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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PROTECCION DE MATERIAL FIBROSO,
CONTENIENDO CELULOSA, CONTRA EL ATAQUE POR MICROORGANISMOS,
a favor de la firma suiza, CIBA SOCITA.;AITQNYALNde Basilea
(Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Es conocido que se puede tratar material fibroso
que contiene celulosa, por ejemplo, tejidos e hilados, con
aminoplastos endurecibles, para mejorar el material en di-
versos aspectos. ASI resulta posible, entre otras cosas,
aumentar la resistencia al arrugado y al hinchado de teji
dos. los efectos logrados en gran parte, son debidos a que
los aminoplastos, por si solos, o incluyendo la celulosa,
constituyen una armazén tridimensional, de forma mas o ne-
nos estable, insoluble, lo cual tiene lugar en virtud de un
emplio reticulado de la resina. El conocido tratamiento pa
ra aumentar la resistencia a arrugado y al hinchado de t3
jidos se efectaa de nodo que se satura los tejidos con solu
ciones o0 emulsiones de aminoplastos que, eventualmente, a&n
contienen activadores de endurecimiento, después de lo cual

se seca, sometiéndolos finalmente a un tratamiento a tempe
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rgturs gumentada, Por ejemplo, a aproximgdamente 120-160°,

Para ol endurecimiento de la resina. E1l reticulado gue se
produce en esta modalidad de endurecimiento, el cual es ne
cepario para las finslidades arriﬁa indicadas, tienen asi-
mismo -consecuencias desventajosas, por ejemplo, son dismi-
nuidas las propiedades mecénlcas del meterial fibroso, tac-
t0 y dureza son influidos en sentido desfavorable, y la
rosibilidad de un tefildo mediante colorantes directos es
disminuida, o puede, ineluso, quedar totalmente suprimida,

Se ha de atribuir a la influencia desventajosa, prin
cipalmente de las propiedades meclnicos, por los conocidos
procedimientos de impregnacibn, ¢ue -si bien es conocido
yue por un tratamiento de materizl fibroso celulbsico con
aminoplastoé paede lograrse una cierta proteccibn contra el
ataque por microorganismos— esta posibilidad ha quedado has
ta el presente sin utilizacibn prhctica. Es comprensible qﬁe
un tratamiento de hilados que disminuye la resistencia a la
rotura del materisl, resulta extraordinarismente desventajo
80 y que no entra en cuente por finalidedes pricticas, ei
los hilos hen de transrformarse, por ejemplo, en redes de
pescar, cuerdas, O cables, y que, en tal tratamiento, tam
poco resulta apropiado para ser aplicado a productos acabs
dos de diche indole, es decir, en redes de pescar, © cables
navierog y similares.

_ Anors bien, se ha encontrado que se pusde proteger &
pruebg de agua, material fibroso conteniendo celulosa, contm
el gtague por microorganismos, bajo &mplie conservacibn de
las propiedades textiles del material, si se lleva a cabo
la impregnacibn son soluciones 0 emulsiones acuosas © de

eminoplastos endurecibles, de modo qQue, despubs del impregna
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do del material fibroso y eliminacién mecénica del liquido
de impregnacion excedente, se transpone los aminoplastos
dentro y sobre las fibras en el estado insdublé en agua,
sin eliminar por secado totalmente el agua procedente del
liguido de impregnaciéon excedente, se transpone los amino
plastos dentro y sobre las fibras en el estado insoluble

en agua, sin eliminar por secado totalmente el agua proceden
te del liquido de impregnacién y retenida por las fibras,
hasta la terminacién de la condensacién de resina, de mane
ra que la condensacion tiene lugar en presencia de agua.

El buen resultado del procedimiento estd basado en
el aprovechamiento del hecho sorprendente y desconocido has
ta el presente, que la condensacion de aminoplastos endure,
oibles conduce, seg&n las condiciones de condensacion esco
gidas, a fasces finales distintas una de otras, las cuales
surten msipaismo efecto distinto en el material fibroso tra.
tado. Con arreglo a los procedimientos usuales hasta el pre
sente, con secado y endurecimiento térmico, es disminuida,
como ya se ha mencionado més arriba, la resistencia a la ro
tura de las fibras y la posibilidad de su tintura con colo-
rantes directos. En contraposicién a éllo existe, como se ha
encontrado, la posibilidad de llevar a cabo la condensaciéon
de loa aminoplastos, y de conduoirla a una fase final, asi
mismo de otra manera, 0 sea, en presencia de agua que las
fibras retienen del liquido de impregnacion, a cuyo efecto
una resina, terminada de ser condensada de este modo, no
influye, a lo sumo, de modo insignificante, en la resisten

cia a la rotura de las fibras y en la posibilidad de su te-

fido con colorantes directos, pero protegiendo las fibras tra ¢
i

tadas contra el atague por microorganismos.
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Hasta el presente no ha sido posible verificar en
gué modo se distinguen las dos fases finales. Las diferen
cias podian apreoiarse uUnicamente por las diferencias de rej
sistencia a la rotura de las fibras impregnadas y la posibi
lidad distinta de su tefiido con colorantes directos.

La fijacion segun el inventg de los aminoplastos,
puede efectuarse enteramente sin secado del material fibro
so impregnado, o bajo secado parcial del mismo, antes o
durante el proceso de fijacion, siempre que el secado se
desarrolla uniformemente, sin molestia migracion del prodno
to de condensacion y que el mismo no se lleva al extremo
que la afinidad de las fibras para colorantes directos va
ya disminuyendo. La modalidad més sencilla de la ejecucion
consiste en el detalle que el material fibroso impregnado
con una solucion o emulsidén, es conservado durante un tiempo
prolongado después de su exprimido o centrifugado, es decir,
después de la separacion mecanica del liquido de bafio excesi
vo, sin secar y bajo evitacion de un secado prematuro. EI
espacié de tiempo, durante el cual ha de almacenarse el na
terial, oscila entre unos cuantos minutos, hasta algunos
dias. Depende, por una parte, de los aminoplastos y activa
dores reaccionales empleados y, por la otra, de la tempera
tura de almacenamiento. El almacenamiento puede tener lugar
a temperatura ordinaria, o bien aumentada también, por
ejemplo, a 80”. Se ha mostrado ventajoso, almacenar el nma
terial fibroso impregnado en un recipiente cerrado, porque
de este modo se impide, automaticamente, un secado pramatu
ro. Después de efectuada la fijacién de la resina, ordina
riamente, es bien aclarado el material fibroso y, seguida-

mente, secado, como se ha expuesto méa arriba, puede tener
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luggr el procedimiento segun el invento, asimismo, con un
secado parcial antes o durante la fijacién de la resina. Al
efecto ha de cuidarse de que no se produzca ningun sébrese
cado de partes individuales del material textil tratado, ni
ninguna migracion de la resina no fijada durante el secado,
ya que, de lo contrario, puede ser perjudicado el éxito del
tratamiento. Un secado uniforme puede efectuarse, por ejem-
plo, de manera que se almacena el material fibroso impreg
naco en una camara secadora, a través del cual pasa una
corriente de aire con determinada humedad de aire relativa.
El material fibroso, de este modo, puede ceder solo tanta
humedad, hasta que haya alcanzado el grado de humedad del
aire gque pasa encima.

Hasta qué extremo puede ir el secado, no puede ind:i
carse en forma general, porque se deben tener en considera
cién diversos factores, cono temperatura de almacenamiento
o actividad del catalizador de endurecimiento. Conp se ha ve
rificado, es posible, en cientos casos, eliminar toda el
agua, hasta un aproximadamente 5 por ciento encima del con-
tenido de agua normal de las fibras y fijar, no obstante,
la resina conforme al invento. En una prueba* en la cual
fué eliminada por secado toda el agua hasta un 2 1/2 por
ciento encima del contenido normal de agua de las fibras,
fué observada s6lo una insignificante disminucion del poder
tintéreo frente a colorantes directos con conservacion de
resistencia practicamente completa.

Con la finalidad de aclarar, si la fijacién de re-
sina ha tenido lugar segun el invento, puede facilitar ex-
plicacion una comparacion de las resistencias a rotura del

material tratado y no tratado. Material tratado con arreglo.
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con arreglo al invento, presenta, aprozimadamente, la miamg
resiétencia a rotura que material no tratado, mientras que
material fibroso impregnado, conforme al procedimiento oxr
dinario, sufre uns merms de resistencia de hasta un 30 por
ciento y mhs. La verificacibn relativa a posibllided de tin
ture de las fibras con colorantes directos puede ser lleva
da a cabo, ventajosamente, con él colorante que tifie azul,
Direkthimmelblau grtnlich (azul celeste verdoso directo)
(Schultz, Tablas de Colorantes 72 Ed., N° 510). Material
fibroso tratado segln el procedimiento es tefiido por este

colorante con lg misma intensidad, o incluso mhs bien afin

- algo mhs intensamente que material no tratado, mientras gue

material fibroso, impregnado sezin el procedimiento ording-
rio, afin 86lo es d&bilmente teifiido por este colorante.

- Por el concepto de aminoplastos sndurecibles, gue
pPusden ser asprovechados para el presente procedimiento, han
de entenderse, tanto resinas a base de carbamida y az base
de melegming hidrosolubles, como asimismo, limitadamnente hi
drosolubles, endurecibles, eventualmente eterificadas, que
son obtenidos de modo, de suyo conocido, por condensacibn

de formaldehido con compuestos, como por ejemplo, urea,tio

urea, cisnamida, dicisndiaemida, biguanida, melemina, formo

guananineg, acebtoguanamina, etc., asi como mezclas de tales
comouestos entre si, adembs, los qluil- y gcilcdompuestos de
los mismos. Se obtiene resultados particularmente buenoé
con empleo de productos de condensacibn afin hidrosolubles

a base de melamina y formaldehido, por ejenplo, un producto
de condensaclbn iimitadamente hidrosoluble, a base de 1 mol,
de melaming y, eproximadamente 3 moles de formaldehido.

Por productos de condensacibn, limitademente hidro

T T 1
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solubles, en el sentido del presente invento, han de enten
derse aquellas fases intermedias coloideles que se originan
primero al continuer la condensacibn mhs allh dd la fase
metilol cristalina. Se caracterizan porque se precipitan

de sus soluciones acuosas concentradas por adicibn de agua
(comp- XKolloid-Zeitschrift, Tomo LVII, oct.-fic. 1931, pag.
233, columna izquierda). '

Ios productos de condensacibn, ilimitademente hidro
solubles, son aplicados en forma de solucionss acuosas, mien
tras que los productos de condensaciém limitadamente hidro
solubles, llegan a aplicacibn, o en forma de soluciones de
los productos de condenssmcibn que han sido hechos solubles
con syuda de acidos, 0 en forma de emulsiones. Conveniente-—
nente se adiclona, tanto a las soluciones, como gsimismo a
las emulsiones activadores rescciongles. Como tales entran
en consideracibn los catalizadores de endurecimiento ususles
generalmente, por ejemplo, fcidos, como acido clorhidrico,
égido sulfirico, o acido fbrmicoj; se puede tomar recurso,
asimismo, a sales de &cidos endrgicos con bagses débiles, por
ejemplo, sales de amonio de Ahcidos inorghnicos y orghnicos
endrgicos, como cloruro ambniéo, sulfato ambnico, nitrato
anbnico, oxalato de amonio o lactato de asmonio. Con empleo
de soluciones de aminoplastos, a las, cuales esthn adiciong
dos foldos, hay que hacerse cargo que estas soluciones han
de estar recién preparados, ya ue, en virtud de ciertaes al
teraciones de las soluciones al ester en reposo, queda nar
cadamente perjudicada su aptitud pars las finslidades del
presente invento.

Tos befios para la impregnceibn seglin el invento con_

tienen, ventajosamente, aproximadamente, un 3-10 por ciento
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de aminoplasto, o en disolucién, o en emulsién. La impregna
cion es efectuada, convenientemente, de nodo que los amno®
plastos llegan a las fibras en una cantidad de, aproximada-
mente, un 3 - 10 por ciento, de preferencia, de alrededor
un 5 por ciento del peso de fibra.

la impregnacion puede tener lugar, segun los procedi
mientos usuales y bajo empleo de las disposiciones usuales.

El presente procedimiento puede aplicarse con todas
las fibras que contienen celulosa. Resulta particularmente
apropiado para el tratamiento de la celulosa nativa, cono
por ejemplo, el algodén, o las fibras de liber. EIl invento
se presta, de excelente manera, para el impregnado de mate-
rial a granel, hilos y sus fases previstas como mechas que
han de transformarse ulteriormente en redes de pescar o0 ca
bles navieros, o para la impregnacion de tales objetos mis.
mos. También el tratamiento de tejidos a base de fibras qgie
contienen celulosa, entran en consideracion para el presente
idvento.

Por combinacion de la impregnacion con otros medios
protectores, como por ejemplo, materias curtientes, gungici
das, o bactericidas, adn puede aumentarse la proteccion con
tra el ataque de microorganismos.

En los siguientes ejemplos significan partes, partes
en peso, la relacion entre parte en peso y parte en volumen
es la misma cono entre el quilogramo y el litroy las tempera
turas estén indicadas en grados Celsius.

EJEMPLO 1.

Hilo torcido de algodén basto, destinado para la

manufacturacion de redes de pesca, es inmergido en forma de

maneja en una solucidén recién preparada que contiene

——

—

[

L



60 g de un producto de condensacién limitadamente
hidrosoluble a base de 1 mol de melamina y 3
moles de formaldehido.

24 g de acido férmico

1 g de un agente mojaiie, no ionégeno, por litro,

a temperatura interior, efectudndose varias pasadas, en es
tado sumergido, y comprimiéndolo para desalojar el aire con
tenido en el hilo, reduciendo su peso por centrifugado a un
170 por ciento del peso primitivo de hilo, y es almacenado
durante un tiempo prolongado (durante la noche o 1-3 dias)
en recipiente cerrado. Seguidamente, se aclara, primero,
con solucion de amoniaco, diluida, luego muy a fondo con
agua, y se seca.

Propiedades mecanicas, aptitud para el hinchado y po
sibilidad de tefiido son colorantes para algodén, han guedado
practicamente invariadas, peroel hilo ha quedado resisten
te contra el atague bacteriano que tiene lugar en el agua.
Un tratamiento en el lodo de putrefaccién durante 4 semanas
a 37° 0., di6 para hilo no tratado y tratado segun el ejem-
plo 1, los siguientes valores de zesistencia

Resistencia a la rotura en Kg.
Antes de la prueba en al cabo de 4 semanas

lodo de putrefaccion: de lodo de putrefaccién
Hilo no tratado 9*4 0
Hilo tratado segun
el ejemplo 1 9*2 oy7

EJEMPLO 2
Hilo blanqueado de algoddon es sumergido en una emulsién acuo
sa, recién preparada, conteniendo

35 g de un producto de condensaciéon limitadamente

hidrosoluble a base de 1 mol de melamina y 3 moles de formal
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0,4 g de gelatina

3*5 g de cloruro de amonio) por litro,
efectudndose en la misma, durante aproximadamente 5 minutos,
repetidas pasadas del mismo bajo repetido exprimido. Después
de reducido por centrifugado a un 170 por ciento del peso
primitivo de hielo, es calentado en recipiente cerrado a
80°%0. y, seguidamente, a fondo aclarado con agua fria. Al
caho de aclarar durante 24 horas en agua corriente, presenta
el hilo un contenido-N de un 2,56 por ciento y presenta una
buena aptitud de resistencia contfa el ataque por microorga
nismos del lodo de putrefaccién. Aptitud de tintura cpn colo
rantes de algodén y propiedades mecanicas han quedado inva-
riadas en comparacion con el material de partida.

Si se efectua la fijacién de resina, no conmo se ha
indicado en el ejemplo, sino del modo usual, por secado con
subsiguiente endurecimiento (6 minutos a 140°), entonces
existe con contenido-N idéntico después del aclarado en agua
corriente de un 2,56 por ciento, igualmente, una buena apti
tud de resistencia contra el lodo de putrefaccion, si bien
la estabilidad ha disminuido por el tratamiento por nmés de
un 40 por ciento. Si el hilo impregnado no es sometido a un
tratamiento de calor hdmedo, ni al usual endurecimiento en
seco, sino secado a continuacion del impregnado directamente
a temperatura interior, entonces no se produce una fijacién
digna de mencion de la resina. El contenido-N, después del
aclarado en agua corriente, solo importe 0,27% y no existe
efecto protector contra el lodo de putrefaccion.

El producto de condensacion, limitadamente hidrosolu

ble, empleado en los anteriores ejemplos, puede, por ejemplq
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obtenerse de lg siguisnie manera:

Una solucibn de 1 mol de melamina en aproximadamente
3 moles de solucibn de formaldehido scuosa es calentada con
un pHvde 8~9 tanto tienpo, a gproximadamente 8000., hasta
que 1 parte de una prueba enfriada, mezclada con 3-4 partes
de agua fria apenas presente un enturbiamiento. Seguidemente
es concentrada la solucidn del modo usual, por ejemplo, en
el sccador de pulverizacibn, por eveporscibn a sequedad.

BJIELPLC 3

Zn la fabricéci&n de hilo de algodbn para redes

de pescar impregnadsa lag mecha con una solucibn que contiene
por litro
50 & de un producto de condensacibn, ilimitadamente
niarosoluble & base de 1 mol de nelaming y, asproximadamente,
2 moles de formaldehidc, hg 4
5 g de cloruro de amonio. :

Para que quede garantizado un uniforme impregnado,

es recomendable, emplear mecha cocida, 0 adicionar a la sO
lucibn de impregnacidén 1 g por litro de un agente de humec

tacibn no ionbgeno.

S N WY g NS S

Bl impregnado es efeciuado, convenientamente; gl re
torcer en hfimedo en la retércedora, haclendo pasar, al efeg
to, la mecha antes del retorcer z través de la indicada sg
lucibn de impreghacidn, en vez de hacerls pasar por el agua.

Les bobinas de retorcer hlmedas son zlmacenadas du-
rente la noche en un secadero cerrado a aprcximadaménte 80°&,
en himedo, y seguidamente gclaradss, © diréctamente gecadag.

Un hilo, conservado de este modo, presentd al colo
carlo en lodo de putrefaccibn a 37°C. despubs de 8 semanas
todavia ninguna disminucibn de cstabilidad, mientras que hilo

E

no tratado hable perdido el cabo de 4 semanas toda estabill
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Tejido de algodén es tratado en el fular con una so
lucién de impregnacién, recién preparada con arreglo al
Ejemplo 1. EIl tejido impregnado con un efecto de exprimi
do de un 190 por ciento, es parcialmente secado a 75" en
un secadero, hasta que un aproximadamente 50 por ciento del
agua existente ha quedado eliminada por evaporacion. Duran
te el secado se introduce por soplado aire homedo en el se
oadero, para evitar un excesivo secado parcial. Al cabo de
aproximadamente 3/4 de hora se ha alcanzado el estado de
secado deseado y el producto de condensacion ha quedado ii
jado de modo insoluble en el agua, sobre la fibra. Las pro
piedades textiles dal tejido no han sido variadas, pero el
mismo ha quedado éppliamente a prueba de putrefaccién. Al
enterrar en tierra de estiércol hameda durante 2 semanas a
30y con un 30 por ciento de agua, practicamente no tiene
lugar ninguna disminucion de estabilidad.

8&% el tejido es anteriormente al tratamiento descri
to, impregnado con una solucién acuosa al 1 por ciento de
pentaolorofenol sddico, y secado, entonces es protegido,
asimismo, contra hongos que vegetan superficialmente. En
lugar del producto de condensacion a base de melamina-for
maldehido, utilizado en este ejemplo, puede emplearse, asi
mismo, uno a base de urea y formaldehido, o productos de
condensacion mixtos.

La invencion, dentro de su esencialidad, podré lie
varse a la practica en otras variantes de realizacién que
difieran en detalle de la indicada a titulo de ejemplo,

empleando los medios, proporciones y temperaturas nmes ade-



Se

10.

15,

20.

25,

cuadas, Por quedar todo &llo couprendido dentro del espi

ritu de lzg reivindicesciones.
HNoT A

Hecha lo descripciban dsl presenie invento, se hace
cogstar que la presente solicitud se acoge s los derechos
de prioridad de la pavente suizg ne 69.580, de fecha 10
de julio de 1951, y se declaran como nuevas y de propiz in
veneibn, las sizulentes reivindicaciones. J

18,.~- Procedimiento parz la proteccibn de material

fibrogo, contenienio celuloga, conbra el atague, por micro

~organismos, Por impregnacibn del material fibroso a tratar

con una solucibn o emulsibn acuosa de eminoplastos endure-
cibles que, eventuclmente, contienen afin activadores de reac
cibn, caracberizado porque se transpone despubs del impregna
do del material Tibrosc y despubs de la separacibn mechnica
del liquido de impregnacibn excedenidé, log sminoplastos en
y sobre las fibras en el estado insoluble en ¢l ggua, sin
quitar por secado el agua retenida por las fibras que proce
de del liquido de¢ impregnacibn, completamento hasta la ﬁermg
ngeibn de la condensacibn de resina, de manera gque la conden
sacibn tiene lugar en presgoncia de agua.

2,~ Procedimienio sesfin la reivindicacibn 12, carac
$erizado porque se toma recurso a materisl g @ranel, hilos,
0 sug fsses previag, para el tratamiento.

8.» Procodimiento sezlin las reivindicaciones de pa

tente 12 y 22, caracterizado porgue se toma recurso a redes

S i
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4&.- Procedimiento segun las reivindicaciones de pa
tente 1-5# caracterizado porque se utiliza para la impregna
cién una solucidon recién preparada de un aninoplasto que
contiene un acido como acelerador de reaccion.

53.- Procedimiento segun las reivindicaciones de pa
tente 1-5# caracterizado porque se emplea, para el impregna
do, una emulsion de un aminoplasto que aun contiene una sal
de un acido enérgico, con una base débil como activador reac:
cional.

6&.- Procedimiento segun las reivindicaciones 1-5#
caracterizado porque se tima recurso a un producto de con-
densacion a base de melamina y formaldehido para la impreg,
nacion.

78.- Procedimiento segun las reivindicaciones 1-6,
caracterizado porque se emplea, para la impregnacién, un pro
ducto de condensacion, limitadamente hidrosoluble, a base de
1 mol de melamina y, aproximadamente, 3 moles de formaldehi
do.

88.- Procedimiento segun las reivindicaciones 18 a
43, 68 y 77, caracterizado porque se lleva a cabo la tranjs
posiciéon del aminoplasto en el estado insoluble en agua,

a temperatura interior.

98.- Procedimiento segun las reivindicaciones 18 a
78, caracterizado porque la transposiciéon del aminoplasto en
el estado insoluble en agua es efectuada a temperatura au-
mentada; Por ejemplo, a 80°.

108.- Procedimiento segun las reivindicaciones 18 a
98, caracterusado porque se lleva a cabo durante el fijado

de resina un secado parcial.
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11".- Procedimiento segdén las precedentes reivind”.
oaciones, caracterizado porque se combina la impregnacion
con un tratamiento con materias curtientes, agentes fungici®
das o bactericidas.

12" .- procedimiento para la proteccion de material
fibroso, conteniendo celulosa, contra el ataque por microorga
nismos.

Segtin se describa y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de quince hojas, foliadas y escritas
a maquina por una sola cara, acomparfadas de la documentacion
reglamentaria.

Madrid, a 9 de Julio de 1952.-

CIBA, Soclata Anonyme.
p.a.

Py
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