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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
en
ESPARA
ler. CERTIFICADO DE ADICION

& nombre de DEERING MILLIKEN RESEARCH CORPORATION, entidad nor—
teamericana, establecids cerca de Pendleton, Oconse, Carolina
del Sur, Estados Unidos de Am&rica; pors
"KMEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL®
ﬁﬁm; 235;777. expedida el 15 de Noviembre de 1;957,'pof= Ty
procedimiento para comunicar propiedades de secado liso a'taﬁidoa
e hilsdos que contengan fibras eelulésicas";

El presente invento se refiere a hilos y a tejidos de ce-
lulesa modificades que tienen memoria de configuracién mejorads
¥y & composiciones y a métodos para hacerlos. '

los tejidos que tienen cierta tendencia a volver a wna
configurecién predeterminada después de lavarlos son bien cone-—
cidos en la técniom y, usualmente, se dice de ellos que son teji-
dos "d¢ secadc plano® o tejidos & "lavar y unar"; Tales tejidos
se han utilizado hasta, shora en la fabricacién de diversos arti-
culos de vestido y cualquier articulo de vestide de éstos, en
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caso de urgencia, puede recibir forma mientras estd himedo para

darle una configurscién pre-establecida y dejarse secar después
en tal condiciln que pueda llevarse sin plancharlo. Algunos teji-
dos de secado plano de la técnica anterior obtienen sus caracte-
risticas de secado planc como resultado de haber sido tejidos a
partir de clertos materiales sintéticos, tales como fibras de te-
raftalato de glicol, y ciertos otros tejldos de secado planc de
la téanica anterior se hacen por la aplicacién de resinas deter-
minadas & tejidos que, normalmente, omrecen de cualidades de me—
cado plano;

Con anterioridad a este invento, todos los tejidos de se-
cado plano han tenido ciertos inconvenientes que han limitado su
aceptacién. Una desventaja primordial de tales tejidos ha sideo
la necesidad de darles forma mientras estén tan himedos que go-
tean y dejar que los tejidos "se secaran goteando"; Si talea te—
jidos se hmcen pasar a través de un escurridor, y son exprimidos
Para eliminar la humedad en exceso, las arrugas que resultan de
tal extraccién no se eliminan despuée por s{ mismas en una ope-
racifn de secado y el aspecto resultante en seco de tales tejidos
los hace inadecuados para su uso sin plancharlos. En relaocidn
con este inconveniente estd la otra desventaja de que los teji-
dos de la técnica anterior que se lavan y se usan r equieren un
grado elevado de conformacién mientras estdn himedos con el fin
de secarlos en condicién adecuada, y #i uno no tiene cuidado al
conformarlos, no tendrén un adecuado aspecto cuasndo estén secos.
Estos dos inconvenientes son debides al hecho de que los tejides
de secado planc disponibles en la actuzlidad tienen poca resis-
tenoia a la formacién de arrugas en himedos y las arrugas forma—
das en loe tejidos himedos deben ser eliminadas a mana ¢ alise—

das por gravedad aon el fin de que los tejidos tengan un aspec—
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to conveniente sin plancharlos. 3

Los tejidos que adquieren sus propiedades de secado pla-
no como resultado de la aplicacién de resina, tienen diverses
inconvenlentes adicionales, el primordial de los cuales es que .
la eplicacién de la resina de como resultado el amarillesmiento
Y los tejidos no pueden bhﬁquearae con facilidad. la mayoria
de los tejidos tratados con resina absorben cloro durante el
blanqueo con los decclorantes usuales, y el cloro absorbide du-
rante el blanquec da come resultado la degradacién y la ulterior
decoloracién de los tejidos. Otros inconvenientes de los teji-
dos treatados con resina residen en que tienen un tacts raspeoso
de modo que no pueden ser llevados cémodsmente en contacto con
el cuerpo y el hecho de que estos tejidos en general no poseen
‘caracteristic#s de secade plano en el grado que meria deseable.

Los tejidos que adquieren sus caracter{sticas de secads
plane como resultade de ser hechoz de mgteriales de poliester
sintéticos tienen también diversos inconvenientes adicionales.

Por ejemplo, los teJ :j.dos de poliester de secado plano son caros,

“tieuexfx tendencia a acumular electricidad estéfica y, si estén

hechos &e fibras cortadas, muestran em general tendencia a for-
nar peloa‘. Ademés, los tejidos de poliester tienen una baja ca-
pacidad de ebsercién de humedad de modo que tienen tacto frie

Y son incapaces de absorber el sudor del cuerye.

Por consiguiente, tm. objeto ’.de este invento es el de
crear tejidos de secado planoc desprovistos de los inconvenien—
tes de los tejidos de secado plano de la téonica anterior y que
posean una resistencia grende a la formmcién de arrugas en esta—
de himedo, de modo que no se requiera el secado de los mismos
en estado de goteo para que logren un aspecto planchado. Otre
objeto de este Invento es la creacién de tejidos que posesn
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una resistencia tan grande a la formacién de arrugas en estado
himedo que las arrugze formadas en ellos, como resultado del es-
currido, expresién o extraccién para eliminar el agua en execeso,
se eliminen por s{ mismas durante la operacién de secadc, de mo-
40 gue tales tejidcs sesn realmente *de planchado esponténecw,
més bien gue simples tejides de seeado plano; )

Se ha encontrado, aegﬁn este invento, Que hilos y tejides
de eelulosa modificads que tienen cualidades de mecade plano pue-
den formarse haciendo reaccionar, mientras estén hinchadas, las
Iibras celuléeicas de un hilo o tejido con un agente de enlace
transversal o reticualacién formado haciendo reaccicnar un compues..
to polivalente elegido del grupeo consistente en glicel etilénico,
glicol propilénico y glicerina com epiclorhidrina en presenmciam
de un catelizador &cido; La relacién de epiclerhidrina a compues~
to polivelente consumido al formar el producto de resccién de es-
te inventeo oscila con preferencia desde 2 : 1 a 3 ¢ 1, aunque en
algunos casos, pueden cobitenerse resultados satisfactorios eon
una relacién de epiclerhidrina a compuestc polivalente de tante
como 4 s 1, como se explicerd luego con mayor'detalle;

 Ia reaccién para preparar el producto de condensacién de
eplelorhidrinag y alcohol polivalente puede reallzarse a cuslquier
temperatura cenveniente desde unos 602 C haste una temperatura a
la cual ocurren pérdidas excesivas de‘epiclorhidrina durante la
primera parte del periodc de reaccién o una decoloracién excesi-
va durante la dltima parte del periode de reeccidén. Durante la
primera parte del periodec de reaceién, la temperatura de reac-
cién debe mantenerse por lo menos por debajo de unos 1152 C pe-
ro después de varios minutos, la temperatura de la reaccién yue-
de dejarse subir a 130 - 1402 C y puede conservarse a esta tempe-

ratura hasta que el périodo'&e reaccién haya transcurridoc aproxi-

- 4 -



lo

15

20

a5

30

243383

madamente a medias. Durante la Ultima mitad del periode de reac-
cién; la temperatura\de reaccién debe mantenerse-por debajo de
unos 105 - 1102 C para evitar una decoloraci&n excesive. Si, en
cualquier momento, se deja que la temperatura de reaccién suba
a tante como unos 2002 C, la megola de reaccién se vuelve negre
y la reaccién liberta cantidades notables de HCL, #demds, un os—
curecimiento percéptible de la mezcla de reaccién puede ser ob-
servado, la reaceién se vuelve violentamente exotérmiea, y pue-
de resultar totalmente imposible controlar la temperatura de la
reaccién; con preferencia, toda la reasccién se lleva a cabo &
una temperatura dentro de la gama de 90 a 1002 C,

51 se desea, la reaccién entre el alcohol polivalente y
la epiclorhidrina puede llevarse a cabo en presencia de un @iaol—
vente inerte, y disclventes adecuados pare este fin son el &ter
dimet{lico de glicol etilénico y alcohol butilico terciaric. En
algunos cases, cuando no se disponga de equipo con medios de en—
friamiento adecumios, es ventajoso afiadir un disolvente voldtil
tal como el benceno que se volatilice si la temperatura de la
reaceién fuera excesiva yfayude con ello a mantener la tempera-
tura & un valor adecuado; En la meyorfa de las condiciones, sin
embargo, exista poca o ninguna ventaja en emplear un disolvente
incrte;

Puede emplearse casi cualguier dcido ergénicd o inorgéni-
co relativamente enérgico como catalizader para la condensacién
de la epiclorhidrina y el alcohol polivalente, y écidos adecuados
pueden ser el sulfirico, el fosférico, el oxdlico, el ftélico y
el férmico. kEn la mayoria de los casos, el £cido sulfirico es el
catalizador preferido pere, en algunas ocasiones, puede ser ven-
tajoso usar el fcido ox8lico o algén otro &cido orgénico, ya que
tales dcidos dan como resultado una reaceién més lenta y requie—
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ren menos enfriamiento de la mezcla de renccién; Ia cantidad de
catalizador dcido empleado no es muy erftica, pero si controla
la velocidad de lm reaceién. Los mejores resultados se obtienen
en general cuande la cantidad de catalizador &cido empleada es
desde uwios 0,02 & 0,03 molee por mol de alcohol polivalente, ya
que este relacién d4 como resultado que la reaccién termine nor-
malmente por-su propie acuerdec eusndo la epiclorhidrine y el al-~
eohol polivalente hen reacclionade en la proporcién més desesble.
Sin embargo, pueden obtenerse resultados satisfactorios en gene-—
ral cusndo se emplea tan poco come 0,0l moles de &cido por cada
mol del alcohkol pelivalente ¢ cusndo se emplea tantc eomo 0,08
moles de fcido por cada mol de alcohol polivalente,

La relacién de epiclorhidrina a alcohol polivalente en la
mezcla de reacoifn puede variarse dentro de émplios limites con
resultados mtiéfa.ctoriqs; Incluso con una cantidad de epiclorhi-
drins ménor que la estequiométricamente equivalente al compumesto
polivalente, puede obtenerse un producto satisfactorio, pero em
estas condicliones, el rendimiento de un producto adecuado para
la reticulacién es bajo, y el producto estaré contaminado con can-
tidades spreciables de compuestos capaces de reaccionar con solo
una molécula de celulosa:. Por ests razén, debe emplearse normal-
mente wna cantidad de epiclorhidrina al menos estequiométricamente

- equivalente al alcohol polivalente, y en ningin caso, la cantidad

de epiclorhidrina serd menor de unas 0,8 veces el equivalente
eméuiométrico.. Un exceso razonable de epiclorhidrina es usual~-
mente ventajoso, y los mejJores resultados se han logrado cuando
la epiclorhidrina en exceso es igual a aproximadamente un mol por
dada mol de alcohol polivalente presente en la mezcla de reaccién.
Cuslquier exceso razonable de epiclorhidrina, sin embarge, puede
emplearse, y pueden conseguirse resultadcs satisfactorios cuando
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la cantidad de epiclorhidrina pre.sente en la mezcla de roaccién
es igual e 3 6 incluso 5 veces la cantidad necesaria para reac—
clonar con cada uno de loe grupos hidroxile en el aleohol poli-
valente. '

La reaccién de condensacién se realiza con preferencia en
condiciones tales que d6 como resultado que sé utilice aproxime~
damente la cantidad de epiclorhidrine que es tedéricemente necesa-
ria para la etérii.’ica.oi&x de cada uno de los grupos hidroxilo del
compuesto polivalentd. En otras palaebras, si el compuesto poliva-
lente es divalente, la reaccién se lleva a cabo con preferencia
en condiciones tales que aproximadamente 2 moles de epielorhidri-
na se consuman por cada mol de compueste divalente, y si la reac~
cién es con un compuesto trivalente, se realizs con preferencia
en condiciones tales que se consuman aproximadamente 3 moles de
eplelorhidrine por cada mol de compuesto polivalente. Esto no
es demasiado diffcil de controlar, ya que la reaccidén tiende
normalmente a detenerse por si' misma aproximademente en este pun—

to, aunque en algunos casos, se tropezaré con alguna dificultad

en detener la reaccién antes de que haya reaccionado una canti- %
dad excesivamente grande de epiclorhidrina. Incluse si se tro- ;
pleza con esta dificultad, no obstante,nc es particularmente |
perjudicial mientras la cantidad de epiclorhidrina adicional reac—

i

cionada no sea més de a;iroximadammte un mol en exceso del equi-
valente estequiométrico. En todos los casos, la i'eaccién se lle-
ve a cabo con preferencla em condiciones tales que al menos 2 mo~
lea de epiclerhidrina se consuman por cada mol de compuesto poli-~
valente de la mezcla de reaccién, ya que solo por este medio se
forma un gran rendimiento de un compuesto capaz de reticular ce-
lulosa, y s8i los ensayos muestran Que se estf consumiendo en la

reaccién menos de esta cantidad de epiclorhidrine, la reaccién
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debe conducirse durante un periodo de tiempe mayor o con un cata-
lizador més eficaz, tal como &cido Bulfﬁrioo;

Los productos de condensacién fitiles en el procedimiente
de este inventes se cree que son poliéteres capaces de ser repre~
sentados por la férmule siguiente:

on om
3 n - |
C1~Gll ~GH~CH, ~0-3-0 [CBp ~CB(CHpCL)~0 ) _~CH, ~GE-CE,-cL

donde n representa un entero de 0 & 1, inclusive, y Z represen-
ta w1 radieal divalente de la férmula ~(CHy) ,—CH{Y)-CHp~ donde
x representa un entero de 0 a 1 inclusive, e Y representa H,
CH3, o--(k-[GBé—GB(GHéCl)—OJ ol donde m represents un enterc de
0 a 2 inclusive. En el caso de los productos de condensacién de
glicol etilénico, x serd 0, e ¥ representar&rhiarégeno; En el
casc de un producto de gondensacién de propilenglicol, x serd

Oy @ Y representaréd CHy. En el caso de un producto de condensa~
cién de glicerol, x representard 1, e Y repr&sentaré —O—Z:CHQ—CH
(Cﬂécl)—o] pE ¥ la suma de m y n serd no mayor que 2. Se cree

que los anteriores productos de condensacién reticulan la celu—

losa en la forma siguiente:
Cel~(CHp) 3~0~Z~0— [caz-cn( CHaCl)-0 ]J&--(cr:2 }5—sel
donde Cel representa celulosa y Z vy N son como se han definide

antes.

El nueve praocedimiento de este invento para formar mate—
riales textiles de secade plano puede realizarse satisfactoria-

mente con hilos o tejidos que contengan fiﬁ:aa celulésicas natu-

- rales, fibras de celulosa regenerada o fibras de celulosa modi-

ficada, con un parte de loe grupos hidroxilc de las mismas bloquea—v
da por grupos esmter o eter. Ejemplos de materiales del (ltimo
tipo que pueden emplearse incluyen hilos ¢ tejidos compuestos
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de fibras de acetato de celulgeﬂ, §u&8a& de celulosa, etil ce-
lulosa o metil celulosa. ¥n general, las fibras celulésicas de-
ben tener un promedioc de al menos 1,8 grupos hidroxilo libres
por unidad de gluycosa, ¥ los materiales celulésicos que tengan
un nfimero menor de grupos hidroxilo libres no dan normalmente
resultados satisfactorios incluso asunque, en el'caso de esteres

de celulosa, los grupos ester pudieran ser eliminados tedrica-

mente por hidreolisis durante la reaccién de reticulacién. Adn cuan-

do el invento puede operar con hilos y tejidos formados de deri-
vados celulésicos como los arriba descritos, encuentra su méxi-
ma utilidad con fibras y tejidos formmdos de celulosa no modifi-
cada y, particularmente, con materiales de algodén. Por esta ra-
zén y por la razén de que las condiciones satisfactorias del pro-
ceso, tanto para celulosa como para derivados de celulosa con los
que puede operar el invento, son generalmente las mismas, €l in-
vento se deseribird con referencia particular a materiales celu—
18sicos no modificadoa;

Pueden lograrse también resultados satisfactorios, segin -
este invento, eon hilos o ftejidos particularmente compuestos de
materiales distintos de los celulésicos, y esto es particularmen-
te clerto si las fibras no celulésicas tiene algunas propiedades
de secado plsno por s{ mismae; Por ejemplo, las tendencias al
secado planc de un hilo hecho de una mezcla de fibras de teref-
talato de glicol y fibras de algodén pueden sumentarse fécilmen~
te por el procedimiento de este inventeo, incluso si el porcenta-
Je de fibras de algodén es tan pequefio como, por ejemplo, 10 %.
Inelusc cuando las fibras no celulééicaa no muestren propieds—
des de secado plano, los hilos o tejidos que las contienen pue-
den ser obligados a mostrar propiledades de secado planc por el

nuevo procedimiento, si los hilos o los tejidos contienen al me-
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nos 40 % en peso de fibras celuldsicas.

'1os materimles textiles de acuerdo con este invento tienen
muchas venteajas, una principal de las cuales es que pueden produ-
cirse fécilmente en matices blancos que siguen siendo blancos des-
pués de repetidos lavados; De hecho, la reflectividad de un teji-
do de algodén modificado de acuerde con este invento, es notable-
mente mayor, tanto antes como después de numerosos lavados, que
la reflectividad de un tejido de algoddén no modificado comparable.
Otra ventaja del nuevo tejido segin este invento es que no hay re-
teneién apreciable de cloro cuando el tejido es blanqueado con
decolorantes clorados y, de hecho, los tejidos de acuerde con es-
te invento son més resistentes al deterioro por los decclorantes
clorados que los tejidos sin modificar comparables. ¥n otras pala-
bras, la modificacién de las fibras celuldsicas de acuerdec con
este invento protegerd realmente a las mismas del deterioro que
ordinariemente resultar{a del uso de cantidades excesivas de deco-
lorantes al cloro. 6tra v&ntéja de los tejidos fabricados con
arreglo a este invento es que se secan considerablemente més de-
prisa que los tejidos celulésicos comparables no medificados. Por
ejemplo, se ha visto que un tejido de algodén modificado seglin
este invento se seca en general hasta equilibrio 20 a 30 % més
répidamente que una muestra comparable del material de algodén
sin modiiicar; Todavia otra ventaja de los tejidos de acuerdo con
este invento, es gue carecen por completc del tacto rasposo que
es caracteristica de los tejidos tratados con resina y em cambio
poseen un tacfo excepcionalmente deseable; Todavia otra ventaja
de los tejidos fabricados segin este invento es que tienen una ele-
vada recuperacién de la humedad en comparacién con los tejidos
de que estén formados, de modo que son de tacto més cémodo y absor-

ben fécilmente la transpiracién cuande se llevan cerca del cuerpo.
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recuperacién de humedad de un tejide de algodén modifieado con
arreglo a este invento es normalmente al menos 5 % mayor aproxi-
madamente que ia recuperacién del algedén sin modifiecar y en gene-
ral es del 8 al 12 % mayor que la del tejido de algodén antes de
la modificacién. Todavia otra ventaja de los tejidos de este in-
vento es su sobresaliente resistencia permanente a la putrefac-
eién. Un tejido de algodén modificado de acuerdo con este invento
pierde normalmente no mée de un 30 % aproximadamente de su resis—
tencla original en tres semanas cuando se entierra en un suelo
himedo, al pasc que el contrel sin modificar queda completamente
destruido en menos de una& semana. Todavia otra ventaja de los nue—
vos tejidos de este invento es su resistencia notable a mancharse
por orin y otras causas. Si un tejido de algedén modificado fa-
bricado con arreglo a este invento se sumerge. durante 5 minutos
en una suspensién de éxido férrico al 0,1 § y luego se enjuaga

en agua del grifo, normalmente no hay manchas perceptibles mien-
trag que una muestra comparasble del algodén sin modificar queda
muy manchais en esta prugba;

Ademds de las anteiiores ventajas, los nuevos tejidos de
este invento poséen suficiente resistencia a la formacién de arru-
gas en himedo, tal qQue pueden emplearse satisfactoriamente en la
fabricecién de articulos de vestido que se planchan por si mis-—
mos y qQue no tienen que secarse en estado mojado como ocurre con
los tejidos de secado plano de la técnica enterior. La resistem-
cla a la formacién de arrugas en himedo de un tejido puede deter—
minarse f4cilmente cortande una muestrs rectangular del tejido
de 1 x 4'ém., sumergiendo el tejido en agua a temperatura ambien-
te durante 5 minutos, msecando con un secante para retirar la hume- -
ded en exceso, doblando el tejido y colocando la muestra bajo un
peso de 500 grs. durante 5 minutos, suspendiendo un extremo de la
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muestra himeda en un aparato de ensayo Monsanto pare la recupe-
recién de las arrugas, y midiendo luego el grade de recuperaéién
mientras el extremo colgante de la muestra de tejlido se retiene
en un plane vertical de modo que la gravedad nl ayude ni estorbe
la recuperacién de la muestra. El &ngulo de recuperacién de una
muestra de tejido de algodén modificade con arreglo a este inven-—
to en el ensayo citado es en general de al menos unos 1202 y, en

condiciones ideales, pueden formarse tejidos de acuerde con eg-

_te invento que tienen un éngulo de recuperacién de 1702 o més,

de modo gue une arruga en el tejide ser{ eliminads casi por cem~
pleto, cuando el tejido esté hfimedo, solamente como resultado de
la memoria de configuraciln del tejido. El éngulo de recuperacién
de un tejido de algodén ne modificado en un ensayo como el arriba
descrito, es a veces tan bajo como de 402 o menor e incluso en
las condicicnes més ventajosas, raramente excede de 1102 para
arruges en el sentido de la urdimbre o en el de la tram;; n ge-
neral, un'tejido con arreglo a este ensayo debe temer un éngulo
de recuperacién de arrugas de al menos unos 1202 com respecto a
las arrugas tento en el sentide de la urdimbre como de la trama
a fin de ser considerado comercialmente satisfactorio como teji-
do que se plancha por si mismo;

Como antes hemos dicho, la retiemnlacién o enlace transver-
sel debe efectuarse mientras las fibras celulésicas estén hincha~
das, de modo gue la reaccién debe llevarse a cabo en presencia de
un agente hinchador, tal como el agu#. Ia centidad de humeded
presente dursnte la reaccién ha resultado ser critice, perc in~
clusc asf{, la cantidad de humedad presente puede variarse dentro
de émplios 1imites, dependiendo de las condiciones de la reaccién,
como explicaremos luego con més detalle en los pérrafos que si;
guen.
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Para acomodar el agente hinchador, es necesario que la
reaacién de anlaee-transieraal se conduzca & una temperatura re—
lativemente baje y para que la reaccilén se efectiie a bajas tempe—
raturas, es necesario éue se emplee un cétalizador adecuado. El
catalizador preferido para la reaccién de reticulacién es el hi-
dréxido sédico, sunque otras bases, como son ilustradas por el
hidréxido potésico u otras hidréxides de metal alcalino, materia—
les que formen hidrSxidos alcalinos en solucién acuosa como se
ilustran por el silicato sédico y el sulfurc sfdico, y las ba~
ses de amonic cuaternario, tales como hidréxido de trimetilfenil-
amonio e hidréxido de tetrametilamonio, pueden emplearse también;
La cantidad de catalizador empleada es importante en todos los ca~
8os, ya que las solucionees acuosas bésicas muy concentradas dsn
como resultado le hidrolisis de grupos epéxido que probablemente
deben formarse en el proceso del invento y si la concentraciém
de la base es demasiado grande, ccurrird hidroclisis en tal medi-
da que no se obitendri un grado satisfactorio de reticulaci6n; Por
esta razfn, la cantidad de la base empleads, sobre peso seco y
calculeda como NaOh, reras veces, sl ocurre aiguna, constituird
més de un 30 & en peso del agua total presente. En algunos casos,
el factor limitador no es la hidrolisis de los grupos epdxide, si-
no la concentracién de la base que puede ser tolerads por la celu-—
losa o el derivado de celulosa del que esté& hecho el tejidc o ané-
logo, y 81 se estd tratando, por ejemplo, fibras de celuloss re—
generada, es en general ventajoso retener la concentraciém de la
base por debajo de un 7%; Por otra parte, la cantidad de base em-
pleada, sobre peso seco y caleculada como NaOH, debe ser en gene-
ral al menos de un 3 % aproximademente del agua presente, ya que
las soluciones bésicas de menor concentracién pueden con frecuem—

cia carecer del afecto catal{tico suficiente para dar como resul-
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tado el grado deseado de reticulacidén. Ia cantidad preferida de
base a emplear es en general desde 5 % hasta 15 %, aproximadamen-—
te, en peso del agua presente durante la reaccidn.

La cantidad de base empleada, sobre peso seco, afecta tam—
bién a la cantidad de agua que puede estar presente durante la
reaccién, por razones distintas del hecho de que se requiere una
concentracién de base eficaz. S1 se intenta llevar a cabo la
reacclén de reticulacién en presencia de una gran cantidad de
una solucidén bésica concentrada acucsa, el agente de reticula~
cién no puede, en esencies obtener un iIntimo contacto con las mo-
léculas de celulosa, de modo que no se obtiene un grado adecuado
de reticulacif, y por lo general, el producte numérico de la
cantidad de base empleada (sobre peso seco y calculada como NaQOH)
en funcién del porcentaje en peso del agus total presente, por
la cantidad de agusa preaenfe, en funcidén del porcentaje en peso
de la celulosa, no debe ser mayor de 4,000 aproximadamente y
con preferencla es menor de 3;000 aproximadamente. Por ejemplo,
#i se emplea una solucién de hidréxido sédico al 30 % como cata—
lizador sobre un tejido seco, la cantidad de la solucién emplea-—
da debe ser tal que el agua total presente es igual a no més de
130 % aproximadamente y, con preferencia, no més del 100 % del
pesowaeco de la celulosa. Cualguiera gue sea el peso de la base
empleado, es diffcil, si no imposible, obtener resultados satis—
factorios si el agua total presente es igual a més de 130 % aproxi-
madamente del peso del material textil. Por otra parte, debe es—
tar presente al menos suficiente agua para permitir que la base
se distribuya de modo uniforme en todo el hilo o tejido, y pa-
ra dar la debida concentracién eficaz de la base, Estas conside-
raciones requieren, en general, que esté presente una cantidad

de agua igual a por lo menos 15 % a 20 ® aproximadamente del pe-
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s0 seco de la celulosa y, con preferencia, la éantidad de agus
presente en el hile o tejido durante la reaccién de reticulacién
es igual & de 30 ¥ a 100 % aproximadamente del peso de la celulo-

B8
Is cantidad de hinchamiento de las fibras de o¢elulosa, ne-—

cesaria para obtener resultados satisfactorios en el procedimien-

to de este invento no es de gran importancia, ya que en cualquie-

ra condiciones de reaccién, de otro modo satisfactorias, se ob-
tiene el hinchamiento adecuade de las fibras celullsicas. En otras
palaebras, incluse si se emplea una cantided minima de agua nece-
sariz para la distribucién uniforme de la base por todo el hile
o tejido, y la conecentracién minima de la base necesaria para una
reaccifn satisfactoria, se obtiene un adecuado hinchamiento de
las fibras celulésicas. Anflogamente, no existe peligro de obte-
ner demasisda hinchazén de las fibras celuldésicas para obtener
resultados satisfactorios, e inclusoc y se emplea una cantidad
méxima de agua satisfactoria para la reaccién y la concentracién
mixima de base admisible, no se obtiene un hinchamiento excesi-
vo de las fibras celulésicas pare los fines de este invento. ILa
Gnice consideracién importante a este respecto es que la reaccién
quede sustanclalmente terminada antes de que se seque el hile o
tejidé;

Ia cantidad de agente reticular empleada puede variarse
dentre de émplios limites en ciertas condiciones, perc se emplea
eon rreferencia un peso de agente reticular igual a desde 6 a
30 %, aproximadamente, del pesoc de las fibras celulésicas. Esto,
en general, da como resultado que las fibras celulésicas ganen
de un 3 & un 4 % en peso. 51 se intenta emplear wna eantidad de
agente de reticulacién apreciablemente fuers de la gama preferi-

da citada, se tropezard frecuentemente con dificultedes inespera-
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das. Por ejemplo, si se 1nte;ta emplear menos de un 5 % aproximg-
damente del agente de enlace transversal, se encontrard a meny-
do que se tropieza com reacciones secundarias indesesbles e in.-
cluso aunque el aumento en peso de las fibras celulésicas puede
ser golo ligeramente menor que cuando se emplea una cantidad pre-
ferida de agente reticulador, las tendencias al secado plano del
tejido terminado pueden disminuir muche ¢ no existir. En condi-
clones muy favorables, sin embargo, es posible objener propiedg~
des de secado plano cuando se emplee 80lo como un 2 & 3 % en pe-
8o del agente reticulador y con un sumento de peso de solo como
un 1 £ de las fibras celulésicas. Si se intenta aumentar la can-
tidad del agente reticulador apreciablemente por encima de la ga-
ma preferida, se tropieza usualmente con reacciones secundarias
objeecicnables, no se consigue un aumento de peso correspondiente,
el tejido terminado puede no mostrar la misma alte medida de pro-
Piedades de secado planc como cuando mse emplea una cantidad pre-
ferida del agente de reticulacién, y el tejido terminado puede, in-
..negcesariemente, tener baja resistencia a la traccién. En algunas

condiciones, no se conseguird sustancialmente en absoluto reticu~

laeibn, y por ejemplo, toda la base presente en el tejido se uti-
lizard para transformar el agente reticulador en una forma ade- ;
cuada pars la reaccién. Ademfs, =i se intenta afiadir base en ex-
ceso suficiente para compensar el fcido formado, puede encontrar-
se que esto requiere aumentar la concentracién de la base més
alld de l{mites operables. En condiciones adecuadas, sin embar-
£0, es posible emplear una cantidad del agente reticuledor igual
a tanto como 100 % aproximadamente del pesc de la celulosa.

Los reactivos pueden aplicarse al tejj:do en cualqQuier or-
den o, por medio de una emulsién, los reaetivos pueden incluso -

aplicarse simulténeamente. Si se estf tratando un material seco,
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es en general ventajosc aplicar primero el agente reticulador Y

después de un pericdo de tiempo adecuado para permitir que el
sgente reticulador se distribuya uniformemente en el tejido, apli-
car la base en forms de solucién acuosa de concentracién abropi&-
da. En algunos casos, no obstante, puede resultar més convenien-
te trabajar con un tejido himedo y, si el tejido estd himedo, es
en general ventajoso aplicar la base y aplicar después el agente

reticulador. Esto permite que la base se diluya con el agua del

- tejido antes de ponerse en contacto con el agente reticulador y

no solo resulta una reticulacién méds uniforme de la celulosa, si-
no que también se reduce la intensidad de las reacciones secunda-
rias;

Los reactivos pueden aplicarse en cualquier forma adecua—
da como se ilustra por la impregnacién, pulverizacién, aplicacidn
con cepillo o nimilarea; 81 la solucién bésica ha de aplicarse
primero a un tejido hdmedo o seco, me obtienen usualmente los
mejores resultados sumergiendo el tejido o el hilo en una solu-
cién de la base y haciendo pasar luego el material textil a tra—
vés de rodillos exprimidores pera separar el exceso de l{quido,
8i la base ha de aplicarse después del agente de enlace transver—
sal, es en general ventzjosc aplicarle por medio de un rodille
aplicador o, en otras palabras, haciendo pasar el materfsl textil
en contacto con una parte de la superficie de un rodille que ten-
ga otra parte de su superficie en contacto con una reserva de la
solucién @ aplicar. Este elimina la posibilidad de que un gran
porecentaje del agente reticuledor pueda ser eliminado del material
textil y 44 como resultado menos hidrélisis del agente reticula-
dor que sumergiendo el tejido ¢ el hilo en un gran volumen de la
golucién bédsica. El1 agente reticulador, en casi todos los casos,

se aplica mejor por medio de un rodillo aplicador, por causa de
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la cantidad relativamente psquenia del agente que precise emplear-
se y porque este métode de aplicacién da en general como resul-
tedo una mayor uniformidad que la pulverizaecién. Por supuesto,
si por alguna rezén se desea.emplear un gran excesc del agente
reticulador, indudablemgnte que sers mds conveniente emplear un
proceso de impregnacién. Si la viscosidad del agente reticulador
es tan grsnde gque incluso es dificil apliecarlo, o si la cantidad
del agente reticulador a aplicar es tan pequefia que es diticil
conseguir una distribuecién uniforme sobre el material textil,
puede afiadirse un diluyente inerte, por ejemplo, éter de petré-
leo y tolueno, para reducir la viscosidad o aumentar el volumen,

Les bases empleadas en el nueve procedimiento son, en la
mayhrii de los casoa s6lidos y se apliean preferiblemente en for-
me de una soluecidn acuosa de una concentracién apropiada para _
dar como resultado que el tejido tenga un contenido final de hu-~
medad deseable. Ea posible usar una solucién orgénica de la ba~
se o una solucién de la base disuelta en una mezcla de sgua y
disolvente orgénico, perc esto raras veces, si lo es una, resul-—
ta ventajaso;

ILa reaccién de reticulacién puede conducirse a cualquier
temperatura adecuada por debajoc de unos 1102 ¢, pero por razo-
nes de econveniencia, la reaccién se lleve a cabo con preferencia
& temperatura ambiente o a la temperatura que naturalmente resul-
ta de la reaccién. Ia reaccién de reticulacién es ligeramente
exotérmica y, en la mayoria de loe cesos, causard una subida
gradual de temperatura a medida que avanza la reaccibn, pero es—
to no es perjudicial en general y no son en general necesarios
medios para retensr la temperatura de la resceién & uwn valor
constante; El tiempo requerido para la reaccibn de retisulacién
variaré algo con la temperatura, el agente reticulador empleado
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Y el orden en el cual se aplican los reactivos, pero incluso &

temperaturas bajas, es deoir, de 20 a 302, se obtienen normal-

mente buenas propiedades de secado plano en solo unos 30 minutos

a una hora, y la reaccién esté raszonablemente terminada en desde

3 a € horas. & 602, como norma. , la reaccién esté rasongblemente

- terminada en 10 minutos o ménes. Tiempo de reacoidn excesivamen—

te larga, por ejemplo de 48 horas o més, pueden emplearse sin
pérdida de las propiedades de secado plano, pero puede tropezar-
e con gue la resistencia a la traccién del tejido o del hilo se
reduce a un valor innecesariamente bajo con tales periodos de
reaccién prolongedos y, por esta razén, la reaccién de reticula-
clén se deja preferiblemente que continde solo durante el tiempo
que sea necesario para obtener méximas propiedades de secado pla—
no; '

81 se desea acortar el tiempo de resccidn conduciendo és-
ta a una temperatura elevada, esto puede coneeguirse ficilmente
recogiendo el tejido impregnado con los ingredientes de la reac—-
cién sobre un néicleo de arrollado bubular y bombeando luego un
fliido calentado, tal como vapor, a través del néeleo, Esto es
& veces ventajoso cuando se estén tratando longitudes cortas de
tejido; 81 se tratan lengitudes de tejido relativamente largas,
la reaccién puede conducirse a una temperatura elevada 51mple;
mente arrollsndo una gran longitud de tejido sobre un ndcleo pe-
quefio, de modo que el rollo de tejido resultente tenga un didme-
tro de 30”cm; o més. La remccién de reticulacién es suficiente-
mente exotérmica en estas condiciones para calentar todo el ro-
1lo de tejido a una temperatura relativamente elevada durante di-
cho tiempo & medida que avanza la reaccién. Controlando el tama~
fio del rolle con relacién al del nicleo, es posible obtener casi
cualquier temperatura de reaccién deseada.
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Ls reaccién de reticulacibén tiende a fijar de modo perma~
nente la configuracién del tejide o hilo manteniendo aquélla qﬁe
prevalece durante la reaccién. En otras palabras, si se desea un
tejido Que tenga aspecto plano y planchado después del lavado,

o8 necesario que el tejido sea mantenido en estado plano y lige-
ramente tensado durante la reaccién de reticulacién. Esto puede
eonseguirse conduciende la reaccién mientras el tejido estd en
un bastidor o enrolldndolo en un rollo apretado. 81 se deseg, el
rolle de tejido puede envolverse en una cublerta 1mpermeablé, cO-~
mo por ejemplo de papel de aluminio o de pléstico de vinile, tal
como pléstico de polietileno. Por supuesto, si se desea que el
tejido muestre pliegues permanenties o anélogos, entonces es nece—
sario que la reaccifn de reticulacién se conduzca mientras el te—
jide estd plisado;

Después de la reaccifn de reticulacién, el tejido o el hi~
lo debe lavarse a fondo empleando cualquier detergente adecuado.
Esto sirve, no solo para eliminar los reactivos en exceso, sino
que también disminuye la lisura en himedo de tejido y aumenta sus
tendencias al mecado plano. El dltimo efecto se cree gue es debi-
do a la eliminacién de productos secundarios de la reaceién del

tej ido.

El invento se 1lustreré shora més especi{ficamente por los
slguientes ejemplos en los cuales todas las partes son en pese
8 menos que se diga otra opsa;
EJEMPLO I

& 62 partes de . etilenglicol, se anaden lentamente, con agi-
tacién, 5 partes de &cido sulfdrico concentrado; Se colocan enton-
ces en un reactor adecuadd 300 partes de epiclorhidrinas y la mez~
cla de glicol y #cide se aflade lentamente con enfriamiento y agi-
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tacién constente. la reaccién en estas condioiones es vigorosamen—
te exotérmica y Lamvelecidaﬁ de la adicién de la mezcla glicol-fci-
do debe ser tal que la temperatura de la mezcla de reaccién se man-
tenga por debajo de unos 1302 C y, con preferencia, por debajo de
unos 1008C. &1 terminarse la reaccién, el producto se enirfa y la
epiclorhidrina sin reaccionar se elimina por destilacién en vé-
eio. E1 ren&imiento'es aproximadamente de 320 partes de un liqui-
40 ingoloro que es inmiscible con agua;

Un trozo de material de algodén himedo con un peso en se—
co de aproximadamente 1,23-Kgs. por metro y que contiene aproxi-
madamente 75 % en peso de agua se hace pasar por una caja de im~
pregnaclén que contliene una cantidad de hidréxide sédico al 25 %.
La tela se hace pasar luego a través.de un par de rodillos expri-
midores para separar la humedad en excesc, y los ensayos en este
momento indicen que el material contiene aproximadamente 70-80 %
de agua y 12 % aproximadamente de hidréxido sédico referidos al
Peso del algoddn seco. Inmediatamente después, el material se ha-
ce pasar extendido a lo ancho en contacto con la superficie peri-
férica superior de un rodillo de agero dhoxidable, ocuya superficie
inferior se extiende dentro de un recipiente en el cual esté colo-
cado el producto de condensacién de etilenglicol y epiclorhidrina
breparado como antes se ha aieho; Ia velccided del rodille, con
relseién a la velocidad lineal de movimiento del tejido, se ajus-—
ta de tal modo que aproximadamente 12 % del producto de condensa-—
clén de etilenglicol y epiclorhidrins (referido al peso seco del
tejido) se deposite y el tejido se enrolls luego formande un ro-
110 spretadc y se envuelve en una lémina de plietice de pdlieti-
leno; El rollo de material se deja reposar durante 18 horas y lue-
go se desenrolla y se lava a fondo en agua que contiene 5 £ de un
sgente humectante de sulfato de laurilo (Duponol 80). Bl material

- 21 -



15

20

25

2433383
se seca luego sobre un bastidor y se encuentra que posee propieda-
des excelentes de planchaedo espontineo y que es de un matiz blan—
co excelente,

Este ejemplo representa el procedimiento actualmente pre-—
ferido y la concentracién actualmente preferida de reactivos pa-—
Ta el tratamiento de tejidos hﬁmcdos; El bafio de hidréxido 8bdi-
co debe ajustarse a intervalos frecuemtes para mantener la con-
ecentracién de la base a un valor aproximsdamente wifcrme, aunque
no es precisc un control excesivamente exacto. También, en algu-
nos casos, se obtienen mejores resultados cuando el tejido se de-
vuelve en cicle una o més veces a través de la caja de impregna-—
cifn para aumentar la cantidad de base recogida por el tejido y
para dar como resultado una distribucién més uniforme de la solu-
cién bésica dentro del tejido.

, Aun cuandeo el ejemplo anterlor representa un procedimien-
to actualmente preferido, se comprenderi que pueden congeguirse
resultados sustancialmente iguales y setisfactorios sustituyendo
el hidréxido eédico empleado por otras bases, por ejemplo, hi-
dréxido potdsico, o sustituyendo etilenglicol emplesdc por un pe-
80 equivalente de glicerina o propilenglical;

EJEMPLO IX

En un reaotor adecuado, se colocan 360 partes de epiclorhi-
drina, y se aflade lentamente una mezcla de 92 partes de glicerina
¥y 12 partes de fcido sulfﬁrico; 1a mezcle de reaccién se enfria
Y se aglta continuamente para mantener la temperatura dentro de
wia gams de unos 35 - 1002 C hasta que ceda la reaccién, y la mez—
cle de reaccién se enfriavluego & temperatura ambiente, ILa epiclor-
hidrina sin reaccionar se elimina por destilacién en vac{o para
dar unas 470 partes de un producte de reaccién liquido viscoso in~
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miscible con agua y que tiene un liger{simo color amarilloc,

Un trozo de material de algodén mercerizado, desapresta—
do y seco, que pesan unos 1,18 Kga; por metro, se hace pasar su-—
cesivamente sobre un par de rodillos que tienen un difmetro, en
cads caso, de aproximadamente 10 cm; (Bn la produceién en gren
escala, se prefieren generalmente rodililos mayores, por ejemplo,
con un didmetro de 20 a 60 am;) La tela de algodén se zufa de
modo que esté en contacto con la superficie periférica superior
de cada uno de los dos rodillos a través de un arco, en eada ca—
Bo, de aproximasdasmente 202 y se lleva scbre los rodillos con una
velocidad lineal de aproximadamente 12 m/hin; La superficie peri-
férica del primer rodillo es con preferencia de acere inoxidable
Y la parte inferior del rodiillo puede tocar, abrazando un arco de
unos S0, unea eantidﬁd del producto de reaccién de glicerol y epi~
clorhidrina sntes preparado; El rodillo es impulsado de modo gque
su superficie superior se mueva en la misma direceién que la tele,
Y la velocidad de rotacién del rodille se ajusta de modo que =e
deposita sobre la tela aproximadamente 15 % en peso del producto
de reacciln de glicercl y epiclorhidrina; Ia superficie del se-
gundo rodillec es con preferencia de caucho y la parte inferior del
rodillo puede tocar, abrazando un arce de unos 902, uns solucién
de hidréxido sbdico al 15 %, que contiene 2 & de sulfato 2-etilhe—
x1l sbdico como agente humSGtante; Ia velocidad de rotacién del
rodillo se ajusta de modo que se depositg scbre la tela aproxima-
damente 70 ¥ en peso de la solucién bésica. Después de su contac—
to con el segundo rodillo, el material de algodén se enrolla for—
mando un rollo apretado, el roiln Qe material se envuelve en una
hoja de plédstico de polietileno y se guarde a temperaturs ambien-
te durante aproximademente 12 horas. hﬁego se desenrolls el mate-

rial y se lsva vigorosamente en agua que contenga 0,5 ¥ de un
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agente humectante de sulfato de laurile (Buponol B80). & conti-~
nuaecién, el material se aclara en agua limpia, -se exprime y se
secs en bastidor. ElL tejido terminado muestra excelentes Propie-
dades de secado plano, un excelente color blanco y puede blan-
quearse repetidamente con decolorantes de cloro sin amarillear;

1a ganancia en péso del tejido, sobre base seca, debids a la reac—
cién con el producto de condensacién de glicerol y epiclorhidri-
na, es aproximadamente de 3 %;

Este ejemplo representa un procedimiento actualmente pre-
ferido pars tratar tejidos secos, salve que se desea frecuente-
mente la sustitucién por un peso igual de un producte de conden—
eacidn de glicol y epiclorhidrina por el producto de glicerol y
epiclorhidrina empleado en este ejemplo. Puede conseguirse en ge-~
neral una gansncia de peso ligeramente mayor empleando cantidades
algo mayores del agente reticulador y de la base, pero el aumen-—
to en las propledades de secado plano o0 de la resistencia a lom
micro-organismos no aumenta proporcionelmente, de modo que parece
que el uso de cantidades mayores de sgente reticulador mo queda
justificada desde el punto de vista ecandmico;

Bn lugar de emplear el primer redillo para la aplicacién
del agente reticulador, como en el ejemplo anterior,el primer ro-
dillo puede emplearse para la aplicacién de la solucién de hidré-
xido sédico y el segundoc puede usarse para la aplicacién del agen-
te reticulador. Anélogemente, en lugar de aplicar los reactivos
por medio de rodillos, pueden pulverizarse sobre el tejido por me-
dio de un pulverizador o aplicarse por medio de un cepillo o pin~
cel flexible o similares; También es posible sustituir por otras
soluciones bésicas la solucién de hidréxido de sodic empleads ¥
se puede, pdr ejemplo, sustitulr con resultados comparables por

una solucién de hidréxide potésico al 15 % la solucién de hidrd-
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La presente solicitfd Qque corresponde a le presentada em
los kstados Unidos de Aérica el 9 de Agosto de 1957, con el ni-
mere 677.204, se acoge a 1os beneficios del artfculo 51 del vi-
gente Estatuto sobre Propiedad Indus'brial;

KOoOTa

Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan
para que sean Objeto de esta solicitud de Certificado de gdicién
en Espafls, son los siguientess

lﬂ.. - MeJoras introducidas en el objeto de la Patente prin-
cipal xéi. 235.TT7 por *Un procedimiento para comunicar propieda-
des de secado plano a ﬁejicio's que contienen fibras celulésicas®,
con un promedic de por lo menos 1,8 grupos hidroxilo por unidad de
glucosa, Que comprenden el enlace transversal de dichas fibras ce-
luldsicas, en presencia de un catalizador bésice acuoso, com un
producto de condensacién polieter de epiclorhidrina y un compues—
to elegido del grupo consmistente en etilenglicol, propilen glicol
Yy 8licerina, siendo suficiente la magnitud de dicho enlace trans-
versal para dar como resultado un aumento en peso de 1 ¥ por leo
menos por dichas fibras celulésicas. '

22». - Mejoras segin se reivindican en el punte 1, que com-
prenden aplicar a dichas fibras celuldsices una cantidad de agua
igual g desde 20 a 100 % aproximadamente del peso en seco de las
fibras celulésicas, una cantidad de una base, caloulada como
NeOH anhidro, igual a no menos de 5 % en peso y & no més de 30 4
en peso aproximadamente del agus total presente en el tejido, y
desde l a 100 % en peso de las fibras celulésicas secas, de un
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sgente de enlace transversal, siendo este agente un producto de
condensacién de polieter resultante de la reaccién de 1 a 4 moles
de epiclerhidrina con un mol de un alcohol polivalente elegido
del grupo consistente en etilen glicol, propilen glicol y glice~
rina;

32, - Mejoras segfn se reivindican en el punto 22, segin
las cuales dicha base es un miembro elegido de un grupb con sis-
tente en hidréxido sédico e hidréxide potéeicoy.

42, -~ Mejoras segin se reivindica en el punto 32, sezin
las cuales dicho producto de condensacién es un producto de epi-
clorhidrina y etilen glicol;

59; - Mejoras introducidas en el objeto de la Patente prin-
cipal, iara comunicar propiedades de secado a un tejidc que con-
tenga no menos de aproximadamente 40 4 de fibra de algodémr, que
comprenden, sacar & dicho tejido una cantidad de agua igusl en
peso a no més de 100 ¥ del peso de dichas fibras de algodén, una
cantidad de solucién de hidréxido sédice, eliminar el exceso de
humedad de manera que el tejido no contenga més de 100 ¥, referi-
do al peso de las fibras de algodén, de agua, siendo dicha solu-
cién de hidréxido sbdico de tal concemntracién que, después de la
eliminacién del agua en: exceso, dicho tejido contenga una canti-
dad de hidréxido sédico que, sobre la base del peso seco, es igual
a desde aproximadamente 5 & 15 % del peso del agua en el tejido,
aplicar al tejido un agente de enlace transversal en una cantidad
igual a desde 6 a 30 € en peso de las fibras de algodén y colo-
car dicho tejido en estado aplanado durante al menos 10 minutos,
comprendiendo dicho agente enlace transversal un producte de

condensacién de epiclorhidrina y etilenglicol representado por

ls férmuls Cl-CH,(OH)-CHy—0-CHp-CHy~0-CHy~CH( CH)~CH,~Clo
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62, - Mejoras introducidas en el objeto de la Patente prin-

eipal némero 235¢777.
Tal y como se ha desarito en lg liemoria Qque antecede y pa-
ra los fines Que ge han especificado.
5 Esta Memoris consta de veintisiete hojas escritas per una

sola cara.

¥ ' Mﬁdrid r
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