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I'EI'CRIa DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la modificacidén de las propiedades de los materiales fi-
brosos.

Se ha descubierto que pueden influirse en sentido favo-

5. rable las propledades de las materias fibrosas que contienen gru-

pos hidroxilo - como por ejemplo la capacidad de imbibicidn, la
afinidad a diversos aprestos mejofantes, la inmunidad a ciertos
pardsitos y en particular la resistencia a la putrefaccidm -~ si
se acilan dichas materias con sales hidrosolubles de 2,4-dihalo-

1¢. geno=-6-0xil~1,3%,5-triazinas.
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En.calidad de materias fibrosas que contienen grupos hi-
droxilo son aplicables para el procedimiento que aqui se expone
los materiales polihidrbxilado? de estructura fibrosa. idemds de
las fibras naturales, como el algoddn, el canamo, el lino, el
yute y la celulosa, pueden emplearse también fibras regeneradas,
como la viscosa, o sintéticas, como las fibras de alcohol de po-
livinilo,

En calidad de sales hidrosolubles de 2,4-dihalégeno-6-
—011-1,3,5-tr1azinas merecen mencién ante todo las sales alcali
notérreas y en particﬁlar las sales alcalinas como la sel maghé-
sica, cdlcica, 1{tica, potdsica y sédica de la 2,4~dicloro-6-
-oxi~1,3,5-triazina (bicloruro de triciandgeno). Estas sales se
emplean convenientemente en forma de sus soluciones acuosas. Ta
les soluciones permanecen mucho tiempo estables y pueden prepa-~
rarse, por ejemplo, haciendo reaccionar 2,4~6-trihalégeno-1,3,5-
~-triazinas, en medio acuoso por ejemplo, con sales hidrosolubles
de 4cidos o hidrdéxidos débiles o bien dxidos de metales alcalino-
térreos o en particular de metales alcalinos.

la reaccidn a que se refiere este invento de_las materias
fibrosas mencionadas con las sales igualmente mencionadas se efec
tia convenientemente en medio acuoso puro u orgénico-acucso en
presencia de agentes fijadores de &cido (eventualmente con adi-
cidn de electrdlitos como el cloruro o el sulfato sddico o de no
electrélitos como la urea), por ejemplo en presencia de hidréxi-
dos alcalinos, carbonatos metélicoalcalinos, bicarbonatos meté-
licoalcalinos o agentes amortiguadores. isi, por ejemplo, la ce-
lulosa impregnada con una solucidn acuosa de una sal metdlico-
alcalina del bicloruro de tricianégeno puede vaporizarse o some-
terse & la accidn del calor seco en presencia de &lcali. También

es pocible hacer reaccionar sin aportacidén de calor, eventual-
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nente con rotacidn y de preferencia en estado hiimedo, la celulosa
impregnada con una solucidn acuose, alcalina, por ejemplo una
soluciéﬁ alcalicarbonatada de uné sal alcalina de la 2,4-dicloro~
-6-oxitriazina, durante largo tiempo, hasta que la reaccidn con
5, la fibra esté terminada. luego se enjuaga a fondo con agua el
género tratado de este modo. La impregnracidn de las meterias fi-
brosas puede,efedtuarse también en dos' etapas, éor éjemplo apli-
cando a las fibres y dejando reaccionar sobre ellas por separado
soluciones de ias sales mencionadas, necesarias pare lea acilacidn,
10. de bihalogenuro de triciandgeno y de los agentes fijadores de
dcido. |

Los materiasles fibrosos acilados de este modo,‘que pre-
senten radicales de triazina enlazados quimicamente, muestran
propiedades completamente distintas & las de las fibras no aci-

15, ‘lades. isi, por ejemplo, le resistencia del algodén a.la putre-
faccidn se acrecenta notablemente coa este método, nientras que
el coeficiente de imbibicién de la lana celuldsica, por‘ejemplo,
disminuye. En particular, los tejidos & base de fibras de celu-
losa aciladas de este modo muestran una buena resistencia al arru

20. gamiento en estedo himedo. Por consiguiente se prestan para la

| confeccidn de articulos que no han de plancharse {no-iron).

En los ejemplos que se dan a continuvacidn, se entiende
por upartest, en tanto no se indique otra cosa, partés en peso,
mientras los porcentajes significan porcentajes en peso. Las tem

25, peraturas estén registradas.en grados Celsius.,

EJELNPLO 1.

A una solucidén de 80 partes de sal gédica de bicloruro
de triciendgeno en 800 partes de agua se agregan 200 partes de
urea y 20 partes de bicarbonato sddico y se impregna con ello un

30. tejido de algoddn, se le exprime hasta el 75 ¢% de cumento de pe-
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g0 y se seca. Seguldamente se somete el tejido durante 5 minutos
a un calor seco de 140°C Yy se le lava con égua fria y caliente.
5i se trata durante una hora a 80°C, en lugar de duraﬁte
5 minutos & 140°C como se ha indicado antes, se obtiene el mismo
buen resultado,
Se determind el contenido de cloro y de nitrdgeno del

algodén modificado de este modo. El andlisis didé los siguientes

resultados
Cl 0,56 %
N 0,80 %

si en lugar de la sal sddica eantes indicada se emplea
la sal litica, potdsice, magnésica o cdlcica de la oxidicloro-
triazina (bicloruro de triciandgeno) y en lo demds se procede
tal como se ha descrito, se obtienen resultados-semejantes.

Las mencionadas sales hidrosolubles de oxidiclorotria-
zina pueden prepararse comb sigue:
a) Bal sédica

Se suspenden en 2000 partes de agua 185 partes de cloru-
ro de triciandgeno finamente pulverizado y se mezclan con 200
partes de carbonato sédico. Se agita lea mezcla, vrimeramente con
refrigeracidédn por hielo durante 2 a 3 horas y luego a la tempera-
tura embiente durante 6 a 8 horas més. Se obtiene una solucién a
la qﬁe se libra por filtracidén de un poco de residuo insoiuble.
La solucidén 1impida que as! se obtiene contiene lea sal sddica de
la 2-oxi-4,6-dicloro-1,3,5-triazina y presenta unpt de 7,5 a 8.
El rendimiento es poco méds o menos-cuantitativo. La solucidn de

sal sddica de la oxildiclorotriezina es estable durante muchisimo

~tliempo a la temperatura ambiente.

b) Sal potésica ,
Se disuelven 185 partes de clorpro de triciandgeno en

- 500 partes de acetona y se vierte la solucidn, agitando bien, en
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2000 partes de agua helada. 4 la sué%ensién fina que as{ se ob-
tiene se hacen afluir lentamente, a temperatura de 0 a 5°C, unos
200 volimenes de solucién 10n de hidrdéxido potésicd de manera
que el pH de la mezcla se mantenga entre 9 y 1ll. Se forma una
solucidn précticanente 1limpida de la sal potésica de la 2-oxi-
-4,6-diclorotriazina. El rendimiento es casi cuantitativo.

c) Sal 1itica

Se disuelven 37 partes de cloruro de triciandgeno en
100 partes de acetona y se vierte la solucién, agitando, en una
mezecla de 300 partes de hielo y 300 partes de agua. A esta sus-
pensidn se diseminan 18 partes de carbonato litico. Se agita la
mezcla durante 2 a 4 horas con enfriemiento por hielo y luego
durante 4 a é horas a temperatura de 10 a 15°¢ y se filtra. E1
filtrado contiene la sal litica de la 2-oxi-4,6-dicloro-1,3,5-
-triazina. El rendimiento es del 95% de la teorfa. En tanto pre
sente una reaccidn ligeremente alcalina, la solucidn se mantiene
mucho tiempo estable sin descomposicidn digna de mencidn.

d) Sal célcica y sal magaésica

A una suspensidén acuoso-acetdnica de 37 partes de clo-
ruro de triciandgeno cbtenide segiin los datos del pérrafo c) se
agregan 22 partes de carbonato cdlcico; se agita enérgicamente
durante 2 horas & temperatura de 0 a 59 y luego durante algunas
horas mis a la temperatura ambiente. Por filtracidn se libra a
la solucidén de un pequeiio residuo no disuelto. La solucién con-
tiene la sal célcice de la 2-oxi-4,6-dicloro-1,3,5-triazina. El
rendimiento alcanza més del 90% de la teoria.

Si en lugar del carbonato cdlcico se emplean 24 partes
de carﬁonato magnésico anhidro, se obtiene, con un remndimiento
de 90%, la sal magnésica de la 2~oxi~#,6-dicloro-1,3,5-triazina

en forma de una solucién acuosa.
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Todas estas sefiales pueden obteanerse en forma seca de mo

do conveniente evaporando en vacio a le temperatura més baja po-

sible las soluciones acuosas obtenidas conforme a las indicacio-

nes de los parrafos a) a d).-

EJENPLO 2.

A una solucidn de 100 partes de la sal sddica de biclo-
ruro de triciandgeno en 1000 partes de agua se agregan 20 partes
de carbonato sodico y con esta solucidn se impregna un hilo de
lana celuldsica; se centrifuga hasta 100% de aumento de peso,
se seca, se vaporiza durante 5 minutos a 100°¢ ¥y a continua-
cidn se lava a fondo con agua fria y caliente.,

La lana celuldsica presenta, en lugar de 90% de imbi-
bicidn, un coeficiente de 50% (del pesoc en seco de la fibra).

EJEEPLO 3,

Se trata, de acuerdc & lo descrito en el ejemplo 1, un
tejido de algoddén mercerizado con una solucidn de la salisédica
de bicloruro de triciandgeno.

Sometiendo el tejido asi tratade a una pruebe de putre-
feccidn en tierra, se comprueﬁa que no es atacado, mientras la
muestra de comparacidn, no tratada, gquede destruida.

EJELPLO 4,

Se impregna un tejido de algoddén en una solucidn de 50
partes de la sal sédica de bicloruro de triciandzeno en 1000 par
tes de agua y se seca. i continuacidn se impregna de nuevo en
una solucibn de 10 partes de hidréxido sédico ¥y 300 partes de
cloruro sdédico, se vaporiza durante 60 seguﬁdos a 100°¢, se en-
juega con agua caliente y fria y se seca. |

EJELELO 5,

4 una solucidn de 50 partes de sal sdédica de bicloruro

de tricianégeno en 950 partes de agua se agregan 50 partes de
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viscosa.

Se mantiene el tejido durante 24 horas en estado himedo
e la temperature de la habitacidén, se lava luego & fondo con
aguaiy serseca.

EJELPLO 6.

Se muelen 100 partes de celulosa de sulfito blanqueada
y se suspenden en 500 partes de una solucidn acuosa &l 10% de
la sal sdédica de bicloruro de triciandgeno. Cuando la celulosa
estd bien embebida, se introducen 50 g de carbonate potédsico,
se aglita bien la masa, se filtra luegec por un nuche o filtro de
euccién,.se Beca y se vaporiza a 100°C.durante 10 minutos.

Con esta celulosa puede fabricarse de la manera ordina-
ria un papel, eventualmente con adicidn de otras materias como,
por ejemplo,colorantes,

EJEKPLO 7.

Se disuelven en agua 126 partes de sal sédica de biclo-
ruro de triciandgeno de manera que se originen 1000 volimenes de
solucidén, i ésta se agregan 75 partes de carbonato sédico anhidro,
Se inpregna con la solucidn asi obtenida un tejido de algodén,
se le seca, se le vaporize durante 3 minutos, se le enjuaga con
agua fria y luego con agua caliente y por dltimo se le wuelve a
secar,

La pruebs de un ftejido as{ tratado, efectuada en tierra
de estidreol a 30°C para comprobar la putrefaccidn en tierra, no
reveld al cabo de 14 dias ningunha destruccidn visible del tejido,
mientras el tejido no tratado queddé destruido.

Z2JEEPZLO 8. |

Se procede a tenor del ejemplo 7, pero se agregan adends

a la solucidn impregnadora 200 partes de urea y se endurece a ge-
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quedad & 140°C durante 5 minutos en vez de vaporizar.,
Un tejido asi tratado se presentd todavie intacto al ca-
bo de 14 dias en laz prueba de putrefaccidn en tierra, efectuada

en mantillo de estiércol a 30°¢C.

EJEEPLO 9,

Un tejido de algoddn blangueado, con un peso de unos 150
g/mz, se impregna con una solucidn acuosa que contiene en 1000
volimenes 100 partes de sal sddica de bicloruro de‘tricianégeno,
50 partes de carbonato sddico anhidro y 100 partes de urea, pa-
sdndolo dos veces por el fular. La absorcidén de liguido, calcu-
lada con relacidn al material fibroso seco, ha de ser del 70%.
Se seca luego el tejido a 80°C en estado exento de pliegues y &
continuacidén se fija térmicamente durante 3 minutos a temperatu-
ra de 160 a 170°C. Hecho esto se lave el tejido, extendido, a
90°C durante 10 minutos en una solucidn que contiene en 1000 vo-
limenes 5 partes de carbonato sdédico anhidro y 2 partes de un
detergente sintético, Se enjuaga el tejido hasta eximirlo de 4l-
cali y se le seca., El tejido asf tratado muestra, en comparacién
con el tejido no fratado, una capacidad mucho mejor de desarru-
gamiento y unéa clara mejora del 4dngulo de arrugamientd en himedo.

La prueba de la capacidad de desarrugamiento en humedo

'se efectud con una colade hirviente con una solucidn que conte-

nia por litro 5 g.de jabén y 2 g de carbonato sédico anhidro,
anlicada durante 30 miﬁutos, al mismo tiempo que se le abatand
vigorosamente con un tarugo de colada, Después de enjuagar pare
elininar el &lcall y de dejar secar el tejido colgado al aire
livre, se le halld ampliamente exento de arrugas.

Si se nrocede segin la prescripcidn anterior, pero em-
pleando solamente la mitad de la cartidad de productos quimicos

por litro, la capacidad de desérrugamiento en himedo resulta muy
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El &ngulo de arrugamiento en himedo, medio segin el mé-
todo indicado en wlkielliands Textilberichtenn, afio 37, pégina
964 (1956), de 10 muestras individuales por ensayo, did el si-

guiente cuadro:

Angule de abertura

no tretado 81%¢

apresto como se describe arridba,
lavado posteriormente 101°¢

apresto como se describe arriba,
lavado posteriormente y hervido
30 minutos con jabon y carbonato o
sbdico 98~ ¢

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser lle-
vada a la préctica en otras formas de realizacidn que la indica-
da a t{tulo de ejemplo en la descripcidn, a las cuales alcanzard
iguelmente la proteccidn que se recaba. Podréd, pues, construirse
en cudlguier forma y tamafio, empleando para su fabricacidén los
materiales més adecuados & cada caso, por quedar todo ello com-

prendido dentro del espiritu de las reivindicaciones.

NOTA

Hecha la descripcidn del presente invento se declara co-
mo nuevas y de propie invencidn les siguientes reivindicaciones,
con prioridades suizas nUmeros 58 134 de 10 de Abril de 1958, y
70 616 de 10 de llarzo de 1959, existiendo en ambas unidad de in-
vencién;

1. Procedimiento para la modificacidn de las propieda-

des de los materiales fibrosos, caracterizado por el aecho de aci
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lar con sales hidrosolubles de 2,4-dihaldégeno-6-0xi-1,3,5-tria-
zinas materias fibrosas que presentan grupos hidroxilo.

2. Procedimiento en conformidad con la reivindicacidn
1, caracterizado por el hecho de efectuar la acilacidn en me-
dio acuoso y en presencia de un agente fijador de édcido.

3., Trocediniento en conformidad con las reivindicacio-
nes 1 y 2, caracterizado por el hecho de emplear sales alcalino-
térreas o alcalinas de la 2,4-dicloro=-6-oxi-1,3,5-triazina.

4.' Procedimiento en conformidad con las reivindicacio-
hes 1 a 3, caracterizado por el hecho de acilar fibras de celu-
losa,

5. Frocedimiento en conformindad con las reivindicacio-
nes 1 a 4, caracterizado por el hecho de que las materias fibro-
sas inmpregnadas con soluciones acuosas de sales alcalinas de la
2,4~dicloro-6~0xi=-1,3,5-triazina se vaporizan o se someten a un
tratamiento con calor seco en presencia de 4dlcali y eventualmen-
te en presencia de ursa.

6. Procedimiento para la modificacidén de las propieda-
des de los materiales fibrosos.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
que constz de diez hojas foliadas y escritas a migquina por una
sola de sus caras.

Madrid, a 9 de sbril de 1959
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