-
eriptiva, que consta de trece hojas, folladas y escritas a
mAquina por unas sole csarsa.

‘Medrid, a 25 de Noviembre de 1948.

CiBA Société Anonyme.
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