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"UN PROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DE MATERIALES‘FIBROSOS?

Este invento se refiere a perfeccionamientos en la
formacién de productos de condensacidn de aldehidos y en la
catédlisis de esta,

I.a condensacién de muchos compuestos, especiaslmente

5 aminocompuestos, con aldehidos puede catelizarse por écidos.
Sin embargo, no es conveniente en muchos casos afiadir 4cido li-
bre a soluciones que contengan los ingredientes de los productos
de condensacién de aldehidos, Por ejemplo, mezcla de los ingre-
dientes de los productos de condensacidén aﬁino—aldehidicos vy

fcido libre son inesteblea y pueden experimentar la condensacién
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prematura. (El término vingredientes® cuando se utilice
aqui incluye condensados parciales, estos es, los llame-
dos productos intermedios de condensacién). Tales cata-
lizadoree &cidos deben afiadirse generalmente en el 4itimo
momento entes de ser preciso que tengas lugsr la condensa-
cién cetalizada por #Acidos y esta condensacién se efectda
generalmente por calefaceibén. Por esta razbm, es més con-
veniente tener una solucién de los ingredientes de un ‘
producto de condensacién sldehidico, especialmente un
producto de condensacién smino-aldehidico, que contenga
una susteneis que no catalice la condenseacifén en una exX-
tensién importante a temperatura ordinsris, pero que la
ecatalice cusndo la solucién se caiienta. Por consiguien—
te, en 1la formacién de productos de condensgcibén de amino-
compuestos y formaldehido, por ejemplo, urea y formal-
dehido, es ususl efiadir e una solucién scuosa de los in-
gredientes formadores de resina, una sal sménica de un
&eido fuerte, como el cloruro sménico o un fosfato améb-
nico, Una solucién como éste, tiene un pH francamente
elevado a temperaturs ordinsria, de tel meners que le con-
densacién no tiene luger o 1o hace solo lentamente, pero
por ecalefaceién el pH deaciende, debido a una reacecidn qui-
mica entre el ion amonic de la =al aménica de dcido fuerte
y el formaldehido o el producto de condensacién intermedio,
gue hacen que se libere el &cido fuerte de tal manera que
1s reaeccidén se cateliza y tiene lugsar més répidamente. Sin

embargo, existen ciertas desventajas,a las que se haré refe-
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rencis més tarde, que acompafian al empleo de sales sménices,
a causa de la resecién quimica aludida anteriormente.

Hemos encontrado ghora gue es posible wvencer estaa
desventajas, utilizando una solucién que contengs los in-
gredientes de un producto de condensacién aldehfdico, cu-
yo pH puede disminuirse por aimple eliminmcién del disol—
vente y/o ealefaceibn de la solucidén, por ejemplo, sim-
plemente concentrandoc la golucién por evaporacién, sin
ser necesarie ninguna reaccién entre los ingredientes
del producto de condensacién y ninguna sustancia afiadida.
La produeccién de tal golucién aprovecha una propledad po-
co conocida de ciertas sales dcidas de las que el fosfgto
de magnesio dihidrogenado es un ejemplo conveniente. El
t&rmino vdeido fosféricor se utiliza egqui significando
4oido ortofosférico y el término rfosfato" pere indicar
ortofosfato.

cuando se concentra por evaporacién a le temperetura
ambiente una solucién acuosa de fosfato de gédio dihidro-~
genado, la Bal que se separa primeramente es el fosfato

de s6dio dihidrogensdo. Con el término vtemperaturs ambien—

\ ten, cuando se utiliza aqui, se quiere indicar précticamente

209C. Por otre parte cuando uns solucién acuoss de foafa-
to de magnesic dihidrogenado se concentra por evaporacién
a temperature ambiente, la sal que se separa primero es el
fosfato de magnesio monohidrdégeno. Durante la separacién
del disolvente por eveporacién, desciende el pH de ambas

soluciénes; pero en el caso de la golueidn de fosfato de
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magnesio monohidrégeno ee que la relacién de sumento de

la acidéz con el aumento en la proporecidén de megnesio

en la solucién ge hece mayor despuds que se aleanze el pun-
to en el que empiezs la separacién.

Por otre parte, cusndo se calienta simplemente
une solucién acucsa de fosfato de magnesio dihidrégeno,
puede separarse fosfato de magnesio monohidrégens de le
solucidn a unos 709 Cy eetendo acompsaifiada esta separacidén
por un repentinoc gumento de la acidéz. Esto perece ser
debido 8l hecho de que a ests temperatura se forms un
hidrato del fosfato de magneaio monohidrégeno que es me-
nos poluble & este temperatura que el fosfato de magne~
sio dihidrdgeno, o la forma de fosfatd de magnesio mo—
nohidrégeno estable por debajo de esta temperatura. por
consiguiente, fal hidrato se separard por calefaccidn
de le solucidn por encima de la temperaturs, inclusc gin
eveporacién de la solucién, siempre que la concentracién
inicial de fosfato de mesgnesio dihidrégeno ses suficien~
temente alta. Para concentraciénes por encima de io g.
por litro, tal separacién tiene lugar por simple c¢alefoce
cién a ls temperatura anterior de transicidn de una solu-
cién acuosa.

El primér efecto puede llevarse s cabo en cual-
aquier disolvente ionizante del fosfato de metsl dihidrd—
geno, del que se separs ﬁrimeramente por evaporacidn uns
sal menos dcida. Asi, una solucidén en etanol de fosfato
de sodic dihidrégeno presenta el primér efecto, El segun~
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do efecto puede llevarse a cabo también en euslouier di-
solvente ionizante capasz de formar con foafato de megne-
gio monohidrégeno un completo o forms cristalina que Be
separerd de la solucién por simple calefaceidn, como
ocurre con el hidrato cuando se utilizs agus eomo disolven~—
te ionizante, V
Hemos descubierto que estos efectos, o por lo me-
nos el primero, pueden conseguirse con sales 4cidas de
dcidos polibédsicos distintas del foafato de magnesio di-
hidrégeno. Soluciones de sales 4cidas de lag que se sepa~
re una sal menos dcida antes que la citads sal 4cida, por
eliminacién del disolvente y/o0 por calefaccién pueden
obtenerse de dcidos polibdsieocs dAistintos del &cido fos-
férico, por ejemplo dcido fosforoso, 4cidc pirofosféri~
co, 4cido malénica, dcido maleico, 4cido tértaerico, y
écido suececinico,
Ejemplos de sales dcidas, cuyss soluciénes pue-

den emplearsge, son:

fosfato de calecio dihidrdgeno

fosfato de estroncio dihidrdégenc

fosfato de miquel dihidrégeno

fosfato de litio dihidrégeno

foafato de litio monohidrégenc

fosfite de calcio e hidrégeno

pirofosfate de magnesio dihidrégeno

malonato de caleio e hidrégeno

malonato de estroncio e hidrdégeno
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maleato de ealecio e hidrdgeno

meleato de bario e hidrégeno

tartrato de estroncio e hidrégeno

succinato de calcio e hidrdgeno
Es necesario simplemente que la sal decida 1o see de un
metal del gue se precipite uns =al menos 4cidea con el
mismo 4cido polibédsico, antes que la citada sal 4cida,
por simple separacién del disolvente y/o0 por calefaccién
de la solucién. Un metal como éste se designaréd en 1o
que sigue como "metal seleccionador.

Mediante el término vsal 4cida" se designe uns
sal en la gue no todos los dtomos de hidrégeno reempla-
zebles en la molécule de fcidc polibésico se hsllan sus-
tituidos por el metal seleccionado y el otro &tomo o &to-
mos de hidrégenc reemplazables estd o estén sin sustituir.

Mediante el término "ssl menos 4cida", se desig-
ne uns sal en la que se hallsn sustituidoa por el metal
seleccionsdo més 4tomos de hidrégeno reemplazables, en la
molécule de Acido polibédsico, que en el caso de la eita~
da sal fcida; el término incluye sales en las que todos
los 4dtomos de hidrdgeno reemplazables estén sustituidos.

Estos efectos son reversibles. Esto quiere decir
que sl estas soluciones, despuds de ser concentradss por
evaporacién ( o calentadas ), se diluyen de nuevo ( o se
enfrisn segin el caso) la sal separsds se redisuelve y
el pH se eleva de nuevo. Estos efectos pueden demostrar-
ge fécilmente medisnte loe experimentos siguientes eon

-6 -
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fosfato de magnesio y dihidrégeno,
A+ Precipitacidén y produceidn de acidez por eve~

poracién sin calefaccidn.,

Una clerta centidaed de dihidreto del fosfato
de magnesio dihidrégeno puro, cristelizado, mg(ﬂapo4)2.
2H20, se dieuselve en un peso igual de sgus. Despuée de
tres dias de dejarlo estar sl aire, con lo que la evapo-
recién tuvo lugar s la temperatura ambiente, se encontrd
oue se habian depositado eristales. Estos se filtraron e
identificaroh espectroscépicemente como fosfato de megne-

8io monohidrdégeno,

Una muestra de la solucidén original se diluyé’
diez veces con sgus y se encontrd que tenfa un pH de 3,6.
Una muestra del filtrado, tomada despuéas de tener lugar
la precipitecién y diluide anflogamente diez veces con
agua, se encontrd que tenis un pH de 3,0.

Be Precipitacién y produccidén de acidéz por ca-

lefaceibn s8in evaporacién.
Se preparé una solucidén gl 10 % de dihidrato de

fosfato de magnesic dihidrégeno puro, cristalizado, y se
encontré que ers estable infinidemente s temperatura am-
biente; su pH era 3,6. Esta solucién se celentd entonces
a la velocided de 102C, por hora y a 69¢¢. empezd g sepa-
rerse un débil precipitado pulverulento. Refluyendo esata
solucién dursnte 30 minutos se depositaron nuevas cantidg-
des de cristales que se separaron por filtracién e identi-

ficaron espectroscépicamente como fosfato de magnesio mo-
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nohidrégeno, E1 pH del filtrado era 2,8,
¢. Precipitacién y produccién de acidéz por

evaporacién e inversidén del efecto.

Se tomé una solucidn N/10 de fosfato de magne-
gio dihidrégeno encontrédndose que ere aelealina sl azul
de bromnfenol. Une centidad de ella se evapord a seque-
dad y se afiadié mgua para resteblecer el volimen a su
nivel original, El sélido no se redisolvié todo, pero la
mezela ers ahors fuertemente écida al azul de bromofenol.
Por sgitacién la mezcla se hizo mée alcalina y el ablido
se redisolvié grsduslmente, cusndo la mezcla se dejé es-
tar durente unos pocos dias a la temperatura embiente
recobrando la mezcla su color original.

D. Precipitacién y produccién de ecidéz por

separacién de disolvente sin evaporscidn.

A uns solucién N/10 de fosfato de magnesio di-
hidrégeno se le afiadié alcohol etflico., Hubo precipita-
cién inmediste de un s6lido y la solucién se hizo éeida

al azul de bromofenol.

En el presente invento se aprovecha cada uno
de estos efectos o mmbos, estos es, produccién de aci-
déz por separacién de disolvente y por calefaceién pars
llever a cgbo la catdlisis édcida de la condensacién de
eminoccompuestos con aldehidos.

Hemos descubierto que estos efectos pueden rea-
lizerse en soluciones gque contienen los ingredientes de

productoa de condensacibén aldehfdicos. Resultsa asi posi-
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ble preparar solucidnes, en disolventes ionizantes como
el agua o el metanol, que contengan los ingredientes de
tales productos de condensacién, cuyas soluciones tengan
un pH suficientemente alto que permita mantenerlos du-
rante largos periodos sin que tenga lugar précticamente
condensacién, pero que, por separaciém del disolvente y/o
por calefaceidn, presenten un répido descenso del pH unsa
vez que se haya alcanzado una concentracién y/o tempera-
turs critiea, pudiendo con ello temer lugar la condensa-
cién ecstalizads por deidos, Ccon objeto de que tal conden—
sacién sea efectivamente catalizada por dcidos, es nece-—
sario que el decido polibdsico tenga una constante de di-
soctacién primaris en agus no menor de 10—5.

La concentracién critica, que se hace referen—
cia antes es la concentracién a la cual ls solucidén se
hace saturada con relascién a la ssl menos 4dcida que se
separa antes de las sal 4cida. Le concentracién critica
depende de la naturalezs del metal seleccionado, de la
naturaleza del 4cido polibdsico y del disolvente ioni-
zante empleado y puede slterarse por otros ingredientes
en la solucién, especiglmente algunos iones comunes,., Sin
embargo, es posible generalmente determinar la coneentra-
¢ién eritiea para cuaslquier solucién, haciendo medidas
de pH a varias concentraciones y a la temperatura a la
oue se desee emplear el sistems y dibujando uns gréfica
que represente la relecién entre pH y concentracidn.

La pendiente de la curva varis répidamente en el punto
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en el que empieza g Separarse la sal menos fcida del me-
tal seleccionado, Algunas de estas gréficas se deseriben

-en 1o que sigue., La palabra vconcentracibn' se refiere

a la concentracién del metal seleccionado en solucién,

La temperaturs critice, cuando existe, es ung
temperatura de transieidn entre dos fases y es por tanto
independiente de los otros ingredientes en la solucién,

Si tiene lugar sobresaturacidén 1is geparacidén
de la sal menos dcida del metal seleccionado no puede
tener lugar inmediatamente de alcanzada la concentracidén
y/0 temperatura critica. Sin embargo, esto no es una des—
ventaja pera la mayoria de sus aplicacidnes. I,a separacidn
de la sel menos dcida estars simplemente retrasada y cuan-
do tengas lugar habrd un brusco descenso en el pH,

De acuerdo con el presente inven@o 8e proporcilons
uns solucidn en un disolvente ionizante de los ingredientes
de un producto de condensacidn aldehidico, cuye formgcidn
se cataliza por écidos, que contienen en solucidn una sal
dcida de un 4cido polibésico que tenga uns congtante de
disoeiascidn primarias en agua no menor de 10-6, con un me-
tal del gue precipite una sal menos écids, con el mismo dci~
do polibédsico, antes de lg citade sal 4cida, por separacidn
del disolvente y/0 por calefaccidn de la solucidn., De pre-
ferencia la solucidn contiene un fosfato de dihidrégeno de
un metal, cuyo fosfato trimetdlico o fosfato de monohidrd-
geno se separe antes que su fosfato de dihidrégeno, por

separacidén del disolvente y/o por caslefaccidn de la solu~—

- 10 -
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cidn.

Un métedo my conveniente de preparar una S0-—
lucién como ésta, que contenga el fosfato de dihidrége—-
no de semejante metal, es introducir en la solucién de
los ingredientes del producto de condensacién aminosl~
dehfdico, el fosfato de dihidrdgeno de una base cuyo
Posfeto de dihidrégeno se separe de la solucién por se-
parascién del disolvente y/o por calefaccidén antes que
su fosfato de monohidrégeno, como por ejempln un foefato
de dihidrégeno de un metal alecalino o de amonio, y tam~
bién una sal del metal seleccionado, como por ejemplo
magnesio, con un fcido que sea més fuerte que el 4cido
fosférieco., Es conveniente, desde luego, que ni la sal
del metal seleecionado con un &cido tal que sea més
fuerte que el fosférico ni el fosfato de dihidrégeno de
la base se separen primero de la solucibn, por separe—
cién del disolvente y/o por calefaccidn, a la tempera-
tura a que se somete la golucién. Una solucién que con-
tenga una sal &cida de un metasl seleccionado con un
4cido polibdsico distinto del 4cido fosférico, que ten-
ge una constante de disociacidn primaria en agus no me—
nor de 10-6, puede prepararse de manere anfloga.

Por consiguiente, el invento ineluye una solu—
cién en un disolvente ionizante de los ingredientee de
une resine aldehidica, cuya formascién se catalize por
écidos, que contienen en solucién una sal écida, es-

pecialmente una sal 4cida de un metal aleslino o de

- 11 -



$i

o

10

15

20

25

{;2:: QS@

amonio, de un Acido polibésico que tengs une constan—
te de disociacién primaris en agus no menor de LO-G,
(como el fosfato de dihidrégeno), y tembién una sal
de un 4cido més fuerte que el citado Zcido polibéasico
con un metal del que se separe una sal menos dcida con
el citado 4cido polibdsico (como su fosfato trimetdli-
co o foafato de monohidrdégeno) antes que la sal 4ecids
del citado metal por separacién del disolvente y/o por
calefaceidn de la solucién,

Le sal fcida puede ser, por ejemplo, una sal
s6lide o potésica del 4cido fosférico. El metal seleccio-

nado para utilizer con sales de dcido fosférico puede
ser, por ejemplo, litio, bario, caleio, estronecio, mag-
nesio, cinz, cobre, hierro (ferreso), mangeneso, cadmio
0 cobalto. Las sales ferroses no son adecusdas pare su
empleo con sales de 4cido fosférico si se necesita un PH
por debajo de 3,5 aproximadamente.

El é4cido més fuerte que el citado éfcido polibdgi-
co puede ser, por ejemplo, &4ecido clorhfdrico, 4ecido sul-
fdrico o 4eido nitrieo, teniendo cuidado de que la solu-—
cibn resultante no ataque indebidemente & los ingredien-
tes de la resina asldehfdics o el material gque se trate.
con la solucién,

Es preferible utilizar sales fcides de un metal
como los metales alcalinos, 1o més epropiado sales
écides de sodio; las sales 4cida de smonio es preferible
no utilizarles puesto que pueden dar lugar a alguna resc-

- 12 -
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cién con el aldehfdo o producto de condensacidén intermé-
dio en la solucién.

Une solucién como la definids antes comprende
un sisteme de sales que se comporta en cusnto a cambios -
de pH fuera de la conecentracidén y/0 de la temperatura
eritica, como si fuese simplemente una g0lucidn de la
sal 4cida del metal seleeccionado. Sin embargo, el sis~
tema debe ser tal que el pH a la concentracidn eritica
sea lo suficientemente elevado, o pueda hscerse suficien-
temente elevado mediante un amortiguador como se expli-~
caréd en lo gque sigue, para evitar la condensacibn pre-
matura de los ingredientes formadores de resina aldehf-
dica,

Uﬁbs pocos gistemas que se ha encontrsdo que
son de utilidad son:
(a) Fosfato de sodio dihidrégeno ¥ sloruro megnéaico
(b) Fosfato de sodio dihidrégeno ¥ sulfato magnésico
(c) Fosfato de sodio dihidrdgeno y cloruro cédleico

- (d) Malonato de sodio e hidrdgeno y cloruroc de estroncio

(e) Maleato de sodio e hidrégeno y cloruro bério

(£) Fosfato de sodio dihidrégeno y cloruro de litio

(g) Fosfato de sodio dihidrégeno y sulfato de niquel
(h) Fosfato de sodio dihidrégenc ¥ elorurc de estronecio
(i) Fosfato de dimodio e hidrégeno y cloruro de litio
(J) Fosfito de potasio e hidrégeno y cloruroc edleico
(k) Pirofosfeto de disodio dihidrégeno y sulfato magné-

-13 -
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(1) Malesto de -sodio e hidrégenoc y cloruro edlcico
(m) Malonato de sodio e hidrégeno y cloruro céleico
(n) Suceinato de godio e hidrégeno y cloruro célecico
(o) Tartreto de sodio e hidrdgeno y cloruro de estroncio
(p) Malato de sodio e hidrégeno y cloruro célecieco

La sal 4cida del citado fecido polibdamico y la
gal de un metal seleccionado con un 4cido més fuerte gue
el mencionado 4cido polibédsico, se wutilizan preferente-
mente en proporeiones précticamente equivalentes, aunque
un exceso de uno u otro hasta sproximedsmente 3 a 1 equi-
valentes no da lugar a ningén inconveniente., Sin embergo,
es conveniente emplear tales proporciones relativas, de
forma que ninguna ssl se separe de la solucibn antes de

aue tenga lugar la deseads separacién de ls sal menos

-~ 4cida, puesto que la sal que se separa de este modo no

tendris eplicaecidén dtil,

A concentraciones por debajo de la concentra—
cién critica y/o a temperaturas por debajo de ls tempera-
tura critica, las soluciomes que contienen los ingredien-
tes de un producto de condensacidén amino-sldehfdico son
completemente estables, debido a su valor de pH. Por tes—
tablesg" ge entiende que los ingredientes de la resins
emino-aldehidica en la solucidn no se condensa fécilmen-
te dejédndolos estar para dar productos de condensacidén

insolubles en sgua. Solucionee que contienen los ingre-
dientes de una resina de urea-formasldehido, con una rele

cién de urea s formaldehido 1:1,6 y un contenido en séli-
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dos del 20 % en peso/volimen son estables a 20¢C, Auran-
te un periodo no memor de una hora cusndo el pH se man-
tiene en 4, no menor gue 8 horass cuando el pH se man-
tiene en 5 y no menor que unas 24 horas cusndo el pH
se mantiene a 5,5. Es por tanto conveniente que el va-
lor del pH de las soluciones no sea inicialmente menor
de 5, Una razén por la que es preferible utilizar uns
sal dcide de un metal, como un metal alealino, mejor
que une sal dcide de amonio, cusndo se emplea también
una sal de un &cido més fuerte que el citado dcido po-
libdsico, es que el pH de las solucidnes que contienen
sales de metales como los metales glcelinos permanece
invarieble por simple reposo, mientras que el pH de las
soluciones que contienen males aménicas desciende porxr
simple reposc s causa de la resceibén ya citada con el
aldehido o producto intermedio de condemsacién que pue-
de contimar lentamente incluso sin calefaccidén; cuan-
do se emplea un metal como sal de metal alealino, no tie-
ne luger tal reaccidén, Es también conveniente utilizar
gales fcidas de metal que no se hidrolicen précticamen-
te en solucién.

cuendo la concentracidén critica es comparati-
vamente baja, la concentracién de sales que pueden man-
tenerse en solucién es pequefia, y de este modo la can-
tidad total de 4eido producido en la solucidn por pre-—
cipitacién de la sel menos édcida serd también pequefia,
Si la molucidén contiene trazas de 4lecali, el Acido for-
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mado puede neutrslizarse parcial Ziéﬂ%solcompletamen-
te por dicho #dlcali, Por consiguiente, en estas condi-
ciones existen una posibilided de que el pH final PIro=-
ducido no sea suficientemente bajo para catalizar efec-—
tivamente la condensacidén aldehfdiecs.

Sin embargo, si la concentracién eritice pue-
de eleverse a un valor superior, la cantidad de sales
que se mantienen en soclucién se elevard de tal manersa,
que la cantidad de 4cido producida aumentars tembién,
Elevando asi la concentracién critica, la cantidad to-
tal de écido formads podrd aumentarse haste un punto en
el que las trazas de 4lcali presentes no sfectarén ya
précticamente al pH final slecenzsdo. Hemos descubierto
ademés, que este elevacidn de 1ls concentracidén eritics
puede conseguirse si se incorpora a ls solucién un agen-
te capaz de formar un complejo soluble con los iones del
metal seleccionado,

El sgente debe ser tal que forme complejos con
el metal seleccionado que sean estables en valores ele-—
vados del pH pero que se descompongan progresivamente
cuendo el pH se rebaje. Ejemplo de tales asgentes forma-—
dores de complejos son el 4cido etilendiamina tetraacéd-
tico, dcido nitrilo triacético, 4cido cieloexilendiami
ng tetrascético y las males de metsles aslecalinos de es—
tos édecidos. Asf, cuando el metal seleccionado es celcio,
el agente formador de complejos puede ser 4cido etilen—

diamina tetraacético (EDTA) o una sal de metal slealino
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Ejemplos de sistemas de esta clame son:

(2) Fosfato de sodio dihidrégeno, cloruro célcico y la
sal disédica del 4cido etilendiemina tetraacético,.

(b) Pirofosfato de disodio dihidrégeno, sulfato magné-
gico y la sal disébdica del 4cido etilendiemins te-
trascético,

(c¢) Maleato de sodic e hidrdgeno, cloruro bérieo y la
sal disbédica del 4cido etilendismina tetraascético.

(é) Tartrato de sodio e hidrégeno, cloruro de estroncio
¥y la sal disédica del 4dcido etilendiamins tetraacé-
ticao,

Si el pH inicial de le solucidén es demasiado
bajo pars tener toda la estabilidad que pueda desearse,
el pH puwede elevarse por medio de un smortiguador, Tel
smortiguamiento se efectdia por adicidn a la solucidn
de une sustancias que sumente la concentrascidén de anio-
nee de la sal menos dcida (por ejemplo iones fosfato de
monohidrégeno), bien directs o indireectamente, Un su-
mento directo puede efectuarse por adiecién de una ssal
soluble que proporcione teles aniones (por ejemplo un
fosfato de monohidrégeno metdlico soluble, como un fos—
fato de monohidrégeno de un metal glealino), Un sumen-
to indireeto puede efectusrse por sdieldén de una sustsn-
cia que reduzce la concentracién de ion hidrégeno. Ejem~-
ploe de tales sustancias son el amoniaco o las bases
orgénicas, hidréxidos de metales alcalinos y las sales
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de metales alcalinos de Acidos méds débiles que el cita-—
do dcido polibésico, como el 4cido bbérico. Cusndo el &ci-
do polibéeico es el becido fosférico y la sal menos fcida
de un metal seleccionado que se separe es un foafato de
monohidrégeno, pueden utilizarse como amortiguadores los
fosfatos trimetdlicos. Le extensién en la que puede ele-
varse el pH. inicial de la solucibén por smortiguamiento
tiene un limite, que estd determinado, para uns concen-
trecidén dada de anidn polibédsico, por la cantidad de
iones metdlicos seleccionados libres en la solucidén., Cuan-
to més baja sea la concentracién de iones metélicos selec-
cionados libres, tanto mayor es la cantidad en la que la
solucién puede emortiguerse. Segin ya se indicé, la pre-
sencia de un agente formador de complejos provoea la for-
macidén de un complejo cue contiene slgo del metsl selec-
cionado. Afiadiendo un agente formador de complejos a la
solucién, puede rebajerse la concentracién de iones me-
t4licos seleccionados libres y elevarse el limite hasta
el cual la solucidén puede amortiguarse. Cuando el amor-
tiguamiento se efectda con una sal de un Acido més dAébil
oue el citado 4dcido polibédsico, o cuando el agente for-
mador de complejos es un 4cido o una sal de un fcido més
débil que el citado decido polibédsico, el nimero de equi-~
velentes afiadidos no debe exceder al nimero de equivalen-
tes de ién hidrégeno que pueden libersrse por precipita-

cibén de la sel menos dcida. Estos se explicard més tarde

en 10 gque sigue con ayuda de las gréficas a las que hemos
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cusndo las soluciones contienen los ingredien-
tes de un producto de condensecidn aminoaldehidico la
extensién en la que deba separarse el disolvente por
evaporacién para iniciar la separacifn de le sal menos
4cids de un metal seleccionsdo, influiré sobre la natu-
raleza de los productos de condensacién que se formen,

Si por evaporacién de una tal golucién acuoss del pre-
gente invento, tiene lugar la separacifn en una fase

tal que el pH caiga suficientemente bajo para dar lugar

s productos de condensacién insolubles en agua, en un mo-
mento en el gue haya todavia una conglderable propor-
¢cién de agus presente, el producto de condensacibén pre-
cipiterd en forma de pertifculas. Si, por el contrario,

es posible separar por evaporacién précticemente toda

el sgua sntes de que el pH deseienda lo suficiente pars
der luger a productos de condensacifén insolubles en agusa,
entonces los productos resultantes tendrén cardcter re-~
sinoso, Incluso cusndo precipite algo de productc de con-
densscién en forma de particulas, se produciréi general-
mente una cantidad aprecisble en forma resinosa por con-—
centracibn posterior.

Las solucibnes del presente invento pueden uti-
lizarse pare el tratamiento de materisles fibrosos, co-
mo fibras, hilos, tejidos o papel para produeir produc-
tos de condensacién aldehfdicos en ellos y/o sobre

ellos., También pueden utilizarse pars otros empleos pa-

- 19 -
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ra los aue se utilizan ordinariamente solucidnes de re-
sinas aldehidicas termoendurecibles, por ejemplo, como
adhesivos o aglutinantes o pars le preparscidn de arti-
culos de resina termo-endurecible o paras la preparacidn
de polvos de moldeo, Asi, pueden emplearse para unir fi-
bras de vidrio, por ejemplo para formar sglomerados de
vidrios duros 0 blogues blandos de vidrio aglutinsdo. Pue~
den utilizarse tembién para aglutinar fibras de vidrio,
algoddén o similares en léminas finas, por ejemplo paras
la fabricacidén de los llamados tejidos de fibra de vi-
drio, En particular, son de utilided para fabricar telas
de rsybn de viscosa unidas gin tejer. Pueden utilizarse
también para ls produceidén de hojas laminadas de papel,
maders, cuero ¢ similares, Pueden utilizarse para la im-
pregnacién de materimles pulverulentos, como serrin, y
el materisl impregnado puede moldearse después por el ca~
lor y la presién. Es posible secar harina de msdera, que
he sido impregnada con las soluciones lo suficiente pare
permitir molerlo, y utilizarlo como polvo de moldeo oOr-
dinario. Cuando se seca y tritura asi el material, pare~
ce gue retiene suficiente disolvente para mentener la
sal menos Acide en solucidén. La acidéz necesaris paras la
condensscibn ulterior dando un produeto termoendure-
cido, se produce cuando el polvo de moldeo resultante
se moldea por el calor y presidn.

Es mabido que si un producto de condensscidn

emino-gldehidico en forma de particulaes se produce en
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contacto con fibres, hilos o telas, las particules se de-
positan sobre éstas y se adhieren a ellas produciendo un
efecto conocido por deslustre., Es sabido también que si un
producto de condensacién de caréeter resinoso se produce
dentro de las fibras, se obtienen entonces efectos dtiles
en los géneros textiles asf tratados o en los textiles fa-
bricados con hilos o fibras asi tratados, siendo en general
estos efectos uns mejora de la estgbilidad dimensional,
mejora en la solidéz de muchos colorantes y aumento de la
resistencia al arrugado. Es posible produeir estos dltimos
efectos en combineeidn con el deslustre., Es sabido tembién
cue para obtener efectos que tengsn s0lidéz al lavado, es
necesaris una calefaccién final e un pH bajo. Se observa-
rd, por lo tanto, que las soluciones del presente invento,
puesto que contienen los ingredientes de un producto de
condenssacifén amino-aldehidieco, son particularmente adecua-
das para el tratamiento de fibres textiles, hilos o telas.
con este objeto, las fibras, hilos o telas se impregnen cﬁn
las solucibnes del invento y después se secan y celientan.
purante el secado las solucibénes se concentran por evapora-
cién y se alcanze une fase en le que tiene luger ls separa-
cién de una sal menos &cida de un metal seleccionado, re-~
sultando un aumento en la velocidad con que desciende el
pH. Si el pH desciende hasta un valor suficientemente bajo
para der lugar s la precipitacidn del producto de conden-
secibén de las soluciones mientres estén todavia en los in-

tersticios entre las fibras del materiaml textil, el produc-
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to de condeneacién se depositard en forms de partfculas so-
bre las fibras produciendo deslustre. Por seecado ulterior,
la solucidn que queds en las prépims fibrae se concentrarsd
més por evaporacién con nuevo descenso del PH, que permite
efectuar una calefaceidn final e un pH suficientemente bajo
para formar produectos de condensacién resinosos con buensa
resistencia al lavado. Tales productos de condensscidn re-
sinosos, que se forman dentro de las fibras, d4n lugar a
los conocidos efectos Wtiles a que se ha hecho referenciea
anteriormente, La formacidén del producto de condenssecidén re- j
sinoso gumenta también la fijeza 8l lavado de cuelquier efec-
to de deeslustre que pueda haberse producido.

| Por consiguiente, el invento ineluye un procedimien~
to de produecibn de un tratamiento final de un materisl tex~
til, que comprende le impregnseién del materisl textil con
una solucidn, especialmente unas solucidén acuosa, del presen-
te invento que contengs los ingredientes de un producto de
condensaciln amino-aldehidico y & continuscién el someti-
miento del material impregnado s un secado ¥ calefgceidn con
lo cual se efectda la condensacién de los ingredientes for-
madores de resina sobre o dentro, o sobre y dentre, de las
fibras del meterial textil., Asi, el material impregnsdo pue-
de secarse primeremente a una temperatura por debgjo de
10092C. y puede calentarse después a una temperaturas POr en-
cima de 100¢C.

Es preferible emplear como ingredientes de un pro-
ducto de condensscidén amino-aldehfdico, un producto de con-
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densacidn intermedio cristaloide de ureas y formaldehido o
melamina y formaldehido.

cuando se imp}egnan hiloe o telas de meterial celuld-
gico con 1fquidos scuosos las propies fibras abserberfn de
un 25 % & un 40 % de su peso de liguido, dependiendo de le
natursleze de las fibras., Las fibras de rayén de viscoea o
algodén mercerizado sbsorberén un 40 % mientras que las fi-
bres de algodén sin mercerizar o lino absorberén solemente
de un 25 % a un 30 #%. E1 liquido acuosc retenido por los hi-
lo8 o telag en exceso sobre el sbsorbido por las fibras, per-
manecerd en los intersticios entre las fibras y se designa—
ré aquf como lfquido intersticial., Es costumbre en el trate-
miento de fibras o telas celuldsices con liquidos acuosos du-
rante las operaciones de acabado textil, exprimir el exceso
de 1fquido de tal manera que los hilos o tejddos retengen
una centidad de 1fquido conocida determinads previamente, ge~
neralmente 80 % o 100 % de su peso seco, Por tanto se deduce
aue cuando hilos o tejidos.de materisles celulésicos se hace
que retengan un 80-100% de su peso de liquido acuoso, de un
tercio o un medio de éste serd llquido interstieiel. Este 1i-
auido intersticial es el qué primero desaparece por secado.
Por conesiguiente, si el 1liquido retenido puede concentrarse
por evaporacién en uns extensidn tal que se separa mée de un
50 % de agua entes de que precipite précticamente ningune can-
tidad de producto de condensacién, entonces tiene lugar poco

0 ningin deslustre. Sin embsrgo, sl se separe menos de esta

- cantidad de asgua antes de que tenga lugar la condensacibn, en-
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tonces se efectds el deslustre., POr consiguiente, con objeto
de producir el efecto de deslustre, la solucibn acuosa debe
egtar compuesta de tal manera que cuando se seca el material
impregnado se sobrepase la concentracién critica (segin se
definié anteriormente) antes de gue el peso de solucidén re—
tenida en y sobre las fibras del materisl textil desciends
por debajo del 40 % (y preferentemente entes de que descien-
da por debajo de 60 %) en peso basado en el peso de material
textil seco sin impregnar. |

Los ingredientes de los productos de condensacién

amino-aldehfdicos utilizados en las solucidnes del presente
invento pueden tener como componente aminico urea o melamins,
por ejemplo, y como componente aldehfdico formaldehido o pa-
raformsldehido, por ejemplo, Segin se menciond ya, el tper-

mino "ingredientes® incluye condensados parcisleas y, por tan-

to, podemos utilizar en las solucidnes los compuestos meti-
16licos solubles en sgua obtenidos por condensacibén de ures
0 melamina con formaldehido en condicidénes elcelines. Tam-
bién podemos utilizar los éteres metiléliecos derivados de
urea y formaldehido o melamina y formaldehido; asi, puede
utilizarse el éter dimetilico de la dimetilolurea. Sin em-
bargo, estos éteres metilélicos no dan precipitados en for-
me de particulas sdecusdos para el deslustre.

De scuerdo con uns modificscidén del procedimiento
de produccidén de un acabado de un material textil, la solu-
cién se forma sobre y dentro del maeterial textil, efectuan-

do la impregnacién en dos fases. La primers fase puede com-
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prender la impregnacidén del materisl textil con una solucién
oue contenga una sal dcida, especielmente una ssl 4cida de un
metal alcalino o de amonio, del citado 4ecido polibédsico (como
por ejemplo el foefato de dihidrdégenc), comprendiendo entonces
la segunde fase la impregnascién del maeterisl textil con unsa
solucién que contenga ls sal de un metel seleccionado con un
édeido més fuerte que el citado deido polibédsico, secéndose el
materiel textil entre ambas fases, Cuslquiera de las dos golu-
cidnes puede contener los ingredientes del productc de conden-
sacién smino-aldehfdico, Alternativemente, la solucién utiliza~
da para la primera fase puede contener la sal de un metal se-
leccionado con un é4cido més fuerte que el citado 4cido polibé~
gico y la solucidn utilizada en la segunda fase, la sal 4ecida,
especialmente una sal 4cida de un metal slealinoc o de smonio,
del citado 4ecido polibédsico (como por ejemplo fosfato de di-

hidrégeno)., como antes, cualquiers de las soluciones puede con- |

tener los ingredientes del producto de condensacidén amino-slde— |

hidieo. En cuslquiera de estas alternativas, le composicién
de la solucién utilizeda en la segunda fase debe elegirse de
tal manera que la deseada precipitacidén de la sal menos 4cida
no tenga lugser por impregnacidén, sino que requiers la separe~
cibén de disolvente y/o calefaceién de la solueién con la que
se impregna el género,

Es preferible emplear soluciones gue no contengan
iones emonio ni iones de bemes orgénicasm, Por congiguiente,
8i la solucidén se hace con uns sel metdlica de un fdeido més
fuerte que el citado 4cido polibédsico, es preferible (como ya

- 25 -



¢

1o

15

20

25

A

223150

e menciond) que la mal &4cida (ror ejemplo fosfato de dihi—
drégeno) empleada sea una gal édcida de un metal alealino,
especialmente una sal 4cida de sodio, sdemés, si se smortie
&ua la solucibn, es preferible que no ge utilice con este
objeto amoniaco o bases orgénicag, Generalmente 1o més con~-
veniente es emplear los ingredientes del producto de conden~
sacifn amino-sldehfdico en forms de un producto de conden-
sacidén intermedio cristaloide, soluble en egua, producido
en la forms conocida en condicidénes neutras o alealinss., Es
preferible emplear tal producto intermedio de condensacidén
para la preparacién de las soluciones del presente invento,
pero es preferible también utilizsr uno cuya formecién no
haya sido catalizada por medio de amoniaco,

Las soluciones dol presgnte invento que contienen
los ingredientes de log productos de condensaeién amino-
aldehidicos, poseen una serie de ventajas sobre las solu~
ciones hasta shore empleadas que contienen tales ingredien-
tes, en cuyas solucibénes la produccidn de acidéz depende de
la descomposicién de una ssl embnica. Puesto que pare redu~
cir el pH se precisa la separacidn de disolvente (excepto
en un caso el del fosfato de magnesio dihidrégenc, en
el que la separscién de una ssal menos #fcida tiene lugar sime
plemente por calefaccidn s uns temperaturs de transicién),
las soluciones del presente invento son completamente esta~
bles inecluso a temperaturss por encima de la tempergturs am-
biente. Incluso en el caso del fosfato de magnesio dihidré-
geno, la acidéz no se produce por debajo de T0eC, si la so-

lucidén no se evapors, La produccidn de acidéz por reaccidn
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de sales ambénices con un sldehido o producto de condensa~
cibn intermedio, da lugar a la formacién de bases voléhtiles
ague corren el riesgo de tener un olor desagradsble, Tales
bases volédtiles no se¢ producen a partir de las soluciones

del presente invento que no contiene smonigco ni unse sal amé-
nica. E1 empleo de smoniaco y/0 sales aménicas en las solu~
ciones da lugar a les produccién de hexamine que afecta per-~
judicialmente a la resistencia a le luz de ciertos coloran-
tes directos. La hexamina no se produce con squéllaes solucio-
nes del presente invento gque no contengsn amoniaco ni sal
eménica, En las soluciones, en las que la produccidn de aci-
déz se provocs poOr la reaceidn de sales ambnicas, su efecto
depende del contenido de formaldehido libre de las solucio-
nes., La produccién de acidéz en lss soluciones del presente
invento que no contienen sal aménica es independiente del
contenido en formsldehido libre de las solucibnes. Incluso
soquéllas solucidnes del presgente invento que contienen sal
ambénica experimenten la formacién de acidéz por separacidn
del disolvente y/o por cslefacecién, que es indispensable de
la acidéz producida por reasccién de ls sal ambnica con for-
maldehido libre en las solucidnes, La resceibén de la sal
ambénies en los bafios conocidos, es una descomposicidén irre-
versible. Como ya se mencioné, la separacién de la =8l menos
dcida a pertir de las solucibnee del presente invento y, por
tanto, el cambic en el pH por esta causae, es reversible, Es-—
to quiere decir que gi solueidnes_como éstas, después de con-

centrarse por evaporacién (o calentarse), se diluye de nuevo
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( © se enfrian segin el caso) la sal separada se redisuel-
ve y el pH se eleva de nuevo, PpPor consiguiente, el pH puede
reducirse seglén se necesite por separacién del disolvente

de las soluciones y puede aumentarse de nuevo mediante dilu—
cién subsiguiente. E1 efecto de estos es que cuande se curan
por celefaccidn a elevaeda temperaturs fibras, hilos o teji~
dos, que hsyan sido impregnados con las soluciones del pre~
sente invento, ln acidéz es alta en las condicibnes de cura-

4o pero dejédndoles estar la humedad que se sbsorbe siempre

de la atméefera por estos materisles disuelve las sales, dén-
do lugar a soluciomes de pH marcadamente mds elevado.

Una nueva ventaja obtenida con algunos de 1los cata~
lizedores aqui descritos, especialmente con fosfato de o 7Y
nesio dihidrdgeno o sulfato magnésico y fosfato de sodio
dihidrégeno, es que el valor del PH obtenido en las condicio-
nes de secado en bastidor normel no es lo suficientemente ba-
Jo para efectuar una fijacién spreciable de resina, fijeecidn
que es preferible evitar en esta fase si la resina ha de ine
solubilizarse en presencia de una proporeidén elevads de va-
por sobrecalentado o si el tejido impregnado ha de ser sati-—
nado o estempado antes de la insolubilizacidén de la resine,

El invento se aclarard todavia refiriéndose a los
gréficos adjuntos. En todas las figures el pH Be representa
como ordenada y el logaritmo ( de base 10 ) de la concentra~-
cién moler como abscisa, Las figuras 1 a 4 son gréficms que
representan curvas ideales que dén el cambio del PH, a tem-
peratura embiente, con el logaritmo de la concentracidn
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molar C de soluciones de fosfatos de dihidrégeno metélico,

La figura 5 es una gréfice que representa una curve ideal pa-
ra la vaeriacién del PH, & temperaturs eambiente, con el loga-
ritmo de la concentracién molar ¢ de una solucidn de un fos-
fato de dihidrégeno de un metal seleccionado, que contengs
un agente formador de complejos del tipo descrito aquf ante-
riormente, Lg figura 6 es uns gréfics que represents curveas
Obtenidas experimentalmente, g temperaturs ambilente, para la
variscién del pH con el logaritmo de la coneentraeién molar

€ de soluciones scuoses que contienen fosfato de caleio dihi-
drégeno en susencig Y preeencia de la sal disédieca de EDTA
y/0 un amortiguador. La figura 7 es una gréfics que represen-
ta las curvas obtenidas experimentalmente g temperatura am-
biente, para la variscién del PH con el logaritmo de la con-
centraelén molar ¢ de soluciones scuocaas de varios fosfatos
de dihidrégeno metélicos,

Refiriéndose s 1a figurs 1 de los gréficos, la cur-
va X representa de forma ideal lsg verigcién del pH con el
logaritmo de 1g concentracién molar de unsg solucién de un
fosfato de dihidrdégenc de un metal, cuyo fosfato de dihi-
drégeno se separe primero al aumentar lg concentracién de
la solucidén por evaporacidn, E1 grado de variasecidén del py
(dado por la pendiente de la curva) permanece préctice~
mente constante a lo largo del intervalo totel de concen~
tracidén hasta que tiene luger la separacién del foefato
de dihidrdgeno metélico, despuds de lo cual no puede tener
Jugar ning¥n cembio poaferior de concentracién (puesto que
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la solucién estd satursda con el fosfato de dihidrégeno)
y por congiguiente el‘pH permsnece congtante. La curva Y
representa en normal ideel le variacidén del pH con el lo-
garitmo de la concentracién molar de uns solucidn de fosfa-
to de dihidrégeno de un metsl, cuyo fosfato de monohi-
drdégeno o fosfato trimetdlico se separe primeramente al
aumentar la coneentracién de la solucién por evaporaeién,
estos es un "metal seleccionadov. Se vé inmediatamente que
el grado de variaciém del pH no permanece constante en +o-
do el intervalo de concentraciénes, pero al principio tie-
ne un velor comparstivamente bajo. Este grado de variaciénm
iniciel, & causa de estar determinado précticamente por el
sumento de la concentracién de ion hidrégeno debido & la
separscién de disolvente, es prdcticamente el mismo que

el grado de variacidn representado por la curva X. Sin em-
bargo, la curva Y difiere de la curva X en que el grado de
variaecidn ﬁelva cembia bruscamente s un valor més eleva-

do y finslmente vuelve & otro valor bajo, La eoncentracidn

€ en la que tiene lugar este cambio brusco en el grado de

variaeién del pH es la que se ha denominado aguf wconcen—
tracibén criticer y su valor dependerd del catidn metdli-
eo del fosfato de dihidrégeno del metal seleceionado gque
se emplee., La concentracién critica variard desde luego
algo con la temperatura, dependiendo la extensién y direc-
cién de este veriaeién, del catién metdlico del fosfato de
dihidrdégeno del metal seleccionado que se emplee,

Este concentracién critica es el punto en el que
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empieze a separarse el fosfato de monohidrégeno del metal
seleccionado o el fosfato trimetélico, Cuando ésto ocurre,
se liberan iones hidrégeno y el pH de la solucién después
de émsto depende de dos facteres: primeremente de la veloei-
dad con que se liberen los iones hidrbgenos y en segundo
lugar del grado de asumento de la concentrscidén de ion hi-
drdgeno debida a la separamcién de disolvente, Durante algdn
tiempo después de que comience la separacién del fosfato
de monohidrégeno del metal seleccionsdo o del fosfsto $ri-
metélico, el prineipal factor que determina el grado de va~-
riacidén del pH es la velocidad de liberacién de los iones
hidrdgend. Sin embargo, cusndo disminuye la cantidad de
iones del metal seleccionado que quedan en solucién, se agl-
cenzs un estado en el que la liberscién de iones hidrége-
no deja de ser el factor principal que determina el grado
de variacién del pH y este estd determinsdo fundamentslmen~
te por el grado de aumento de la conecentracién de ién hi-
drégeno por sepsracién de disolvente, En esta fase el gra~
do de variacidn del pH disminuye, como se indiea por el
cambio de la pendiente de la curva en d, En la préctics,
desde luego, este cambio no serd tan brusco como estéd re~
presentado, sino mis gradusl.

La figura 2 es una gréafieca ideal que aclara la de-—
pendencia de la concentrscibén critica de la naturaslezs del
metel seleccionado. En esta forms ideal se supone gque el
pH de la solucidn, para concentraciénes por debajo de la
concentracidn critice, es independiente de la naturalezsa
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del metal seleccionado, y de ésta maneras el pH inicial in-
dieado en la gréfica por a serd una constante para une con-
centracidén inicial dada. Pars un metal seleccionado dado

Ei’ que tenge une concentracidn critica baja (en 21), al
aumentar la concentrecién de la solucién por evaporacifén, da
una curva que sigue el camino 2—31/—21. Si se emplez un metal
seleccionado k,, cuys concentracién critica (en 32) es su-
perior, la curva sigue el camino &-¢,-d,. Puesto que le con-
centracién critice es en efecto el punto en el que la solu~
cién estd ssturads con respecto al foéfato de monokildrédgeno
o fosfato trimetélico del metal seleecioﬁadc, el punto en el
que el pH empleza & descender rédpidamente estéd determinado
por la solubilided del fosfato de monohidrdégeno o fosfato
trimetdlico del metal seleccionado. Debe entenderse aqui,
gue el término solubilidad se refiere a la solubilidad en
las condiciones particulares que reinan en la solucidén y no
& la solubilidad sbsoluta en un disolvente puro.

Le figurs 3 aclara el caso en que la ssl primero
precipitada puede existir en més de una forma (por ejemplo
hidratos) con solubilidades diferentes. En el caso conside-
rado se supone que existen dos formas, una zl egtable por
debajo de una temperatura t y la otrs £2 estable por encima
de esta temperatura. Se supone también que la forma estable
por encime de t tiene una solubilidad més baja que la forms |
estable por debajo de 1. Aumentande la concentracién de la
solucidén por evaporacidén da, por debajo de t , una curva
que sigue el camino g~c .1§1y por encima de t, que
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aigue el cemino 5"32'-42'32' Por tanto, las dos curves son
snfloges en forme & la gréfice representade en la fig. 2,
siendo las dos formme equivalentes e &os fosfatos de dihi-
drégeno de diferentes metales seleccionados. Sin embergo, el
sistema considerado aquil es diferente del de la fig., 2 en
aue eg posible pasar de una curva o otra sin cambiar de me-
tal seleccionado. Asi, si se prepara una solucién de -:El por
debajo de t y de una concentracién por debejo de la concen-
trecibén critica de £2, es decir en el punto a de la gréfice,
¥y le solucidn se evapora a una tempersturs por debsjo de t
hasta gue se alcanza el punto _gl ¥y ei entonces se eleva
répidemente la temperatura por encima de t, se sobrepasard
la coneentracibén critica de £2 y 8e separaré 22 hasta que
el precipitedo sélido esté en equilibrioc con la solueidn,
estos es, X, en la curvae gf—g_z-dz-v_e;z. Por eveporacién pos—
terior de la =molucién, manteniendo la tempersturs por enci-
mg de t, la curva seguiréd entonces el camino 52-‘2‘-2”3 « E1
cambio del pH. x ex, cnando 52 se separs en un incremento
tal de temperatura, es casi instanténeo y puesto que es un
cambio de fase, serf independiente de otros constituyentes
en la solucidén., La magnitud en que deaciende el pH sin nue—
va evaporscién sl aumenter la temperatura %, dependeré de

la megnitud en que ia concentracidén de ls solucidn excede
de la concentracibén critica de 22. Asi, 81 la evaporacién
de la solucidén se contimis hasta el punmto Iy sobre la cur-
ve 5”9-1'9-1'-9-1’ antes de que la temperaturs se haga gue eX—
ceda de t, entonces el pH descenderé hasta un punto ¥
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entre 9_2 ye, sobre la curva 8-c _-_(_1_2-32. Puesto que el deg-
censo del pH por eveporacién de la solucién entre -‘-1-2 Y e,
es pequefio, en relacifm con el gue tiene lugar entre ¢, ¥
8,9 © Yys © Fpy €1 efecto de sumentar ls temperatura més
glld de t es producir el méximo descemso posible en el pH
de msnera pricticemente instenténea. Si la evaporacién de
la solucién por debejo de t se lleva a ecebo hasta que se
alcanza el punto 2z sobre la curva a-¢,-4,-e,, 80 gsobreps~
saréd la concentracién critica de -f-l y la magnitud de varie~
cién del pH hebrd aumentado ya. Un répido sumento de la tem-
peratura més alld de + haré entonces que el pH descienda de
modo priecticsmente instanténeo hasta un punto representado
por %, sobre la curve 2-9.2-22-32 que produce de este modo
el efecto del descenso del pH de manersa précticemente ins-
tantédnes, lo cuel ocurriria normalmente entre 2 ¥ 91 por
evaporacidn posterior de la solucién a una temperaturs por
debajo de t.

Es evidente que sl se retrasa la separacidn de _:1_3_2
sl separar el disolvente, por eobressturacibén, el efecto
serd simplemente que la linea XX, 8e traglada hacia la
derechs y el descenso casi instanténeo del pH, cuando ten-—
ga luger, seré tantoc mayor, Si la separacidén del fosfato
de monohidrégeno o el fosfato trimetdlico del metal selec—
cionado por eeparacién de disolvente, aclarads en la figura
2, se retrass por sobresaturacién, entonces el pH experimen-
te un descenso repentino cuando la sepearacidém tiene lugar
experimentando un caembio anflogo al representado por =X, ~X,~

5‘-2 en la figuras 3.
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La figura 4 aclara el efecto de diferentes gredos
de amortiguamiento sobre la variacidn del pH que tiene lu~
gar cuando le concentracién de uns solucidn se aumenta por
evaporacidn, segin el presente invento, Refiriéndose a l1g
gréfica, la curvs glﬁglﬁgfg represente en forms ideal el
cembio de pH obtenido por evaporacifén de una solucién, que
no contenga un amortigusdor, del fosfato de dihidrégeno de
un metal seleccionado de coneentracidn iniciel 0. Esta cur- !
ve es anfloga a la representada por la curva f de la figu~
ra 1. Si pe afiade un amortiguador en cantidad sufieiente
para elevar el pH inicial desde el punto 2 al_e_t2 Yy la g0~
lucidn se evapora entonces, la curva sigue el camino B,=c,
~d-e. Por otra parte, si la cantidsd de smortigusdor afig-
dide es suficiente para elevar el PH iniecial hasta el punto
Trepresentado por a, por evaporacidn de lg solucién, la cur~
va seguirid el camino gafgsfgfg. Las concentraeiones erfti-
cas (segin se definieron anteriormente) para estas tres cur-
vas estén representadas por los puntos 31,22 y'23 Yy se ve
en la gréfiea que ey <:c2 <:c1. Esta relacién es una propiedad
ceracteristica de las soluciomes del presente invento, es
decir que la sdicién de un amortiguador rebaja ls concen-
tracidén erftica, Debe hacerse notax, que estas concentracio-
nes eritices se encuentran todas en la proleongacién de 1s
linea‘gﬁgl, de la curva &,-¢,-d-e. Esto significa que la
magnitud de la variacién del pH eon la concentraeién, uns,
vez slecanzada la concentracién eritica, no se afects por
el emortiguemiento. En efecto, la magnitud de verimcidén del
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PH entes de alcanzerse la concentracién eritica tampoco.se
altera por el amortigusmiento, como se demuestrs por ser

peralelas las linesas 8y 8,0, ¥ a3-03, pero esto no tie-~

ne ninguna importancia. De la relacién anterior debe.:esperar-

ge que cuando se aumente la cantidad de amortigusdor, y
por consiguiente disminuye ls concentracién critica, se
alcanzard un estado en el que la concentracién critica se
hage igual a la concentrscidén iniciel de le solucidn. Este
estado debe tener lugar efectivamente y se represents en
la gréfica por el punto & ,_34, punto gque se encuentra en
la interseccién de la prolongacién de la linea‘g57§1 Yy 1=
prolongacién de la linea.gﬁgl. _

Puesto que en la concentracién ecritica, la solu-~
cién estd saturade con respecto al fosfato de monohidrégenc
del metal selecciohado, una meyor adieidén de smortigua~
dor provoceré la precipitacién de esta sal con el consi-
gulente descenso en la concentracidén de los iones del metsl
seleccionado y por 1o tento también del fosfato de dihidré-
geno del metal seleecionado en la solucidn, Le variacién
del pH con la adleidén de amortigusdor seguird entonces l1a
~h .

4
Desde luego, no es conveniente que el pH inicial

curvsa a

se eleve més alléd del punto en el que la concentracién cri-
tica se hace igual a la concentracidén inicisl de la solu~
cién, puesto que esto conduciris a una pérdide de iones del
metal seleccionado de la solucién. E1 punto 54, 24 repre-
sente asl el pH mAximo hasta el que es conveniente smorti-
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guer la solucién. Este pH méximo eg, sin embargo, féoil
de determinar encontrando el punto de interseceidn de les
prolongeciones de las lineas o o5~8; ¥y d-c C1 -

La figura 5 aclara, sobre las curvas representa~
das en la figura 4, el efecto de afiadir un agente formador
de complejos a la solucién de un fosfato de dihidrégeno
con o sin adieidn de un amortigusdor. Refiriéndose s 1lsg
figura 5, la curva 2y~ Elﬁéﬁg ¥ la prolongscién gl -h de
la ifne=s 4-g, de aquélla curva, corresponde a la curve
idesl y prolongacibn reproducidag en 1lg figura 4 deseri-
tas anteriormente, conservéndose en 1ls figura 5 los sim—
bolos empleados en la figura 4 para mayor clarided. l.a
eurva al—ol-d-e representa por tanto, en forma ideal, la
variecién del pH obtenide al sumentar la concentracidn
de una solucidn, que no contengs un emortiguador, del fos-
fato de dihidrdgeno de un metal seleccionado ¥ la prolonga-
cién{glfg de la linea 4-6 de 1lg curva'glfglfg:g repre-—
sente en forma ideal el efecto de elevar el PH, en la
concentracién critiea, por adicidn de un amortiguador o
la solucién,

31 se afiade un agente formador de complejos a la
solucién, que no contenga un emortigusdor, y que tenga un
PH y una concentracién correspondiente gl punto 8y sobre
la curva al—el-d~e » el efecto inmediato de tal adicidén e=m
producir un descensd del pH de la solucidn ¥ la solueidn
aue contiene el agente formador de complejos tendrd un TH

que corresgponde gl punto 2qqs situado directamente en la
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gréfica debajo del punto ) quedando pricticamente
inglterads la concentracién de la solucién por adicién
del sgente formador de complejos. Cuando se evaporsa una
solucién como &ste, que contiene un agente formador de
complejos, el cembio del pH sigue la curve g, .=8;y -gG~0
Inicislmente el cambio en el pH sigue la linea 811-C1q¢
parslela & la linea 8,-c; de la curvae glfgiﬁgfg . En el
punto e,4 la concentracién de la solucién se hace igual &
la del punto gisobre la curva.gafglfgfg, cuya concentra—
ciédn es la concentracién critica para la solucidén que no
contenga un sgente formador de complejos o un amortigua—
dor. Une nueva evaporacién de la solucibn, que contiene ;
un agente formador de complejos, més eifld del punto %11
no produce ningdin precipitedo ni cambio en la pendiente
hasta que se aleanza el punto 31% . La adicecidn de un agen~
te formsdor de complejos a la solucién ha asumentado asi
la concentracién critice de la solucién desde la corres-
pondiente al punto gll(es declr ls correspondiente al
punto 21) hasta la correspondiente al punto 211'

La pendiente de la curva més allé de la concentra-
¢ién critica correspondiente a.gii es mgyor que la peﬁ~
diente de la linea Elfg de la curvs gifglfgﬁg de tal me—
nera que la curva correspondiente a la solucién que con-
tiene un agente formedor de complejos encuentra a la cur-
va £i75172ﬁ2 generalmente en un punto como g sobre la li-
nee ¢,~-4 ., Por concentracién posterior, la variacién del

1
pH sigue entonces el camino g-d-—e sobre la curve §1fg —-e
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E1 agente formador de complejos ~debe ser tal
gue forme un complejo con el metal seleccionado que sea
estable 8 ﬁn pH elevado, pero que se depcompongs progre—
sivamente cuando desciende el pH. Cuando se sumenta por
evaporacién le concentracidén de una solucién gque conten-
ga un agente formesdor de complejos, el PH desciende y se
descompone algo del complejo, liberéndose iones del metal
seleccionado en le solucién. Antes de que se alcsnce la
concentracién critica, el descenso en el pH es pequefio
y por consiguiente solamente se descompondré une pequefia
proporcién del complejo. Sin embargo, cuaendo se sobrepassa
1s concentracién critica, el pH desciende mucho més répi-
damente, y se liberan cantidades mucho mayores de iones
del metal seleccionado en la solucibén., Puesto que la con-
centracién eritica ha sido sobrepasada, el producto de
gsolubilidad del fosfato de monohidrégeno estéd ya rebasado
y los iones liberados del metal selecciongdo precipiten
inmediatamente con fosfato de monohidrdgeno y provoean un
nuevo descenso del pH ademés del que ye se produce por el
momento contimuo de la coneentracidén de la solucidn, Este
efeoto comtimda hasta que virtueslmente no gueds ys comple-
jo en la solucidén, y el grado de variacidén del pH retro-
cede gl que se obtiene & la concentracién alcanzada cusen-
do no estd presente en la solucidén ningin agente formador
de complejos. Este comportamiento se representa en la fi-
gure 5 por la parte 3117§7979 de la eurva ¢€,.= =gl

1
T s B - g
Si se sgregs un amortigusdor, que eleva el pH,
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a una solucién segin el presente invento que no conten-
ga un agente formador de complejos, las concentraciones
eriticas pars varias cantidades de amortiguador afindidas
se encuentran todas en la prolongacidn 2172 de la linea
d-c4» gegin ya se deseribid en relacidén con la figurs 4.
Si la solucién contiene un agente formador de complejos,
las coneentracibénes criticas para diversas cantidades de
smortiguador sfindides se encuentrasn al principio en la
prolongacién gii - p de la linea §:gli en la figura 5, Sin
embargo, una vez que se ha alcanzado el punto p, nuevas
gdiciones de smortigusdor hacen que las concentraciones
eriticas desciendan sobre la linea Eﬁﬁ}' de pendiente dife-
rente a la lines 2111 -D o

Puesto que el agente formador de complejos es tal,
aue forme complejos estables a pH elevados, pero que se
descompone progresivamente cuendo se rebaja el pH, cuando
se eleva el pH por adicién de un smortiguador, el agente
formedor de complejos se combinars més y més, formendo un
complejo. Lia formacibén del complejo suments ls concentra-
cién eritica, mientras que la adicidén de amortiguador dis-
minuye la concentracidén critice y el resultado de estas
dos fuerzas opuestas es que las concentraciones critieas
se encuentran inicielmente en la prolongacién c -g.de 1a
li’ A medida que el pH aumenta, se emplea progre-
sivamente el asgente formador de complejos hasta que no gue-—
da més agente formador de complejos libre, Después de este
punto, el dnico factor que modifica la concentracién critice
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es la sdicién de smortigusdor, de tal manera que el va-

lor del deseenso de la concentrecidén critice para un in-
crementc dado de pH ha aumentado considerablemente y la
pendiente de ls prolongacidén cambis, Sin embargo, puesto

que una cierta proporcidén de los iones metdlicos estén
combinsdos con el agente formedor de complejos, el siste~

ma no esg el mismo que en suseneia de un agente formador

de complejos, y la pendiente de la linesa E?E} se encuen-

tra entre la de la 1inea.21fgl y la de la linea,gifg v |
Sin embargo, se observard en la gréfiea que para uns con-— g
centracién critice dada, el pH &l que puede emortiguarse |
la solucién es considerseblemente superior cuando estd pre-

sente un agente formador de complejos que cuando estd au~

sente de ia solucién. As{ loe puntos Y %335 834 de le

linea p~-h~ corresponden a los puntos.g%, LI - de la 11~

nee ¢

1
produeto de las concentracibdnes de los iones metdlicos

-k, La concentracidén critica se slecanza cuasndo el

seleccionados libres y los iones de fosfato de monohidré-
geno sobrepaesan el producto de solubilided del fosfato de
monohidrégeno del metel seleccionado. Por lo tento, para
una concentrecién dada de iones de fosfato de monohidré-
geno existe un limite a la cantided de iones de metal
seleceionado libres que pueden existir en 1ls solucién

sin sobrepasar la concentracién critica. Ahora bien, ls
cabridad de iones hidrdégeno gue pueden produeirse por
evaporacidn de lg solucibn depende de 1ls cantidad de metal

seleccionado (ya sea como iones libres o como sel sin di-
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sociar) que estd presente inicislmente en la solucién.

Cuanto mayor sea el contenido inicial de metal selecciomado,
tanto mayor seréd la cantidad de iones hidrégeno produci-

dos. Si el producto de solubilidsd del fosfato de monohi-
drégeno del metal seleceionado es pequefio, la cantidad de

metal seleccionado que puede estar presente en la solucién

sin sobrepasar el producto de solubilidad es también peque-

fia, Por consiguiente, en estas condiciones solamente pue-

de producirse por evaporacidén de la solucién una pequeila
cantidad de iones hidrégeno y existe el peligro de que f
trazas dispersas de 4lceli presentes pueden neutrslizar
los lones hidrégeno formados en una extensién tal que el
pH de la solucidn no se haga nunca suficientemente bajo
para efectuar una catédlisis satisfectoria., Sin embergo, =i
se afiade un sgente formador de complejos, se disminuye la
concentracidén de iones metdlicos seleccionados libres. Con ;
objeto de que la concentracidén de iones del metal selec—

cionedo recupere el valor obtenido antes de la adicidn del
agente formador de complejos, debe afiadirse a la solucidén

uns nueva cantidad de la sal metdlica seleceionsds necesa—

ria, y por consiguiente se sumenta la cantidad de metal
seleccionado en la solucidén, mientras que se mentiene préc-
ticamente constante la cantidad de iones de metal seleccio~
nado, Por taﬁto, por adicién de un egente formador de com-
plejos, la cantided de metal seleccionado presente inicial-~
mente en la solucidén puede sumentarse y, por conaiguiente,

la centided final de iones hidrégeno producidos por eva-
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poracibén de la solucién, puede aumentarse también, Por este
método puede, por tanto, prevenirse al peligro de trazas de
élcali presentes cuando el producto de solubilided es pe-
cuefio,

La figurs 6 es una gréfica gue representas las cur-
ves obtenidas experimentalmente para la variacidén del pH
con el logaritmo de la concentracién ¢ de soluciones
acuosas que contienen foefato de ecaleio dihidrégeno en pre-
sencia y ausencia de EDTA y/0 un amortiguador. Refiriendo-
ge a le figurs 6, las curvas S, T ¥y U repregentan la varia-
cibén del pH pers soluciones que no contienen un amortigua~
dor, pero que contienen respectivamente nada, 10 4 y 40 %
de la sal disddicea del EDTA, referido al contenido total
de calcio. Las curvas S1 N Tl ¥y Ui son las formas modifi- -
cadas de las curvas S, T y U respectivamente, cuando esté
presente en laz solucidén un asmortigusdor.

La figura 7 es uns gréfica que representa las cur-
vas experimenteles, obtenidas a la temperatura ambiente,
pare la variscidén del pH con el logsritmo de la concentra-—
cién molar ¢ de la solucidn acuosa de varios fosfatos de
dihidrégeno metédlicos, En la gréfica, las curvas se indican
con el simbolo guimico del metal seleccionado correspondien~
te; asl, Mg es la curva del fosfato de magnesio y dihidré-
geno Mg'(H2P04)2 » Cuando un metal seleecionado puede tener
més de un fosfato Acido de dihidrégeno segin su estado de
valeﬁci&, el estado de valencia particular se indics median-

te cargas positivas, as{ Ferroso se escribe Fet* + . como com-
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paracién se representan también las curvas del fosfato
de sodio y dihidrégeno (indicada por el simbolo gqufmico
Ne) y la del ortofosfato (indicada por la férmula quimi-
F04 e

Es conocido por la memoria de nuestra patente
briténica Ne 467.480 que telas y otros materisles texti~

ca H3

les pueden ser deslustrados y/o0 cargados por precipita-

. ¢idén sobre ellos de un produeto de condensacién insolu~
ble no resinogo, en forms de particula finsmente dividi-
das, de uream, o sustanciss andlogss a 1lsa urea, y formsl-
dehido, o & partir de condensados carcisles solubles de
estos, utilizados pars impregnar el mgterial, mediante adi~-
cibén de un fcido o una sustanecia que libere un 4cido an—
 tes, durante o después de la impregnacién, de tal maners
aue el precipitado se forme directamente sobre el materisl
textil, E1l agente de precipitacién utilizado en aquél pro-
ceso es preferentemente un 4cido y el materisl textil pue~
de impregnarse con cualesquiers dos de los tres componen~
tes de‘reaccidn Yy entonces se trata con el tercerc o pue~
de impregnarse con cuslesquiera de los tres componentes y
se trata entonces con los otros dos. Productos de conden—
sacifn insolubles de urea y formaldehido, en forma de par-
ticulas blancas, discretas, amorfas, (conocidas como me-
tilen urees) son excelentes deslustradores Y pueden formar-
se por precipitacidén a temperatura ordinaris. Si se utili-
za calor en su preparacidn, es necesario eviter cuidadosa~

mente tanto temperaturas indebidamente elevadas como exce—
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sivos tiempos de calefaccién, de otro modo tiene luger la
formacién de resinas sintéticas. Aungue el agente de preci-
pitacidén es un écido, la mezcla urea~formaldehido puede
contener un sgente de precipitecidén potencisl (es decir,

un agente capaz de liberar el 4dcido precipitante en las
condicidnes del tratemiento), por ejemplo, la sal ambnica
de un decido, el cual se liberard por calefeceibn o trate-—
miento del material impregnado con vapor himedo, evitando
la formacién de resinas,

El deslustre se llevs a cabo muy fécilmente con
ayude de solucliones acuosas que contienen los ingredientes
de productos de condensacién amino-gldehidicos de acuerdo
con el presente invento, simplemente por impregnacidén de
un género textil con una solucidn cuys eomposicidn se elige
de tal manera que la precipitaecidn del producto de conden~
sacibén tenga luger por simple ecalefacecién o por evapora-
cidén antes de que se separe més de una pequeiia cantidad
de agua, y a continuacidn secado del género y/o calefaceién
para efectuar la precipitacién. Después de esta precipita-
cidén el género seco puede calentarse todavia, pof ejemplo,
a una temperatura por encima de los 100Q (. para former pro-
ductos de condensacién resinosos insolubles a partir de los
ingredientes formadorese de resina que queden.

Una de las ventajas de utilizar las solucibnes del
presente invento para el deslustre de materisles textiles es
que el efecto de deslustre y la cantidad de particulas pre-

cipitaedas que se forman, puede controlarse més fécilmente
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que en los procesos conocidos, Otra ventajs es que, con las
solucidénes del presente invento, es més féeil combinar el
deslustre con las mejoras en las propiedades de 10s materia~
les textiles, como por ejemplo, mejors de la resistencia sl
arrugado, a causa de la formacidn de productos de condense~
cibn resinosa dentro de les fibras.

Se ha descubierto que cuando los materisles textiles
se deslustran con las solucidnes del presente invento algo
de la sal del metal seleccionado que precipita por sepa-~
racién del disolvente y/o calefaccién de la solucién scome
paiia al producto de condensacidn, cuyas particulas se depo—
sitan sobre el producto textil. Si el materisl textil se
trate con un agente secuestrador, como puede ocurrir en el
lavado, puede separarse el metal seleceionado ¥y ests sepa~
racibén puede estar acompaifiada de la separacién de algo o
todo el producto de condensacién en forms de partfculas.

Esta desventaja puede reducirse utilizando un me-
tal seleccionado que no sea separado por los sgentes se-
cuestredores gue se apliquen.probablementg 2l materiel tex-
til., Las saeles cdlcicas son menos adecuadas que las sales
bérices, puesto que el calcio se secuestra més eficézmente
que el bario por el hexsmetafosfato sédico, compuesto que
se halla contenido en ciertos preparados detergentes comer
ciales, También puede disminuirse o incluso evitarse esta
desventaja asegurando que la solucién contenids en el tejido
despuéds de depositar el producto de condensacidn en forms
de particulas, contenga todaevia ingredientes formsdores de
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resina, y por calefaccidén del material textil, después del
secado, s una temperatura suficientemente alta parse for-
zar productos de condensacidn resinosos a partir de tales
ingredientes. Haciendo ésto, pueden comunicarse al tejido
las conocidas mejoras en las propiedades que derivan de la
formacién en este de resina sintética, como la mejora en
la resistencia sl srrugedo,

Utilizendo las soluciénes del presente invento es
posible la produccién de muestrss sin brillo sobre fondos
brillantes o muestras brillantes sobre un fondo sin brillo.
Esto puede hacerse estampando un tejido con una pasta de
astampar que contenga élcali, por ejemplo amosa céuastica,
carbonato sbédico y los otros componentes ordinsrios pars
realizar el estampado convenientemente, junto con un colo-
rante 21 se desea, mediante secado, tratando con vapor si
se utilize algin colorante que 1o reguiera, y secendo de nue-—
vOo 81 es necesario antes de la impregnacidén con ls solucidn
apropiada del invento. Las superficies estampadas resisten
el deslustre.

Cuando se emplean las solucibnes del presente in-
vento, que contienen los ingredientes del producto de conden-
sacién aminoaldehfdicos, para el tratamiento de materie—
les textiles con objeto de depositar productos de condensa-
cibén resinosos en las fibras de aquéllos, pars producir efec~
tos éomo la resistencia al arrugado, es necesaric emplear
solucibnes de las que no se deposite la sal menos deida del

metal seleccionado hasta cue se hays separado una proporcidén
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mayor del disolvente ionizante. Tales soluciones se utilizan
del mismo modo que las solucibnes ordinsriss de los ingre-~
dientes de una resins amino-formaldenfdicsa catalizadas por
écidos, E1 material textil se impregne con uns solucibn, se
Seca & una temperaturs por debajo de 100ec. ¥y el tejido se-
co se caliénta durante un corto periodo de tiempo, es de~
cir 2 a 6 minutos, & una temperatura por encima de 100¢ ¢,
esto es 120-180¢ ¢. Uns solucién de un produecto de condensg~
eién cristaloidq, como 1la que se emplea normalmente pars &s—
te tipo de procesos, se prepara en primér lugar pudiendo .
dimolverse en ells lag sales necesarias, como Por ejemplo,
fosfato de sodio dihidrégeno y cloruro céleico o cloruro
magnésico, para dar una solucién de acuerdc con el presente
invento,

El invento se aclarard més refiriéndose a los ejem~
plos siguientes: T,os ejemplos 1 al 15 aclaran el empleo de
las soluciones del invento pars mejorar la resistencia gl
arrugedo de géneros textiles; los ejemplos 16 a 18 acleran
Su empleo para el deslustre de &éneros textiles Yy los ejem~
plos 19 a 24 sclaran su empleo con otros objetos,

"CeR" @8 €l valor de lg resiatencia’al arrugedo mi-
diendo la recuperacién del arrugadc de un tejido que ha
sido acondicionado durante un mfnimo de 24 horas en uns gt-
mésfera con un 65 % de humedad relativa Y 8 21eC. en el ins-
trumento indicado en 1g pégina 388 de "Introductidén to Texti-
le Finishing® por Jd.T. Marsh, publicsado pOor Chapman esnd Hgll
en 1948,

"Ringwear" es el wvalor de la resistencis al desgaste
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obtenida utilizendo la méquinsa Ringwear, descrita en
Proceedings of the Textile Institute, 1935, voldmen
26, pégina 101,

"Tensile WP" es el valor de la resistencis a 1a
traceién en la direccidn a la urdimbre utilizendo uns,
méquina de ensayo de tejidos como la fabricada por
Messrs. Goodbrand & co. of Stalybridge, Cheshire, In-
glaterra, empleando tiras de tejido de 2,54 em, en la
direccién de la trama; aplicéndose la tensidn en la
dirececidén de la urdimbre y habiendo sido acondiciona~
das las tiras de tejido por lo menos 24 horas en ung
atméfera con 65 % de humedad relativa a 210 Ce

"Ripves el valor de la resistencis al desgarre
obtenida en una médquina de ensgayo de traceidn simple fa-
bricade por Messrs, goodbrand & Co., of gtelybridge,
England, y modificade por elevacién permanente del gati-
llo del brazo del cuadrante ¥ provieién de un amortigua~-
dor pars recibir al impacto del Peso unido al brazo del
cuadrante. Las tiras de ensayo utilizadss eran de 30 om.,
de largo por 5 de ancho y estén cortadas por 10 cm. a lo
lergo de la linesa centrsl de la tela, estando unido un
extremo de cada seccién de medio ancho a cade agarrade;
ra de la méquina y antes de reslizar el ensayo cads ti-
ra de ensayo se acondicions por 1o menos 24 horas en

uns atmésfera con un 65 % de humedad relstiva g 23¢e ¢.
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Obtencidén de resistencia al arrugado en algdddn

EJEMPIO 1.

Ccomparacidn con un eatalizador conocido

Un precondensado de urea~formaldehido se prepard co-
mo sigue:

Se mezclaron

2,375 cc. de solucidn acuosa neutra al 40 % de for-

maldehido

1.000 g. de urea, y

100 ce, de hidréxido eménico ( por ejemplo, 0,88 )
y se dejé estar durante le noche,

Se prepararon tres soluclones de impregnacién mezclan-
do:

&. 310 ce, de la solucién precondensada snterior.

100 cec. de una solucién ascuosa molar de sulfato
magnésico (solucidén MgSO. 7H O aproxima~
damente al 24,6 % p/v),

100 ce., de una solueibn acuosa molar de fosfato de
sodio dihidrégeno ( solucidn de NeH ,FO 2H20
aproximsdamente al 15,6 ¢ p/v).

Una solucidén ascuosa de 10 g. de un suasvizador como

el acetato de dietil~emino-etil-slguil-amina, por

4

ejemplo el producto que se vende con el nombre co-
mercial de "sépamine WP", y agua para hacer 1.000
cec.

B., 310 cc., de la solucién precondensade anterior,

70 ee. de ung solucidn acuosa molar de elorurc
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magnésgico (solucidn de Mg012 .6H20 aproximsdamente

al 20,5 % p/v),

140 ce. de una solucién acuoss molar de fosfato de
sodio dihidrégeno (solucién NEH2P04 'ZHéD
aproximadamente al 15,6 ¢ /v

Unsa solucibén acuosa de 10 & de un suavizador como el

que se vende con el nombre comercial de "Sapaminewypn

¥ agua para hacer 1.000 cec.

310 ec. de la solucidn al 10 % de fosfato de amonio

dihidrégeno, MH432P04 .

Una solucibn acuosa de 10 g de un suavizador, como

por ejemplo, el que vende con el nombre comereigl de
"Sapamine WP", y sgus para hacer 1.000 ce.

El bafio de impregnscidén ¢ se prepardé con objeto de
eomperacién,

Una tela cuadrada de algoddn de 80 se sumergib en el
bafio de impregnacién 4, se hizo pasar e través de uns calan-
dra ajustada para dejar el 68 % (celculado sobre el peso de
tela seca) de la solucién sobre lg tela, y se seed a 600c.
El tejido seco se calenté durente tres minatos a 1459¢. me
hirvié durasnte 20 minutos en una solucién acuose de 0,25 %
de jebon y 0,25 % de carbonsto 88dico, se aclaré en egua,
se exprimidé y secé.

-Otres piezas de una tela cuadrada de algodén de 80 si-
milar se sumergieron en los bafios de impregnacién B y ¢ y
se trataron de maners exactamente anélogs a la anterior. Los
valores de los ensayos de tejidoa llevados s eabo con las tres
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series de muestras tratadess en los bafios de impregnscién
Ay, By C s8e indican en le tabla siguiente:

Mues~ Resi- C.R.Ur- Tensile Ur Rip a través
tra. " ne 4 dimbre Ringwesr w. p. dimbre trema
y trama
A 8,2 6,7 1440 34 890 860
B 91 6,7 920 34 820 720 (
¢ 8,4 6,4 1160 36 860 740 ﬁ

Las estabilidades de los tres bafice de impregnacién se obtu~
vieron midiendo el tiempo que tards en abarecer la opalescen~
cia debidae a la precipitacién de metilan-ureas. Los tiempos de
estabilidad fueron los siguientes: 4 B o
Tiempo de precipitacidén (horas) 24 24 5

EJEMPLIO 2.
Obtencidén de resistencia al srrugedo en rayén

Comparscidn con un eatslizador conccido,

Se preparS un precondensedo ures~formaldehidc como
giguey
1.000 ce. de formaldehido neutro acuosc al 40 %
500 g. de urea y
45 ce, de hidréxido aménico (por ejemplo 0,88 )
se mezclaron y se dejaron estar dursnte la noche,
Se prepararon tres soluciones de impregnacidn mezclando:
Ae 375 ce. de la solucidn precondensads anterior
100 ecc. de una solucibén acuoss molar de sulfato magnésico
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(=olueidbn Mg304 .7H20 eproximadsmente al 24,6 ¢ p/v

100 ce, de una solucidén secuosa molar de fosfato

de godio dihidrdgeno (solucidén NaH2P04- 2320 aproxima~

demente sl 15,6 % p/v.

agua pers hacer 1,000 ce.
B. 375 cc. de la solucién precondenseds anterior,

1006 ce. de una solucién aeuose normal de fosfato,

de megnesio dihidrégeno (solucidn de Mg(32P04)2 .

2H20 eproximadamente al 12,7 4 p/v

agua pera hacer 1,000 cec.
Ce. 375 ce. de la solucidén precondensads anterior,

125 ce. de una solucién sl 10 % de fosfato de

emonic dihidrégena, MH4H2P04,

agua para haecer 1,000 co.
El bafio de impregnacién ¢ se preperé con objeto de compe-
racién,
Una tela de raydén de viscosa hilada se sumergid en el bafio
de impregnacidén A, se hizo pasar s través de una calandra
ajustada para dejar el 80 % (calculado sobre el peso de te-
la seca) de la solucién sobre 1s tela, y se seed a 6020. La
tela seca se calenté durante tres minuztos a 1459¢, se lavé
durente dos minutos en una solucién scuoss de 0,425 4 de jebdn
0,25 # de carbonato sédico, se aclerd con egua, se exprimié
Y se secé,

Otras piezas de un tejido de rayén de viscosa hilada
anflogo se sumergieron en los bafios de impregnacién By ¢ y
ge trataron de maners exactemente andloge s la anterior, Los
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valores de los ensmayos de tejidos llevados & cabo con las tres
series de muestras tratadas en los barios de impregnaeién

Ay Be T C anteriores, se indiean en le siguiente tabla:

CeRe . Rip = través
Muestra Re;ina (Urdimbre  Ringwear Urdimbre trema
y trema)
A 13,5 6,5 290 1270 1400 ‘
13,4 6,1 310 1440 1450
c 12,7 6,1 300 1180 1390

1a resistencia sl lavado de estas muestras se obtu~
vo comparsndo el contenido en resins de les telas gin le~
var con ruestras de estas telas que se hebisn lavado |
durante treinta mimaitos a 002C en una solucién acuoes
de 0,25 % de jabdén y 0,25 ¢% de carbonato sddico, Los va-
lores de pérdida por lavado expresados como porcentaje
del contenido inicial de sélidos sobre la tels fueron los
giguientes: A B c
Pérdide por lavado 31 ¢ 2T % 25 %
Los tiempos de estabilided del bafic, obtenido como se des-

eribié en el ejemplo 1 fueron los siguientes:

A B c
riempo de precipitaecién (horas) 26 36 8

EJEMPLO 3.
Obtencidn de resistencis el arrugsado

Empleo de una solucién de impregnacién gin emonisaco.

Se preparé una solucién precondensada de ures~formalde-

hido comc glgue:
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1445 cc. de formaldehido acuogo, neutro, al 40 %
720 g. de urea
20 g. de borax

se mezelaron y se dejaron estar durante la noche. A la
mafiane siguiente les metilol~ureas precipitades se redd-
solvieron por adicién de un voldmen igusl de agus celien-~
te.

Se prepard uns solucidn de impregngcién mezclando:

900 ce. de la solucién precondensads enterior

127,5 de una solucién acuosa molar de sulfato

magnésico (solucidn de Mgso4.7H20 aproximadasmente

al 24,6 &% p/v

127,5 cc. de una solucidn acuosa molar de fosfato

de sodio dihidrégeno (solucién.myﬂépo4. 20 EPTC~

ximademente al 15 6 ¢ p/v, agua pars hacer 1,500 cc.

Une tela de rayén de viscoss hilado se sumergié
en este bafio de impregnacién, se hizo pesar a trevés de
uns calsndra ajustada para dejer 100 ¢ (caleulado sobre
el peso de tele smeca) de la solucién sobre ls tels ¥
se secd a 60¢C. La tels secavse celentd durante tres
minutos a 1402C, se lavé en uns solucidn acuosa de 0425 %
de jebbn y 0,25 % de carbonato sédico, se aclaré en agus., !
se exprimid y se secd. La tela resultante posels buena
resisteneia al arrugasdo y resistencis al lavado de lg re—
sing.

EJENFIO 4.

Obteneidn de resistencis sl arrugado
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Compargcidn de sistemas catalizadores con componentes de

estos,

Se preperaron una serie de solucidénes de impregnacidn
mezclando:

30 ¢e. de una solucidn. precondensada preparada como en el
ejemplo 2. .

Una solucidn 1,78 g. de Mg(H2P04)2.2H20 en

unos 30 cc. de agua.

Agua pars hacer 100 cc,

30 ce. de una solucidn precondensade prepsarads

como en el ejemplo 2.

10 cc, de una solucidén scuoss molar de sulfato
magnésico (solucidbn de mgso4.7H20 aproximademente

al 24,6 % p/v.

10 cec. de una golucién scuoma molar de fosfato

de sodio dihidrégenc (solucidn de NaH3P04. 2320
gproximademente al 15,6 % p/v

Agus pars hacer 100 ce,

30 ece, de una solucién precondensada preparada

como en el ejemplo 2.

10 ce. de una solucidén scuosa molar de clorurc
magnésico (solucién de Mg012.6H20 aproximasdamente
al 20,5 % p/v

10 ce. de una solueidén acuose moler de fosfato

de sodioc dihidrdégeno (solucidn.Naﬁzpo4.2520
aproximademente al 15,6 % p/v

Agusa parz hacer 100 cec.
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30 ce. de una solucién precondensads preparada
como en el ejemple 2,

10 ee. de una solucidén scuoss molar de sulfato
magnésico (solucidn Mgso4.7H20 aproximademente
al 24,6 % p/v.

Agua para hacer 100 ce,

30 cec. de una solucidn precondensada preparads

como en el ejemplo 2,

- 10 ce. de una solucién scuosa molar de eloruro

magnésico (solucidn Mgclz.GHéo aproximedaemente
al 20,5 % p/v ).

Agua pars hacer 100 ce.

30 ce. de una solucidn preecondensada preparads
como en el ejemplo 2,

10 cc. de una solucién scuosa molar de fosfato
de sodio dihidrdgeno (solucidédn de NaHQP04.2H20
eproximadamente al 15,6 ¢ p/v)

Agua para hescer 100 ce,

Los bafios de impregnscién D, E y F se preparaeron como

comparaeidn con objeto de demostrar ls eficacia catalitica

relativamente escasa de los componentes separados del esta~

lizador en los bafios B y C.

Una telas de rayén viseoso hilada se sumergid en el bsafio

de impregnseilén A se hizo pasar a través de uns calandra

sjustada para dejar el 100 % (caleuledo sobre el peso de telsa

seca) de la solucién sobre la tela Yy se secd g 6020, EL

tejido seco se calentd a continuseiédn durante tres minu-
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toe a 1409C. Otras piezas de un tejido de rayén de vis-
cosa hilado andlogo se sumergieron en los befios B, C, D, E,
y F y se trataron de manera similar, [os valores de resig-
tencie al lavedo de la resina, medidos como se describié en
el ejemplo 2 fueron los siguientes:

A B c D E F
Pérdide ol lavado 25 % 274 284 8% 124 454

EJEMPLO 5.
Obtencién de resistencia al arrugado

Empleo de una solucidén de impregnacién que tenga

un pH por encims de 7

Se prepar$ una solucién de impregnacidn mezelsndo:

180 ce. de un precondensado preparsdc como en el

ejemplo 2,

72 cc, de una solucidn acuosa molar de cloruro de Li~

tio (Solucién Licl,HZO aproximademente al 6 % p/v

24 cc. de una solucién smcuoss molar de fosfatc de di-

sodio monohidrdgeno (solucidén de NaQHPO4.2H20 aproxi-—

mademente al 17,8 ¢ p/v.)

Agua para hacer 600 cc.

Une tela de rayén de viscosa hilado se sumergié enton-
ces en esta solucidn de impregnaseidén y se traté de la mane-
ra descrita en el ejemplo 3, excepto el curado que se llevé
a cabo durante tres minutos a 1609C. en lugar de tres minutos
a 140eC. El tejido resultante tenfa buena resistencis sl
arrugado y buena resistencia al lavado de 1a reging,

El pH de la solucién de impregnacién fué 749 ¥ se magne-
tuvo estsble durante muchos diss.
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Obtencidén de resistencis al arrugado.

Lmpieo de un sistema catalizador gque no ses de

fogfato,

Se prepard uns solucién de impregnacidén mezclando
Justamente:

30 ce, de un precondensado preparado como en el ejem-
plo 2.

10 ce., de una solucién acuosa molar de cloruro cél-

+6H, 0 eproximadeamente el 21,9 % p/v

2 2
10 ee, de uns soluciédn scuoss molar de mglonato de

cico (soluciébn Ccacl

sodio e hidrdgeno (solucidn de c3H304Na,H20 aproxime—

demente al 14,4 ¢ p/v.

Agua pars hacer 100 cc.

Une tels de raydn de viscosa hilada se sumergié en—
toncee en esta solucidén de impregnecidn y se traté en la
formg deserite en el ejemplo 3. EL tejido resultante po-
sefa buena resistencis al arruggdo y buena resistencis al
lavado de 1la resina.

EJEMPIO 7. |
Obtencién de resistencig al srrugado.

Empleo de un silstema catalizedor que no sea de foefato,

y une solucidén de impregnacién sin amoniaco,

Se preparé una solucién de impregneecién mezclando
Juntemente:

30 ce., de un precondensado preparsdo como en el
eJemplo 3.

10 ece., de una solucibén scuoss molasr de cloruro cédleico

- 59 -



10

15

20

25

: (solucidn,03012.6H20 aproximadamente al 21,9 % p/v
10 ec. de une solucidén acuosa moler de malato de
sodio e hidrdgenc (solucién de 04H505Na.H20 apro-
ximadamente al 17,4 % p/v)

Ague pars hacer 100 cc. ,

Una tela de raydén de viscosa hiledo se sumergid en
esta solucién de impregnacidn y se traté de la manera des—
erita en el ejemplo 3. E1 tejido resuitante posefa buens
regsistencia 8l arrugsdo y buena resistenecis sl lavado de
la resina,

EJEMPIO 8.

Obtencidén de resistencis =l srrugsdo

Empleo de un agente formador de complejos

Se prepard una solucién de impregnecién mezclando

Juntamente:

30 ece, de un precondensado preparado como en el
ejemplo 3.

5 cc. de una soiucidn acuosa molar de cloruro de
estroncio (solucidén de srClQGHEO aproximademente
al 26,7 % p/v.)

5 ce, de una solucién acuosa molar de fosfato de
sodio dihidrégenc (solucién de N&HQRD4.2H20 apro-—

ximadamente al 15,6 4 p/v)
3 ce, de una solucidn scuosa medio moler de lg sal

disédica del 4cido cicloexilen-disming tetra-scético
(solucidn de °14Hzo°2N2N52 aproximadamente al 19,5 %
p/Vc
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Agua para hacer 100 cc.

Un tejido de rayén de viscosa hilado se sumergid
entonces en esta solucién de impregnacién y se traté en la
forms, descrita en el ejemplo 3. Bl tejido resultante posela
buena resistencia sl arrugedo y buena resistencie al lavado
de la resina,
EJEMPLO 9.

Obtencién de resistencia al arrugedo.

Empleo de un agente formador de complejos

Se prepard una solucibn de impregnacidn mezelando
juntemente:

30 ec. de un precondensado preperado como en el
ejenplo 3.

10 cc, de una solucidn scuosa molar de cloruro opal-

0 sproximademente al 21,9 %

cico (solucidn 05012.632

B/Ve

10 ce. d&e una solucién scuosa molar de fosfato de

sodio dihidrdgeno (solucién de NaH2P04.2H20 eproxi~

madsmente al 15,6 % p/v.)

22 ¢e, de una solucidn acuosse medio molaxr de la sal

de megnésico disédica del decido etilendiaming tetre-

acético (solucidén de CloHl208N2 Mgﬁae arroximadamen~

te al 17,9 % p/v.)

Agus paras hseer 100 cc.

Una tela de rayén de viscosa hilado se sumergié enton-
ces en esta solucidn de impregnacidén y se traté en la forms
descrits en el ejemplo 3. ELl tejido resultante posela buena
resigteneis al arrugado y buena resistencia al lavado de la
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EJEVMPLO 10.
Obtencidn de resistencis sl arrugado.

Empleo de un agente formador de complejos, efee-—
tusndo el curado & 100eC.
Se prepard una solucién de impregnacién mezclando

Juntamente:
30 ec, de un precondensado preparado como en el ejem-
plo 3.
5 ce., de una solucidn acuosa molar de eloruro cédlei- ‘
co (solucién de 03012.6H20 aproximadamente al 21,9 % |
5 cec. de una solucién acuosa molar de fosfato de
sodio dihidrégenc (solucién de NaH2r04.2320 apro~
ximedemente 81 15,6 4 p/v.)
8 cec, de una solucidn acuosa cuartc molar de la sal
disédica del deido etilendiemina tetra~acético (so-
lucién cioHi4QSN2N82’ 2,0 sproximademente sl 9,3 % D/V.)
Agusa pars hacsr 100 ce,
Uns tela de rayén de wiscoea hilado se sumergié enton—
ces en esta solucidn de impregnacién y se traté en la forma
descrite en el ejemplo 3, excepto que el curadoc se llevd
a cebo durante tres minutos a 1002C. en vez de tres minutos
a 140eC, E1l tejido resultante posels buena resistencia sl
arrugado y buena resistencia gl lavado de la resina.
EJEMPLO 11, v
Obtencidn de resistencia al arrugado.
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’ Empleo de un agente formador de complejos.

Se preparé un precondensado uree-formsldehido como
sigue:
Se disolvieron 100 gramos de urea en 200 cec. de solu-

cién acuosa de formaldehido neutra al 40 % y se afiadieron 9 ce.

de solucién de emoniaco (p.e. 0,88). Esta solucidén se calen~
t6 a reflujo durante tres minutos y se enfrié después répide~-
mente,

Se preparé uns solucién de impregnacidén mezclando

Juntamentes

60 ce. de la solucidn precondensada anterior

10 ce. de una solucidn acuoss molar de cloruro cél-

eico (aproximsdamente 21,9 % p/v de aaclz.ﬁﬁao).

10 ce, de una solucidn acuoss molar de fosfato de

sodio dihidrégeno (aproximasdamente 15,5 % p/v de

NaH2E0472H29).

4 ec, de uns solucidén acuoss molar de nitrilotriace-

tato de disodioc e hidrégenoc (aproximadasmente 26,7 ¢

de 06H706NNaé |

Une tela de rayén de viscosa hilado se sumergié en
ests solucidén de impregnescién, se hizo paser a través de uns
celandras ejusteda pars dejar 110 % (caleuledo sobre el peso de
tejido seeo) de 1ls solucidn ‘sobre el tejido y se seed a 602C.
El tejido seco se ecelenté durante tres mimutos a 140eC, se
lavé en une solucidén acuosa de 0,25 % de jebdén y 0,254 de car—
bonasto sbédiec, se aclard, escurrid y secéd. El tejido resultsn-

te posefa buensa resistencis al arrugedo y buens resistencia
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al lavado de la resina. & Lo 5

EJEMPLO 12,
Obtencidn de resistencia al arrugado.
Empleo de metilol melamina,
Se tomaron 75 ce. de solucién de formaldehido co-

mercisl al 40 % p/v y se afiadieron 5 cc. de sosa céustica
acuosa sl 4 % p/v pera hacer el pH de la mezcla resultente
10,2.
Se afindieron 42 g. de melamina mientras la mezcla

se agiteba mecénicamente y a continuscién se afisdieron 280 f
ce. de sgua a una temperatura de 509eC. contimidndose la sgi- %
tacién mecénice a tal velocidad que no se sedimente melami-
ne sélida y hasta que la melamina se haya disuelto. Le solu-—
cién resultante, que estaba ligeramente turbia, se ajusis a
pH 8,0 por adicidn de 4ecido clorhidrico diluido y se £iltré
entonces a través de uns tela completando el filtrado hesta
un voldmen totel de 500 cc. 1o que dié una solucién que con-
tenfa 14 % p/v de sblidos.

Se tomaron 70 cc. de esta solucién, se afiedieron 1 1/2
g. de fosfato de s6dio dihidrdgeno (NBH2PO4.ZHZO) disueltos
en 10 ce, de agua y 2 1/2 g. de sal de Epsom (MGSO4.7HZC)
disueltos en 10 cc. de agua, y el voldmen total se completd
hasta 100 ce, con sgua, Se sumergid en esta solucidrn unsa
tela de rayén de viscosae hilado, se prensé & través de una
calandra que exprimia el agua hasta un 115 % y se secd a una
temperatura de unos 609C. Una vez seco, el tejido impregna—
do se calentd en un horno durante tres minutos a 1459C. para
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efectuar el curedo. Después de la ealefaccibn, el tejido
se lové durante dos minmutos en una solucién ecuose de /4
% p/v de jabéﬁ y 1/4 4 de carbonato s6dico a una temperatura
de 89C y despuds en asgua caliente ¥y fria, y & continuacién
se secl,

¥l tejido resultante poseia buena registencia al
arrugedo y contenfa 8 ¢ de regina.
EJEMPLO 13.

Obtencién de resistencias al arrugado.

Empleo de metilol-melamins metiladsg.

Te5 4. de un precondensado comercial melaming~formal-

dehido, vendido con el nombre de Aserotex y que con
tenia un 80 %4 p/v de sblidos, se disolvieron en 50 cc.
de agua. A esta solucién se afiadieron 1ly1l/2 g de
fosfato de sodic dihidrégeno (N552P04.2320) disuel~
tos en 10 cc, de agus y 2 ¥y 1/2 de sal de Epsom
(mgso4.7ﬂzo) disueltos en 10 ce., de sgua y le mezcla
resultante se completd a un volfmen total de 100 cc.
por adicidn de agua.
Una tela de raydn de viscosa hilado se impregné con

1a golucidn anterior, se prensé a travée de una calandre

que exprimfs el agua hasta un 11C % y se secé a una temperatura

de 609C. Después de seca, la tela Be calenté en un horno

durante tres minutos a 1602C. j ge lavé dursnte dos mimutos

en uns solucién acuosa que contenfa 1/4 % p/v de Jabén y 1/4

4 p/v de earbonato sédico y después en agus caliente y fries.

Despuéds de seeo, el tejido resultante contenia 4,5 % de resina
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EJEMPLO 14.

Obtencién de resistencia sl arrugadc por impreg-

nacién sucesiva con DOS soluciones.

Una tela de rayén de viscosse hilado se sumergié en
una solucién decimoler de fosfato de sédic dihidrdgeno (so—
lucién de NaH2P04.2H20 aproximadamente a 1,55 % p/v) se hizo
paser a través de una celandra ajustada para dejar unos 100%
(caleulado mobre el peso de tela seca) de la solucibn sobre
el tejido y se secd a 609C.,

Se prepard una soluecién de impregnseién mezelando

Juntamentes

500 ece. de un precondenssdoc preparado como en el
ejemplo 2,

100 ce, de una solucién acuose molar de sulfato
magnésico (solucién de MgSO
al 24,6 % p/v)

Agua pars hacer 1.000 ce.

4.7}120 aproximadamente

El tejido seco se sumergidé entonces en esta solu-~
cién de impregnaecién y se treté en la forma deserita en el
ejemplo 5, E1 tejido resultasnte posefa buens resistenecie al
errugado y resistencia al lsvado de la ieaina.

EJEMPLO 15.
Obteneién de resistencia al arrugado:; comparacién

de una solucidén de impregnecidn que contiene un

amortiguador con una solucién de impregnacién que

ne¢ contiene amortigusdor.
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Se prepararon dos precondensados de urea~formeldehido
como siguer

200 ecc, de soluciédn scuose neutre de formaldehido
al 40 4

100 g. de urea.

1,7 g+ de borax

ge mezelaron y dejaron estar duraente la noche

200 ee. de solucidn acuosa neutra de formeldehido
al 40 4.

100 g. de ures

se mezelaron juntos y se dejaron estar durante la
noche.,

Se prepararon dos solucidénes de im@regnacidn como sigues
Se mezelaron los sigulentes ingredientes:

300 ec, de precondensedo &,

100 ce, de una solucibdn acuosa normal de fosfato
de magnesio dihidrégeno (soluciﬁn.Mg(HéP04)2.2320
al 12,7 % p/v ).

¥ egua pare hacer 1.000 cc.

300 ce., de precondensado B,

100 cc. de una solucidén acuosa normal de fosfato
de magnesio dihidrégeno (solucién Mg(HZP04)2.2320
al 12,7 % p/v).

¥y agua para hacer 1.000 cec.

Une muestre de uns tela de taydn de wviscosa hilado

ge sumergid en la solucidn de impregnacién I, se hizo passr &
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través de una celendra que exprimis el agua hesta un 100 %

y se sec6 a una temperatura de 60eC. Una vez seco, el tejido

impregnado se calentd en un horno durante tres mimutos a

149¢ para efectuar el curado. Despuds de la calefaceién , el

tejido se lavd en una solucidén acuosa de 0,25 % de jabdn
y 0,25 % de carbonato sédico, se aclard, escurrié y secd.
El tejido resultante posela buena resistencis sl arrugado
vy regisgtencia al lavado de la resinsa,

Otra pieza de un tejido de rayén de viscosa hilado
semejante se sumergié en la solucidn de impregnacién IT y
se traté de una manera totalmente anfdlogas = la anterior,
Este dltimo tejido posels tembién buena resistencia al
grrugado y resistencia al lavado de la resgins,

Las estabilidades de las dos solucidnes de impreg-
nacién obtenidas como en el ejemplo I, fueron respectiva~
mente 40 horas a 1 y 1/2 horas,

EJEMPLO 16.
Obtencién de deslustre pbr concentracién.

Se prepard un precondensado ures-formaldehido como
sigue:

100 g. de urea

200 ce., de solucidén de formaldehido, neutralizeads
a pH 7,0.

Estos se mezclaron juntos y se dejé estar durante
la noche., A la mafigna siguiente ls mezcla se ealen-
té suavemente hssta que la solucién de las metilol-

ureas, que se habian separado durante la noche, fué

y
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completa, afiadiendo un voldmen igual de sgua a la solucién.

Se tomaron 60 cc. de esta solucidén. Se afiadieron
15,6 cc, de una solucibn acuosa al 10 % de fosfato de
sodio dihidrdgeno'(Nauzpo4.2H20), 11,1 ce. de una solu~
cién acuose el 10 % de cloruro cédlecico y 13,3 ce., de sgua,

Una pieza de raso de 10 lizos 5 cabos, que tiene
una urdimbre de filamento de rayén de viscosa y una trama
de rayén de viscosa hilado, se embebid en la solucién ante-—
rior, se hizo pasar a través de una ealandra que exprimis
el agua hasts un 110 % y se secd durante 75 minutos e
34eC. , en una atmbésfera que tenfa una humedad relativa
de un 67 4.

Después de seco, el tejido se calentd en un horno
durente tres minutos a 14020, se lavd entonces durante 5
minutos a 809C. en una solucién de 0,25 ¢ de. jabdn y 0,25 %
de carbonato sédico y, después de lavar para eliminsr el
jabdn y carbonato sbdico, se secd., E1 tejido resultante
pogela un notable aspecto mate, deslustrsdo.

Ung pleza de tejido similar, impregneda en una s0-
lucién de 60 cc, de precondensedo, 15,6 ce, de solucién al
10 4 de fosfato de sodio dihidrdgeno (NaH2P04.2320) ¥ 24,4
CCe ¥ 24,4 cec. de agua, secada, lavada y tratada como la
enterior, no presentd ningdin grsdo de deslustre.

EJEMPLO 17.
Produccidén de deslustre por calefaccién,

60 ce, de solucién diluida de precondensadc ures~—
formaldehido, preparada como en el ejemplo 16, se mexcla~—
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ron eon 20 ce, de una solucidn acuosa molgr de sulfato magné-
sico y 20 ee, de solucidn acuosa molar de fosfato de godio di-
hidrégeno,

Una pieza de raso de 10 lizos 5 ecebos, que tiene ung
urdimbre de filamento de rayén de viscoag ¥y une trema de rayén
de viscoss hiledo, se embebid en esta solucién y ge hizo passr
& través de una calendrs que exprimis el agus hasta un 110 4,
El tejido exprimido se hizo paser durante un mimito por une
etmésfers de 100 % de vapor a la presién atmosférica. EL teji~
do resultante se secd Yy se calenté en un horno durante tres
minutos g 1409¢, Después de lg calefaccibn, el tejido se lavd
dursnte 5 minutos en unas solucidn de 0,25 % de jabdn y 0,25 %
de carbonato sédieco a 80gc ¥, despuds de eliminar por lavado
el jaebén y carbonsto sédico, se secd,

El tejido resultante tenfs un buen sspecto mate deslusg-
trado,

Una pieza similar de tejido, impregnads en uns solucién
de 60 ce, de precondensadc, 20 cec. de solucién acuosg molar
de fosfato de sodio dihidrdgenc y 20 ce., de ague, no presentd
ningén grade de deslugtre cuando se traté con vapor ¥y se traté
despuéds como lg anterior,

EJEMFLO 18,

Obtencidn de estampados brillantes sobre un fondo,

8in brillo por simple impregnacidén,

Una pieza de rasc de 10 lizos 5 cebosz, que tiene
una urdimbre de filsmento de rayén de viscosa Y une trams
de rayén de viscoss hilado, se estampé con una pasta de egtam-

par de la composicidn giguientes
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’ 20 % de British gum D26,

8% de fosfato trisddico.

2,5 % de Formosul

5 % de urea

3 4 de glicering

5 ¢ de color (Caledon, Jade Green X200)
Vold¥men hasta 100, econ agua

Después de seco, el tejido se hace pasar a tra-
vés de una calandra de dos rodillos, estando enrollsdo el
eilindro inferior con una tela de lana y estando dispuesta
le mitad inferior del citado rodillo para sumergirse en uns
cuba que contiene una solucién acuosa de sulfato megnésico
Mg304. 7H2O) al 15 ¢, fosfato de sodio dihidrégenc al
9 % (NHH2P04.2H20), ¥ 23 4 de contenido en sélidos de un
precondensado urea~formaldehido, preparado como se descri~
bid en el ejemplo 16, estando ajustada la presién de la ca~
lendra y la cantidad de tela de lana enrollada de tal mag-
nera que la calandra ceda al tejido el 86 % de agua calcu~
lada sobre el peso seco de 1s tela, cuando la euba contiene
agua, Después de pasar a travée de ls calandra, se traté
inmediatemente con vapor durante 1 mimmto g uns temperatura
de 1009C, se seed y se calentéd durante tres minutos g

14092C, La muestra se sumerge en solucién de perboratc sdé-

lico al 0,2 % a 209C. durante 20 minutos, se lava y se sumer-

ge en 4ecido clorhfdrico al 3/4 % durante 15 minutos pars
asegurar la recuperacidén del brillo en las superficies es-

 tampedas. E1l tejido se lavé ¥y se hirvié durante 1 1/2 ho-



15

20

25

229150

ras en una solucidn acuosa de 1/4 % de jabén, 1/4 de car~
bonato sédico para separar el color Yy deslustrasdor despren—
dido y a continuacién se lavé en asgus caliente y se seeé.
Después se secé, se observé que el tejido tenis superficies
estampadas coloreadss brillantes sobre un fondo sin bri-
1lo, y posefla buena resistencia al arrugado sobre las dos
superficies, brillante y deslustrada. |
EJEMPLO 19, |
Obtencidn de planchas incombustibles y cubiertas

aislantes del calor. f
Se obtuvo un jarsbe aglutinente de resina ureg~ %

formaldehido disolviendo 120 g&. de ures en 280 £. de solu-
cidn comercial de formaldehido al 40 % p/v que se habig lle-
vado previamente a pH 7 con solucién de sosa cfustics dilui-
da. Una vez que la urea se ha disuelto completamente, se afig-
dieron con agitacién 6 ce, de solucidn de sossa cfustica gl
10 % p/v y cuando la adicidn Fué completas, se afiadieron 5 ce.
de soluecidén de amoniameo (peso especifico 0,880), eontinudn~
dose la agitacidn hasta que fué completa la adicidn de lg
socluciln smoniacel. Le solucién resultante se calentd & re—
flujo durasnte 2 horas y se dejé enfriar. Una vez fria, se
midié el pH que se encontrd ser 7,84. E1 pH de la solucién

se ajusté a 7,4 por adicién de 4cido ac&tico diluido (8l 24 %
p/v y se concentré entonces a presidn reducida hasta que se
eliminaron 55 ec. de ague, teniendo cuidado de evitar que se

eleve la temperatura de ls solucidn por encima de 45¢¢,. du~

rante la concentracidn,
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El jarabe resultente se filtré a través de uns co-
pa de lana de vidrio pars separar trazas ligeras de sélido
en suspensidn,

A 45 cc, del Jarabe sglutinante asnterior se le afis~
dieron 5 ce, de una solucibn acuosa el 11 % p/v de fosfato
de magnesio dihidrégenc (Mg(H2P04)é) ¥y la mezcla resultante
que se agité para asegurar la uniformidad de la misme, se
utilizé pars impregner completamente une capa floje de i~
bras de vidrio., Después de la impregnaeién, la capa de fi-
brag de vidrio se intercald entre dos capas de tela de al-
godén y el eonjunto se colocd en el tambor de una centrifu—
ga de 23 ¢ de didmetroc y se hizo girar s una velocidad de
2.200 revoluciones por minuto durante 30 segundos, &l cabo
de cuyo tiempo las fibras estaban solamente humedecidas con
el jarabe. El conjunto se separd, las capas de algoddén se
desprendieron de la capa de fibrs de vidrio ¥ la dltimg se
secd a 409C y se dividié en dos porciones.

La primera porcidn se coloed en una prensa de cale-
faceidn y se comprimid durante 10 minutos g 1602, aplican~
do una presidén de 10 kgs., por centimetro cuadrado. Cuando se
eliminé la presién se encontré que 1la cape se habla trans-
formado en una plancha durs miy adecuada para su empleo
como protececidn incombustible,

La segunda poreién se coloed sobre una rejilla de
alambre en un horno de ealefaceidn provisto de un ventila-
dor para conseguir una eficéz circulacién de la atmésfers
del horna, y se celenté durante 6 minutos a 140eC. Al final
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de este periodo se secé la capa encontridndose gue era un

conglomerado poroso, eléstico, no pegajoso, del que no se
desprenden fibras fAcilmente Yy estaba en una forme muiy ade-
cuada pera su utilizacidn en el mislamiento del calor; in-
cluso cuando se sumerge en agua hirviendo durante diez mi~
nutos, no se desintegra.
EJEMPLO 20,

Laminedo de algoddn para filtracidén.

Un jerabe aglutinsnte de urea~-formeldehido, cata-

lizado por fosfato de magnesioc dihidrégeno, preparado co-~
mo en el ejemplo 19, se utilizd para impregnar completa-
mente una capa de algodbn en rems suelto. Después de la
impregnecidn, la capa de 2lgoddn en rame se intereald en—
tre capas de tela de algodén Y se centrifugé durante treints
segundos en un tambor de centrifugs de 23 em, de didmetro
girando a 2,200 revoluciones por minuto, Despuds del centri-
fugado, se sacé el conjunto ¥y las telas protectoras de gle
g0ddén se desprendieron de 1la capa de algodén en rema y ésta
se gedd o 4090 Y se calentd durante seis minutos entre plan-
chas calentadas, aplicédndose la presidn de 0,84 kg. por
centimetro ecuadrado. Al Ffinal de este periodo se separd la
capa encontréndose que se habfa convertido en una léming
delgade, porosa, elfstica, miy adecuada para su emplec en
filtracibn, que no se desintegra inclusoc después de 10 mi-
mitos de inmersién en agus hirviendo,
EJEMPLO 21,

Pepel laminado cruzado.

Un jarsbe sglutinante de urea-formaldehido, cateliza-
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do por fosfato de magnésio dihidrégeno, preparado como en
el ejemplo 19, se utilizdé para impregnar hojas de pspel
"erepé", El liquido superficisl en exceso se separé hecién-
dolas pesar a través de una calandra de tipo doméetico de
33 cm, Después de exprimidas se secaron g 40¢eC. y después
de secas, se amontonaron 11 hojas uns encima de lg otra, de
tal manera que la direccidn del rizado en hojas adyacentes
formars #ngulos rectos, El montén regsultante se curd en unsa
prensa con calefaceidn durante 45 minutos a uns temperatura
de 150¢C. y a una presibn de 10 Kgs. por centimetro cuedrado

Después de sacarlo de la brensa, se enconiré que el
papel se hebia convertido en una plancha delgada que se
parecia mucho a la chapa de maders y que permenecfa précti-
cemente inalterads después de una inmersidédn en egus hir-
viendo durante 30 minutos.
EJEMPLO 22,

Preparacién de polvo de moldeo.

Una eantidad de papel como la utilizadg en el ejem~
plo 21 se hirvié durante una hora en medisg en solucidén de
fcido elorhfdrieo H/10 (0,365 % p/v) para separar el mate-
rial aglutinante, y la masa resultante se dejd estar. ge
decantS el 1iquido que sobrenada y la masa celulbgica re-
sidusl se lavé con amonimeco diluido hasta neutralided y
después con agua para separar todas las trazas de sales
aménicas. Ta celulosa se secd entonces g 802C. Se mezcla-
ron 55 g. de celulosa seca con 45 cc. de jarabe aglutinante
como el preparado en el ejemplo 19, en el cusl se habla di-
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suelto previamente un gramo de sal de Epsom.(MgBO4.7H20) y

un g. de fosfato de sodio dihidrégenoc (NaH2PO4.2H20). La megz—
cle resultante se mezcld totalmente, se secd durante dos
horas s 802C. y se triturd hasta dar un polvo fino, Una mues-
tra del polvo del moldeo resultante se colocd entre 2 plan-
chas engresadas con siliconsa ¥ Be calentd en une prensa du~
rante cinco minutos a 140¢¢., y una presién de 280 kgs., por
centimetro cuadrado. Al sacario de 1s prenss se encontrd

que el polvo se habia convertido en una 1&mina parda durs,
transldecida que inecluso despuéds de sumergirlag durante dos
minutos en agus caliente, seguida de secado, posefa uns
resistencia eléctrica de algunos cientos de megghomios con
une separacién de electrodos de menos de un milimetro.

EJEMPLO 23.

Contrachapeado asglutinado con resina,

Se preparé un jarsbe sglutinante fenol-formaldehido
disolviendo 180 g. de fenol en 150 ecc. de formaldehido co-
mercial al 40 % p/v. cuando la solucidn de fenol fué com-
pleta, se afiadieron 40 ce. de solucién de mosa céustica gl

40 % p/v y ls mezecla se dejé estar a temperatura ambiente
durante 16 horas. Al final de este periodo se neutrslizé
el jarabe resultante a PH 7,0 con deido clorhfdrico concen—
trado y se extrajo entonces con é&ter ¥ la solucidn etéreg
se evapord a presién reducids hasts que no se pudo eliminar
més éter.

Se tomaron dos muestrss de 10 ec, del jarabe aglutinan-
te fenol-formaldehido anterior Y se afiadié s una muestrs
0,5 g. de perclorato megnésieo cristalizado ¥ & la otra mues~
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tra 0,5 g, de fosfato de godio dihidrégeno eristalizado. Las
mestras se agitaron entonces y se dejaron estar durante
medie hora. Al final de este periodo la muestra que conte-
nia fosfato de sédio dihidrdgeno se decantd, dando una solu~
cibén clare a la que se denominaeréd solucibn A. La mezela que
contenls perclorsto magnésico se decantd, dando una solucidn
clara que se denominard solucidn B,

Voldmenes iguales de solueciones A y B se mezclaron
Y se dejaron estar, no presentando al cabo de algunas horas
signos de depositar ningin precipitado sélido. ‘»{

Se tomaron dos chapas de maders, una pintade por un

o

lado con solucién A y la otra pintads por un lado con solu—
cién B. Se coclocaron entonces las dos chapas uns encima de
la otra con sus caras tratadas en contacto y colocadas de
tal maners que las vetas de la madera de las dos chapas
formeran 4ngulos rectos una con otra. Las dos piezas se co-
loesron en una prensa calentada y se curaron durante 10 mi-
nztos a 1809eC. eplicando una presién de 35 kgs. por centi-
metro cuedrado. Al final de este periodo se encontré que las
chapas se habian unido firmemente la uns a la otra, siendo
la unién de tal naturaleza, que después de hervir las cha-
pas en agua durante diez minutos, no pudo apreciarse ningdn
deterioro de la unién,

EJEMPLO 24,
Fibras de rayén de viscoss aglutinedes sin tejer.

Una capa delgada de fibra cortada de rayén de vis~

cosa cardads con un peso de 40 gramos por metro cuadradoc se
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intercaldé entre dos ecapas de tela de algoddn y se hizo pa~
gar o través de una calasndre cuyo rodillo inferior estaba
envuelto con un material de lana y que se sumergis en unsg
ting de jarabe aglutinsnte de ureg-formsldehido como el
preparado en el ejemplo 19. La envoltura de lana se ajustd
de tal manera que el peso del jarsbe trasladado s la capa
intercalada de fibra de viscosa fuéd 80 % del peso seco de
la viseosa y la dltima se secd a 609C. Una vez seca, la
viscosa tratada se dividié en dos partes.

Se tomé la primera parte y se curd entre las plan-~
chas cublertas de papel de una prensa caliente durante 15
minutos & 1502C, aplieando una presidén de 70 kgs. por cen—
timetro cuadrado. La capa delgada de fibra cortads de vis-
cose resultente ers una mass pegajosa que se desintegrd fi~
cilmente al manejarla.

Se tomé ls segunds parte y se pulverizé con uns
solucibn escuosa el 11 % p/v de fosfato de magnesio dihidrdé-
geno haste que la capa de viscosa contenfa un 8 % de su pe-
80 de solucibén de fosfato de magnesio dinidrégeno. La capa
de viseosa rociada por pulverizacidn se seecé a 602C. ¥y a con~
tinuacidn se curé entre las planchas cubiertas de pepel de
una prensa caliente, durante 15 minutoe a 13092C., aplicando
una presién de 70 kgs, por centimetro cuasdrado. Ia capas del-
gada de viscosma resultante era un materisl no pegajosc anéd-
logo sl papel, seco, que no se desintegra despuds de sumer-
girlo 15 minutos en agus hirviendo.

Esta solicitud, que corresponde a las presentada en
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Inglaterra, bajo el mimero 14,575, se acoge a los bene-
fielos del articulo 51 del vigente Estatuto sobre pro-
pledad Industrial,

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta Pstenta de Inven~
eién en Espafin, por veinte afios, son los siguienten:

le,.-Un procedimiento para el tratamiento de
materiales fibrosos, caracterizedo porque dicho material
fibrosoc se impregna con una solucién en un disolvente
ionizante de los ingredientes de uns resins sldehfdica
cuya formacidén se cateliza por 4cido, conteniendo dichs
solucibén, en disolucién, una sal &cida de un Zeido poli~
bésico, que tenga une constente de disoeciacién primsris
en agus no menor de 10'6, con un metal del que precipi-
te antes que la mencionada sal, por separacidén del di-

solvente y/o por calefaccién de la solucidn, una sal
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menos 4cida con el mismo 4eido polibésieo, y & continua~
cién se seca,

22,~ Un procedimiento pera el tratamiento de

materiales fibrosos, caracterizado porgue dicho materigl
fibroso se impregna con una soluecién en un disolvente
ionizante de los ingredientes de una resins aldehidiecs
cuya formacidn se catalizsg por 4cido, conteniendo dicha
solucién, en disolueidn, una sal 4cida de un écido poli-
bésico, que tenga uns constante de disociacidn primasria
ell ggus no menor de 10~6’ con un metal del que precipite
une sal menos 4cida con el mismo &eido polibdsico antes
que la mencionada sal 4cida por separscidn del disolven—
te y/0 calefaceidn de 1a solucidn, y a comntinuacidn se
somete a un secado y calefaceién efectusndo con ello lsg
condensaciédn de los ingredientes formsdores de resina
sobre o dentro, o sobre ¥y dentro de las fibras,

32.,~ Un procedimiento como el reivindieado en las
reivindicaecibnes 1 6 2, caracterizado porque los ingre-
dientes de una resing aldehidieca son los de unsg resing
amino—aldehidica,

492,~ Un procedimiento como el reivindicado en las
reivindicacibnes 1, 2 4 3, caracterizado porque el 4eido
polibdsico es 4eido ortofosférico.

52.- Un procedimiento como el reivindicado en 1a
reivindicacién 4, caracterizado porque el metal es magne-—
sio, calecio o bario,

62,~ Un procedimiento bara el tratamiento de un
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material fibroso, caracterizado porgque dicho material
fibroso se impregna con una solucidn en un disolvente
ionizante de los ingredientes de una resina aldehfdica
cuye formacién se cataliza por 4ecido, conteniendo la
mencionada solucidn, en disolueidn, una sal 4cida de
un decido polibdsico que tenga una constante de disoeia-
cién primeris en sgua no menor de 10-6, v asimismo una
sal con un 4cido més enérgico que el citado 4cido po-
libdsico, de un metal del cual se separe de la solucién
una sal menos decida del citado decido polibédsico antes
que la sal 4cide del citado metal con el mencionado &eido
polibésico, por eliminseibn de disolvente y/o por cale—
faccidn de la solucidn, y despuds de ello se seca.

72.~ Un procedimiento para el tratamiento de un
material fibroso, ceracterizado porque dicho material
fibroso se impregna con una solucidén en un disolvente
ionizante de los ingredientes de una resine sldehfdica,
cuya formaeibén se cataliza por 4cido, conteniendo dicha
solucidén, en disolucidén, una sal 4eids de un 4eido poli-
bédsico que tengs una constante de disoeiacidn primaxris en
agua no menor de lOfG, y esimismo una sal con un 4ecido
més fuerte que el citado 4eido polibdsico, de un metal
del cual se separe de la solucién una sal menos 4cide
del citado deido polibésico antes de la sal 4cide de dicho
metal con dicho 4cido polibédsico por eliminaecién de disol—
vente y/o por calefaceddn de la solucibén, y a continus-

cidn se somete a seeado y calefaceidn para efectuar con
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ello la condensacién de los ingredientes formadores de
resina sobre 6 dentro, 6 sobre y dentro de sus fibras.

82,- Un procedimiento como el reivindicadc en
1a reivindicaeidn 7, caracterizado porque los ingredien-~
tes de una resina aldehfdica son los de una resina ami-
noaldehfdica,

ge,-Un procedimiento como el reivindicado en ls
reivindiegseién 8, caracterizado porque la sal decida del
dcido poliblsico es una sal Acida de un metal alealino
o de smonio,

108.~- Un procedimiento como el reivindicado en las
reivindicaciénes 8 6 9, caracterizado porque el &cido
polibésico es 4ecido ortofosférico.

1l¢,.- Un procedimiento como el reivindicado en cual-
quiera de las reivindicaciénes 7 & 10, caracterizado por-
que la sal de un écido m4s embrgico que el 4cido poli-
béeico es sulfato o cloruro.

12¢.- Un procedimiento como el reivindicado en cual~
quiera de las reivindicaciénes 7 e 11, caractefizado por—
que dicho metal: és magneeio, calcio o bario.

132.- Un procedimiento como el reivindiesdo en cusl-
quiera de las reivindicacibnes precedentes, caracteriza-
do porque el disolwente ionizante es agua.

149,- Un procedimiento como el reivindicado en

cualquiera de las reivindicaciénes precedentes, caracte-—

rizado porque dicha solucidén contiene también un agente

tampén.
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15¢,~ Un procedimiento como el reivindicado en
la reivindicacién 14, caracterizado porque el disolvwente
ionizante es agua y el agente tampén es borax.

162.~ Un procedimiento como el reivindieado en
cualquiera de las reivindicacidnes precedentes, caracteri-
zedo porgue dicha solucidn contiene también un agente for-
mador de complejos capaz de formar un complejo soluble con
el citado metal.

172,~ Un procedimiento como el reivindiecsdo en
la reivindicacién 16, caracterizado porque el disclvente
ionizante es agua, el citado metal es magnesio y el agente
formador de complejos es 4cido etilen~diamins-~-tetrasacédtico.

182,.~ Un procedimiento como el reivindiecado en
euslquiera de las reivindiecaciébnes precedentes, caracteri~
zado porque los ingredientes de uns resina aldehidica son
urea y formaldehido, 0 un producto intermedio de condensa~
cidn de ellos., |

19e.~Un procedimiento como el reivindicado en
cualquiera de las reivindicacidnes 1 a 17, caracterizado
porque log ingredientes de la resina sldehfdice son melami-—
na y formaldehido o un producto intermedio de condensa~
cién de los mismos,

202,.,~ Un procedimiento como el reivindicado en
cualquiera de lgs reivindicaciénes pre&e&entea, caracteriza-~
do porque el material fibroso es un material textil.
2le.- Un procedimiento eomo el reivindieado en la

reivindicacién 20, caracterizado porque el material textil
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impregnado se seca primeramente s una temperaturawbor debajo

de 1009C. y se realiza despuéds una coccién a uns temperatura
por encima de lo0ecC.

222,—~ Un procedimiento como el reivindicedo en ls
reivindicacidn 21, caracterizade porgque antes del seealo, el
peso de la solucidn retenida en y sobre las fibras del mate—
rial textil impregnado es del 80 al 100 % en pesoc referido
al peso del material textil sin impregnar seco.

23%.- Un procedimiento como el reiwvindiecado en eual-
quiers de las reivindieacidnes 20 a 22, caracterizado porgue
con objeto de produeir un efecto de deslustrado,}a solucién
se compone de tal manera que cuandc se seca el materisl im—
pregnado, se sobrepass la eoncentracién erftica (tal como |

8¢ ha definido aquf) antes de que el peso de la solucién

retenida en y sobre las fibras del materisl textil se hglle
por debajo del 40 % en peso referido al pesc de material tex-
til seeo sin impregnar,

24¢.~ Un procedimiento como el reivindicadso en la
reivindieaeidén 23, caracterizado rorque la solucidén estd com-
puesta de tal forma que se sobrepase la concentracién erf-
tica (tal como se ha definido aqui) antes de que el peso de
la solucidén retenida en y sobre las fibras del materisgl tex-
til impregnsdo deseienda por debajo del 60 % referido =l re~
g0 de material textil seco sgin impregnar,

259,- Un procedimiento como el reivindicado en
cualquiera de las reivindicaciénes 20 g 22, caracterizado
porque la solucidén estd compuesta de tal forma que cuando se
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seca el material impregnado, no se sobrepasas la concen-
tracién erftica (tal como se definié aquf) hasta después
que la cantidad de solucidén retenida en y socbre las fi-
bras del mgterisl textil ha descendido por debajo del
40 4 en pemo referido zl peso de material textil seco
gin impregnsr.

262,~ Un procedimiento como el reivindieado en
cualquiera de las reivindieacidnes 20 a 25, caracterizedo
porque la solucién se forms sobre y en el materiasl textil,
efectuando la impregnecién en dos fases, comprendiendo la
primers fase la impregnacién del meterial textil con una
solueidn de los ingredientes de un producto de condensa—
cién aminceldehfdico, que contenga una sel &cida de un
deido polibdsico que tenga una constante de disociaecidn
en ggua no menor de lo~6, y el secaedo del msterial aef
impregnado, y-eomprendiendé la segunda fase la impregng~—
ecidn posterior del material textil eon unsa solueidn de
une sal de un 4cido més enérgico que el citedo dcido po-
libésico con un metal del que una sal mencs 4cide econ el
citado fcido polibdsico se separe de la solucidn entes
que la sal 4cida de dicho metal con el citado édcido po-
libédsieco, por separacién del disolvente y/0 por calefac—
c¢ién de la solucidn.

272,~ Un procedimiento eomo el reivindicado en
cualquiera de lss reivindiecacidénes 20 & 25, carscterize-
do porgue la solucién se forma en y sobre el material
textlil efectuando la impregnecidén en dos fases, compren~
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diendo la primera fase la impregnacién del material tex—
t11 con una solucién que contengs los ingredientes de un
producto de condensacién aminosldehf{dico y una sal Acida
metélica y el secado del material impregnadc, y compren-
diendo la segunda fase la impregnacidén posterior del mate-
risl textil con una solucidn de uns sal dcida de un 4ecido
polibésico que tenga una constante de disociseién en ague
no menor de 10'6, ¥ en el que la sal metdlica contenida
en la solucidén utilizsdse en la primera fase es una sal
de un 4cido més enérgico que el Acido polibésieco empleado
en la segunda fase con un metal del que unas sal menos 4ci-
da del ecitado 4cido polib4sico se separe de la solucidn
antes que la sal 4cids de dicho metal con el citado £cido
polibésico, por eliminacidén del disolvente y/o calefac-
eién de la solucién.

289,.~ Un procedimiento para la produccién de lami-

nados de material fibroso, caracterizado porque una super-
fleie de una primera lémina de material fibroso se recubre
con un liquido acuoso que contenga los ingredientes de una
resina aldehfdice cuya formacidén se cataliza por #ecido,
Juntemente, en solucién, con una sal 4eida de un 4ecido
polibdsico que tenga una constente de disoeciscién primaria
en agua magyor de 10—6, una superficie de una segundg 14mi-
ne de material fibrosc se recubre con un liguido acuoso
que contenga la misma resina aldehidiea juntemente, en so-
lueidn, con una sal de un 4cido més enérgico que el cita~
do 4cido polibésico con un metal del que una sal menos
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fcida del eitado 4cido polibédsico se separe cusndo se

evapore agua de unae solucidn acuosa que contiene la ei-
tade sal deida del citado 4cido polibdsico y la mencio-
nads sal metélica del citado fcido més fuerte que el
mencionado feido polibésico, antes que la sgal 4cids del
citado metal con el mencionado 4eido polibédsico, y las
superficies recubiertas de las l4minss se ponen en con-
tacto y las léminas puestas en contacto se someten al
calor y presién, para efectuar asf la unién de las 1é-
minas una con otra.

299,.~ Un procedimiento como el reivindicedo en
la reivindicacidén 28, caracterizado porgque la resina
aldehfdice es una resina fenol~formaldehido la sal
feida del 4cido polibdsico es fosfato de sodic y dihi-
drdégeno y la sal metdlica de un &cido més enérgico que
el Acido polibésico es perclorato magnésico.

302.- Un procedimiento como el reivindicsdo en
las reivindicacidénes 28 6 29, carascterizado porque las
léminas de materisl fibroso son chapas de maders y porque
las chapas de madera recubiertas se ponen en comtacto
de tal forma que las vetas de la maderas de la Primera
chapa formen éngulos rectos con las vetas de le maders de
la segundas chaps.

3l2.~ Un proecedimiento pars el tratamiento de mate-
riales fibrosos,

Tel y como se‘ha descrito en la memoris que an-

tecede, representadoc en los dibujos que se acompalian y
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Esta memoria conste de ochenta y ocho hojas
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