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MEMORIA DESCRIPTIVA
sobre;
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS DE
CONDENSACION PARA HACER LOS TEIJIDOS INARRUGAB LES".

- Solicitantes: BOZEL-MALETRA, Soociété Industrielle de

Produits Chimiques, entided <francesa,
residentes en: 38, rue de Lisbonne,

PARIS, PFrancis.

Se sabe que se pueden obtener efectos de
inerrugabilidad sobre tejidos produciendo una condensa-
cidn de su materia constittutiva, por sjemplo, le celu-
losa, con compuestos metilolados de la urea o de 1la

5; melamina; Bstas condensaciones se efectian en presencia
de catalizadores acidos, tales como el nitrato de amonio;
el sulfato de amonio, el cloruro de aluminio, el dcido
0xalico y cuerpos anglogos.

En presencia de estos catalizadores acidos,

10. los compuestos metilolados antedichos son, sin embarge,
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una vez preparados, no pueden conservarse mas que

durante una duracidn muy limitade, por lo general,
durante algunas horas solemente; pasado este tiempo

se produce una precipitacidén, con lo que se inutiliza

6l baflo totalmente; ademds ya antes de este l{mite final
la eficacia del bafio disminuye: un bafio preparado de
nuevo da efectos muy superiores a un bafio preparadoe
después de algunas horas. Hasta en ausencia de cgtali-
zadores, la estabilidad de estos produstos metiloladwe
es muy limitada, lo cual disminuye considerablemente

le aptitud al almacenado de los rroductos mismos.

La inestabilided de los productos y de
los bafios de tratamiento repercute d e un moda muy d es-
favorable sobre s. posibilidad de utilizacidn pr&ctioa;
se han hecho también numerosas tentativas para aumentar
la estabilided de estos compuestoé Yy se han propuesto
algunos procedimlentos con dicho objeto, particularmente
la adicidn de substancias de peso molecular elevado,
solubles en agua y que no se ponen en reaccidn con los
compuestos metilolados, tales como los eésteres o éteres
de la celulosa, soluble en sgua. Sin emhargu,»g;ngnno
de estos medios propuestos ha permitideo hasta shora
aumentar sensiblemente la estabilidad de estos compues-
tos metilolados. También en mughos casos, la = lucidn
prectica adoptads actualmente es la febricacidn ™in
situ" de estos ocompuestos metilolados justeamente antes
de la preparacidén del baflo de tratamiento de los artfcu-
los textiles. Estw representa una gren complicacidn tdc-

nica por las razones sigulentes: por una parte, sisendo



45.

50.

55.

60.

65.

70.

»3—'

los bafios de tratamiento en sf muy inestables, es preclso
efectuar un nimero relativamente muy elevgdo de pequeflas
operaciones de fabricacidn de compuestos metilolados;
por otra parte, la fabricacidén misma de estos prodwe tos,
precisamente a causa de su gran estabilidad, es muy de-
licada. Se trate, pues, en este caso, de una fabricacién
quimica, éuya,ejecucién presenta dificultades téonicas
importantes y muy malas condiciones desde el punto de
vista del coasto del producto.

Ahore bien, le Sociedad solicitante ha des-
cublerto, que se podfan obtener compuestos metilolados
extremadamente estables, dardo a los textiles a base
de celulosa (fibrana-viscosa, rgyonQvisoosa, algoddn,
etc.) una excelente propiedad inarrugadble y si se ;e
aplica el procedimiento de fabricacion siguiente éue
constituye el objeto de la presente invencidn.

Se condensa urea, en medio acido, sobre
gliosal; el producto obtenido se comlensa después, en
medio alcalino, con una cantidad de formaldehido,tal
que solo una parte de los étomos de hidrdgeno cambiables
contra grupos metilolados se reemplace por tales grupos;
se efectia después una oondensacién, en medio acido con

10 20, en tal proporcidn que

un alecohol graso en C a C
solo una parte de los grupos metilolados presentes sze
se gteririéue por mloohol graso; el producto obtenido
se condenss por Ultimo de nuevo en medio alcalino, con
formaldehido y urea.

Los productos de ocondensacidn as{ obtemidos,
forman una pasta blanca de granulacidén extremademente

fina, que dan con el agues emulsiones lechosas, muy homo-
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génees. Tienen una estabilided prdcticamente absoluta
hasta en presencia de catalizadores doidos, y los bafios
de tratemiento preparados a partir de estas pastas pPueden
cons ervarse durante perfodos prdoticamente 111m1tadoa;

81 solo se precisa un perfodo de almacenado de algunos
meses, también se puede afiedir a estos productos, tan
pronto tiene lugar su fabricacién, el catalizador doido
necesario para la reaccidn con la celulosa, es decir,

un catalizador del tipo indicade al principio de la
presente memoria.

Eligiendo convenientemente ia cantidad del
producto de oaniensaciénv a base dé aloohol graso y la
longitud de la cadena carbonada del aloohol graso em- ‘
pleado, se puede también, si se desea, dar a los textiles
& ennoblecer, a la vez qQue unsa excélente inarrugabilidad,
una buena hidrofugacidn. Por el contrario de lo que suce-
de con los procedimlientos hasta ahora conocidos, se puede
al mismo tiempo dar a los textiles a tratar, si asi se
desea, un tacto suave, muy agradable, sin disminuir el
excelente efecto de imarrugabilided. Perc ademas de todas
las ventajas que quedan mencionadas, el presente procedi-
miento se distingue de los metodos empleados hasta ehora,
para hacer 1os tejidos inarrugebles, por otra earacter{s-
ticea que representa un gran pProgreso técnioo; mientras
que todos los procedimientos de inarrugebilidad conocidos
iban hasta ahora acompafiados inevitablemente de una dis-
minucidn de la resistencie de los textiles a la rotura
y al rozamiento, el tratamiento de las fibras textileg
por»los productos que constituyen el objeto de la pre-~

sente invencidn no influye desfavorablemente las prople-~
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dades mecdnicas de las fibras, sino que aumenta, Por
el contrario, en la mayorfa de los casos, las prople-
dades de resistencia mecanica de la materia textil. Los
efectos obtenidos resisten ademds perfectamente la lejia
ligera hehitualmente empleada para los textiles de esta
clase. ,

la primera fase A del procedimiento es la
condensacidn de la urea con el glioxal en medio dcido;
segﬁn una téenica oonocidq, se parte, de preferencia,
de una solucidn acuosa de glioxal, se la afiade urea en
exceso con relacidn a la proporcidn tedrica de 2 molécu-
las por moldcula de glioxal para la formacidn de aceti-
leno-diurea (o glyosal-diurea), se acidula, por ejemplo,
con dcide clorhfdrico y se calienta a la ebullicidn para
obtener un precipitado blanco de acetilsno-diurea.

Ia segunda fase B es la de la ¢ ondensacidn
del acetileno-diurea con el formaldehido en medio alca-
lino, para la obtencidn de derivados metilolados. Para
gque el pfoducto final ofrezca las propledades requweridas,
es conveniente que la cantidad d e formaldehido utilizeda

sea inferior a aquélla para la oual los 4 atomos de

hidrdgeno activos unidos sl nitrdgeno en la molécula de

acetileno-diurea, fueran todos subetituides por grupos
de metiliol.

Ia proporcidén de formaldehido utilizada
puede variar entre lfmites bastante amplios y, segin
las propiedades requeridas para el prodw to finel, el
nimero de grupos de metilol puede variar, por ejemplo,
de 2,5 a 3,5 por moléocula de acetileno-diurea.

La fase sigulente ¢ comprende dos opera-
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ciones que pueden ejecutarse sucesivamente, pero tam-
pién simultdneamente, a saber, la policondensacidn del
producto de la fase B y la condensacidn del prodicto
policondensado cén un alcohol graso.

Tos alocholes grasos utilizables para la on~
densacidn con las metilol acetileno-diureas son, de
preferencla, alccholes alifdticos saturados, d e cadena
recta o ramificada, que tienen de 10 a 20 dtomos de
carbono; se pueden utilizar no tan solo alocholes in-
dividuales sino también mezclas industriasles de alcoho-
les, tales como los que se obtienen por oxidacidn de la
parafina y por otros procedimientos de sintesis; 1los
alcoholes utilizados de preferencia son los qte compren-
den exclusiva o principalmente 12 a 18 &tomos de carhono.

Aquellos que poseen por lo menos 12 gtomos
de carbono permiten dar a los textiles tratados por el
producto finael del procedimiento un tacto suave parscido
al de la lana, e impedir una disminucidn de la s lidez
mecénica de las fibras. Segﬁn que se les haga entrar en
proporcién-mayor o menor en el producto fingi, las pro-
pledades hidrdfugas de los textiles tratados con este
producto son mas O menos spreclables.

Durante la fijacidn del alcohol graso scbre
las moléculas de metilol acetileno-diurea, hayan sido
o no condensadas previasmente, es convenlente introducir
un emulgante en la solucidn acuosa de metilol acetileno-
diurea antes de efectuar la condensacidn con el alcohol
graso; esta comdensacidn se ejecuta en el medio acido
anteriormente previsto para la policondensacidén de los

compuestos metilolados o después de haber acidulado la
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soluci on ecuosa de estos compuestos, con objeto de
efectuar simultdnesmente su policoncentrecidn y la
condensacidn con el alcohol graso.

1a dltima fase D del procedimiento es la
coni ensacidn, en medio alcalino del producto de la fase
C con la urea y el formzldehido o un producto de su
condensacidn previa, de preferencia la dimetilolurea.

El primer moda de actuar se elige de preferehcia puasto
que permite evitar una oomlensacidn de la dmetilolurea

o producto amilogo so:bfe s{ mismo, ®mo se produce cuanda
se ocondensa aparte la urea con el formaldehido y suprimir
asf{ la formacidn de substancias secuniarias que disminuyen
las cualidades de inarrugabilidad del producto finel. Es
recm mendable uti lizar el fommaldehido en razdn de dos
moléculas por moléeula de urea y, &e todos modos, es
preciso considerar que por debajo de 1,6 molécula, la
cantidad requerida para el producto final destinado a los
tratamientos de los textiles se compromete seriamente.

El ejemplo, segﬁn se ilustra en la invemsidn y
el modo de utilizar el producto fl nal del prccedimiento
descrito enteriormente para tratar textiles, oon objeto
particularmente, d @ hacerlos ilnarrugebles.

EJEMPLO -~

Se disuel ven 2,5 moléculas-gramos de urea en
una s lucidn acuosa de glioxal que encierra 1 molécula
gramo de glioxal a um o e entracidén de 8 a 15%. Se |
afladen después como catelizador, un pooco de acido ol or-
hfdrico, despuds se calienta a la ebullici dn durante
pocc tiempo y se deja despuds refrigerar. El acetileno-

diurea preol pitado se separa, se lava con agua y despugﬁ



195.

200.

205 L]

2lo.

215.

220.

-8- 922229

se pone en suspensidn en um cantidad tal de solueidn de
formaldehido a 30% qus tenge unas 3 moléculas de formal-
dehido por 1 molécula de aoetileno-diurea; Despuéds se
aloaliniza y se calienta a unos 60 a 80%, de modo que
se disuelva el acetileno diurea; se forma una metilol-
acetileno-diurea que se precipitarfe en parte de la
solucidén en el momento de la refrigeracidn. Sin embargo,
no se provoca esta pred pitacidn; se acidula, por el |
contrario, la solucidn atin caliente, por ejemplo, por |
medio de un pooco de acido acdtico y se la calienta des-
puds a la ebullicidn durante un tiempo suficiente para
que al refrigerarse no tenga lugar precipitacidn algum .
En 50 partes en peso de esta slualon se disuelve 1 parte
en peso de un sulfonato de aleohol graso (por ejemplo,
de sulfanato obtenid® por sulfom cidn de alcochol cetilicm
con deido clorosulfénico despuds de neutralizacidén con
una lejfa de sosa cdustica), luego se emulga con 20 par-
tes en peso de almholrcetflico y se calienta la mezocla
a la ebullicidn, con um agitacidn enérgica, durante 2
a8 3 horas. Para estabilizar la emulsidn, ;se afiaden des;
pudés 3 partes en peso de un producto de coniensacidn de
un alecohol greso ocon una cantidad de dxido de etileno
tal que el producto de comdensacidén obtenid sea bien

#0 luble en el agua y se emulgue la mezcla obtenida con
30 partes en peso de parsfim; por ﬁltimo, se refrigera
la mezcla & la temperatura ordimria afladient ola, con
agitacidén, una ocantidad correspondiente a 10 veces su
Peso de una soluct dn acuosa fria de fommaldehido a 30%.
Se disuslve en ella después la cantidad de urea corres-

pondiente estequidmetricamente a la cantided de formai-
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dehido despuds se alcaliniza la soluctdn y se la cealienta

-0 -

durante 1 hora con egitecidn & unos 40 a 50%. La emulsidn
que era iniclialmente un blenco lechogo toma ahoras el
aspecto de una emulsidn aceitosa; se la ms utfaliza. Al
refrigerarse, esta emulsidn se toma er mesa y da uns
pasta blanca., g

81 se desea afiadir al producto, una’;{vez ter-
minada su fabricacidn, el catalizedor scido né?%sario
para la reaccidén con la celulosa, se pone esta Ultima
en lucion acuosa concentrada y se la afiade en esta
forme a la pasta; se homogeniza luego la mezcla en un
aparato adecuado.

Para el tratamiento de la fl bra textil, se
disuslven 180 a 200 gramos de esta pasta por litro de
agua, despuds se impregna oon esta o lud én, el tejido
a ennoblecer; se orea después de tal modo que la cantidad
de bafio de tratamiento restante sobre el tejido corres-

ponda aproximpdamente al peso seco de la fibra textil;

‘despuéds se seca, luego se calienta durante algunos

minutos & una temperatura de 120 a 140% para provocar
la conf@lensacidn.
- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse qomftar-que los procedimient cs anteriormente
indi cados, son sugceptibles de modificaciones de d etalle,
en cuanto no gl tsreh su prineipio fundamental, siemic lo
que com tituye la esencla del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Introduceidn por 10 s#ios en

Espafia: "PROCEDIMIENT®G PARA LA OBTENCION DE PROIU CTOS
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DPE CONDENSACION PARA HACER LOS TETIDOS INadRUGAB LES";
caracterizéndose por lo sigulente:

19 - Procedimiento para la cbtencidn de
productos de condensacidn para hacer los tejidos inarru-
gables, caracterizendose por el hecho que se condensaa
urea con glioxal en medio a'cido, se condensa despué's,
en medio alcalino: el producto obtenido oon formaldehlide
en una proporcidn tal que una parte solemente de los
dtomos de hidrdgeno ectivo del producto de la primera
conflensacidn se reemplace por unos grupos de metilol,
efectudndose despuds, en medio dcido, una condensacidn
del producto metilolado con un alcohol graso que tenga
de 10 a 20 atomos de carbono en una proporcién tal que
una parte solamentse de los grupos de metilol se eteri-
fique con el alcohol graso y se coniensa por ultimo en
medio alcalino, el producto parcialmente eterificado
con formaldehido, y urea en razén de unas 2 moléculas
de formaldehido por molécula de urea.

2¢ - Procedimiento, segin lo especificado
en la reivimiiocacidn 1, caracterizado por el hecho dse
gue antes de efectuar la tercera qoniensacién se gomete
a una ocomiensacidn sobre s{ mismo, en medio agcido ¥
lmeciendo hervir su solucidn acuosa, el producto metilo-
lado resultante de la segunia condensacidn.

3¢ - Procedimiento, segin lo especificado
en la reivimiicacidn 1 o 2, caracterizdni ose por el he -
ocho d&e que, para efectuar la comensacidn final, se pre-
para, previamente, em medio alcalino un producto de
condensacidon del formaldehido y d e urea que se condensa

desgués con el producto parcialmente eterificado por
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el alcchol graso.
4% - Procedimiento, segun lo especificado

en una cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizandose por el hecho de que, en la primera
fase, me hace reaccionar una molécula de glioxal con
un poco més de dos moléculas de urea, oon objeto de
obtener esenclalmente la acetileno-diurea. -

5¢ - Procedimiento, segﬁn lo especificado
en una cualgquiera de las reivindiicaciones precedentes,
caracterizéndose por el hecho de gque se utiliza un al-
cchol graso Que posee mas de 12 dtomos de carbomno, en
proporoién suficientemeﬁte grande para conferlir una
mejor aptitus para impulsaer el ague a’lOs textiles tra-
tados por el producto finel.

62 - Procedimiento, segin lo especificado
en una cualquiera de las reiviniicaciones enteriores,
caracterizdml ose por el hecho de que, en la segunda
fase, sa regula la cantidad de formaldehido utilizada
para que el nimero de grupos de metilol por molécula
de acetilenc-diurea no exceda de 3,5 y que, de preferen-
cia esté comprendida entre 2,5 y 3,5.

72 - Procedimiento, segln lo especificado
en una cualguiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizendose por el hecho de Que, en la Ultima fase,
se utiliza el fommaldehido en razén a mds de 2 moléculas
por molécula de urea.

8¢ - Procedimiento, segln lo especificedo
en una cualquiera de las reivindiceclones anteriores,
caracterizandose por el hecho de Que se afiade al producto

final un catalizador aécido a los efectos de la comiensa-



bl ]

2228‘29.6

0idén oon el material textil a tratar.

9¢ - Procedimientc para la obtencidn de
productos de condensacidn para hacer los tejldos inarru-
geblea; tal y como queda substenciealmente descrito en
le presente Memoria, que consta de §oce hojas esoritas

a mdquina por una sola de sus caras.

Medrid, -6 ABO. 955

BOZEL-MALETRA, SOCIETE IND (BTRIELLE
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