
CASE 4251/5444

P A T E N T E  

D E

I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA ABLANDAR FIBRAS TOTALMENTE SINTETI­

CAS Y FIBRAS DE ESTERES CELULOSICOS", a favor de la firma 

suiza, CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a un procedimiento 

para ablandar fibras totalmente sintéticas y fibras de 

esteres celulósicos, caracterizado porque las fibras de 

esta naturaleza son tratadas en un baño acuoso que contie-

5. ne como plastificante un producto reaccional a base de 8

a 30 moles de óxido de etileno y 1 mol de una poliamina 

de alquileno N-acilada que presenta 2 a 4 átomos de nitró­

geno que están separados entre si por grupos alquileno 

con 2 a 3 átomos de carbono y en la que por lo menos dos 

átomos de nitrógeno están acilados por ácidos monocarboxi-10.
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líeos alifáticos saturados con 12 a 18 atomos de carbono, y 

poraue a continuación las fibras son secadas.

Como substancias de partida para la preparación de 

los productos de reacción de óxido de etileno utilizados 

según la invención como plastificantes son utilizados, ven­

tajosamente, acilaminocompuestos de fórmula 

(1)

!
N-
t

iCHL-}2^ñ+T Æ - -tCHj2^ñ+1 -Qn-1
Í-OC-R^)

Í-H)m+3-p

10.

15.

en la que los radicales

R son radicales hidrocarburo alifáticos, saturados,

con 1 a 17 átomos de carbono, 

el número 1 o 2, 

un número entero de 1 a 3, y

un número entero de 2 a 4, a cuyo efecto p por lo 

menos es igual a 2 y, a lo sumo, por 1 mayor que 

m, y por lo menos 2 radicales -OC-R^ contienen cada 

uno por lo menos 12 a 18 átomos de carbono.

Para la preparación de los productos utilizables 

como emolientes son apropiados particularmente acilcompuestos 

de fórmula general 

(2)

Rl-C-NH-(CHg)^ N

¡c -1

-N' .<°H2t¡3T----------

<-H).-i<-0-R3)2-3
0

MH-C-R,
X ^
0

m -1



5

10

15

en la que significan

B* B* R* ^ Y ¿5 cada vez el número 1 o 2,
R^, Rg, y R^ sendos radicales hidrocarburo alifáticos 

saturados con 1 a 17 átomos de carbono, a cuyo efecto por 

lo menos 2 radicales acilo contienen cada vez 12 a 18 áto­

mos de carbono.

Los acilcompuestos son obtenidos a base de poliami- 

nas de alquileno que presentan 2 a 4 átomos de nitrógeno 

que están separados uno del otro por a lo menos un grupo 

alquileno divalente con 2 a 3 átomos de carbono, preferen­

temente un grupo etileno. Ejemplos para tales poliaminas 

de alquileno son etilendiamina, propilendiamina, dietilen- 

triamina o trietilentetramina. Como particularmente valio­

sos se muestran los productos de reacción de óxido de eti­

leno de los acilcompuestos de la dietilentriamina. Los 

acilcompuestos que se derivan de la dietilentriamina co­

rresponden a la fórmula (3), o particularmente, a la fór­

mula (4)

(3)
!N - OH.
!

N - CHg
*

CEL, - N 2 ,
(-OC-R^)p

(-H)5-p

en la que los radicales R^ son radicales hidrocarburo ali- 

20. fóticos saturados con 1 a 17, preferentemente 11 a 17 áto­

mos de carbono, significando

jq un número entero de 2 a 3, y por lo menos 2 radica­

les acilo -OC-R^ conteniendo cada uno 12 a 18 áto­

mos de carbono
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en la que significan 

p el número 1 o 2, y

R„, R^ y Rs cada vez un radical hidrocarburo alifático

saturado con 1 a 17 átomos de carbono, a cuyo efec­

to por lo menos 2 radicales acilo presentan cada vez 

12 a 18 átomos de carbono.

Los acilcompuestos a utilizar como substancias de 

partida, por lo tanto, contienen por lo menos dos radicales 

acilo con cada vez 12 a 18 átomos de carbono. Resultan apro­

piados particularmente los acilderivados de la dietilentria- 

mina que presentan el mismo número de radicales acilo como 

grupos emino. Rsto es el caso, cuando p en la fórmula t3 ) 

es igual e 3, y en la fórmula (4) es igual a 1.

Los raaicales acilo de los compuestos de fórmulas 

(1)) (2j, (3) y (4) contienen 2 a 22, preferentemente 2 a 

18, o bien 12 a 18 átomos de carbono. Por consiguiente, 

pueden derivarse los radicales acilo, por ejemplo de ácidos 

grasos saturados, preferentemente no ramificados, de peso 

molecular más elevado, como ácido láurico (vg. en forma de 

ácido graso del coco), ácido miristico, ácido palmítico, 

ácido aráquico o ácido behenico. uomo particularmente ven­

tajosos se muestran por ejemplo los acilcompuestos del áci­

do esteárico, o bien aquellos, cuyos radicales acilo corres­

ponden al llamado ácido esteárico técnico, principalmente.

Si los radicales acilo se derivan de ácidos grasos de bajo 

peso molecular, entonces puede entrar en cuenta un radical
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acetilo, propionilo, o butirilo.

Los acilcompuestos que sirven como substancias de 

partida pueden ser preparados de modo de por sí conocido 

a base de las poliaminas y de los ácidos carboxílicos, 

eventualmente también de derivados funcionales de estos 

ácidos, como halogenuros de ácidos, particularmente cloruros 

de ácidos, o anhídridos de ácidos. Si aparte de los 

radicales acilo de peso molecular más elevado son introduci­

dos aún radicales acilo de bajo peso molecular, entonces 

es recomendable, incorporarlos de bajo peso molecular en 

último lugar.

La transposición de los acilaminocompuestos con óxi­

do de etileno tiene lugar de modo usual, de por si conocido, 

ventajosamente a temperatura aumentada y bajo exclusión de 

oxígeno atmosférico, convenientemente en presencia de cata­

lizadores apropiados, por ejemplo de menores cantidades de 

metal alcalino, hidróxido alcalino, carbonato alcalino o ace- 

tío áLcalino.

El número de moles de óxido de etileno que es acu­

mulado al acilaminocompuesto debe mantenerse en límites muy 

determinados, puesto que de otra manera no son obtenidos 

productos apropiados como emolientes. Por regla general son 

acumulados a una molécula del acilaminocompuesto unas 8 a 

30, preferentemente unas 15 a 20 moléculas de óxido de eti­

leno.

Como resulta visible de lo que está expuesto antes, 

constituyen valiosos emolientes particularmente los productos 

de fórmula

t tN - CHg - CHg - N - CHg - CHg - N
(-OC-R^)p

("^5-p
(5)



on cuya formula los radicales son radicales hidrocarbu­

ro alifáticos saturados con 1 a 17 átomos de carbono y los 

radicales -A corresponden a la fórmula

---- ^Hg-CHg-O-^j----CH^-CHg-OH

a cuyo efecto k representa un número entero, 2 un Rumoro en 

5, tero por valor de por lo menos 2 y a lo sumo 3, y los radi­

cales -OC-R^ contienen juntamente por lo menos 24 átomos 

de carbono, a cuyo efecto por lo menos están presentes dos 

radicales acilo con cada vez por lo menos 12 átomos de car­

bono y la molécula contiene aproximadamente 8 a $0 grupos 

1 0 , -C H g -C E ^ -O ,

Con el procedimiento según la invención son muy par 

ticularmente adecuados los compuestos de fórmula general 

(6)

en la que significan

un número entero de 1 a 2,P
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k, r y ¡s cada vez un número entero de 1 a 29, la suma de 

k-:-r+s por lo menos 8, y a lo sumo 30, y

R^, R2 Y cada vez un radical hidrocarburo alifático sa­

turado con 1 a 17 átomos de carbono, a cuyo efecto por lo 

menos cada vez dos de los radicales acilo contienen 12 a 

18 átomos de carbono.

Aquellos derivados de éter poliglicélico que presen­

tan por lo menos un átomo de nitrógeno básico, pueden ser 

convertidos de modo conocido en sales, por ejemplo en aceta­

tos, o eventualmente en sales de amonio cuaternarias, pudien- 

do también ser utilizados en esta forma.

Por regla general los productos utilizados según 

la invención como emolientes, presentan una buena resisten­

cia al calor, y no amarillean, o sólo muy poco, las fibras 

textiles tratadas. Si llegan a aplicación sobre material 

teñido, entonces la solidez a la luz de la coloración en ge­

neral no es perjudicada, o sólo de un modo no esencial.

Los compuestos descritos también se prestan muy bien para 

su aplicación en baños de inarrugabilidad, a cuyo efecto 

el material tratado obtiene un acabado inarrugable y simul­

táneamente un tacto blando.

El procedimiento de la presente solicitud se limi­

ta a hacer blandas las fibras totalmente sintéticas y las 

fibras a base de ásteres celulósicos. Como fibras totalmen­

te sintéticas se indica: fibras de poliacrilonitrilo, de 

poliésteres, de poliamidas y de poliuretano. Como fibras 

de esteres celulósicos se indica fibras de acetato 2 1/2 celu­

lósico y, particularmente fibras de triacetato celulósico. 

Resultados particularmente buenos son obtenidos con empleo 

de fibras de poliacrilonitrilo, de poliamida y de triaceta-
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to celulósico.

El baño de tratamiento acuoso contiene los emolien­

tes descritos en una cantidad tal que las fibras tratadas 

con el mismo contienen éste en una cantidad de 0,08 a 1,2 

preferentemente 0,1 a 1 o 0,15 a 0,8 por cientos en peso.

Las fibras pueden ser tratadas con los baños acuosos que 

contienen los emolientes descritos, según los usuales proce­

dimientos de desarrollo, o según el procedimiento de fular- 

deo.

Para el caso de que las fibras sean tratadas según 

el procedimiento de desarrollo, los baños contienen 0,1 a 

2% del emoliente.

La temperatura de los baños acuosos puede oscilar 

dentro de amplios límites, por ejemplo entre 20 y 100°. Por 

regla general las fibras son tratadas a temperaturas de en­

tre 20 y 40°. Después del tratamiento las fibras son seca­

das, usualmente sin previo enjuagado. El secado puede lle­

varse a cabo a temperaturas entre 20 y 160°, preferentemen­

te a temperaturas más altas, es decir a temperaturas entre 

60 y 120°.

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se indi­

que otra cosa, las partes significan partes en peso, los 

porcentajes tantos por ciento en peso, y las temperaturas 

estén indicadas en grados Celsius.

E J E M P L O  1.

Hilo de triacetato de celulosa es movido con una 

proporción de baño de 1:30 durante media hora a 40 - 60° 

en una solución compuesta con agua de 20 grados de dureza 

alemana que contiene 0,1% del peso de la fibra de uno de 

los productos de reacción de óxido de etileno (a), (b), o



(c), descritos más abajo. Después del centrifugado y secado 

el hilo así tratado presenta un tacto blando, fluyente. 

Productos reaccionales de óxido de etileno

(a) Se calienta 103 partes de dietilentriamina en el re-

5. frigerante descendente en la corriente de nitrógeno a 140°

y se incorpora dentro de 4 horas 540 partes de ácido esteá­

rico técnico. Se sigue agitando durante 4 horas en la co­

rriente de nitrógeno a 160 - 165°. Seguidamente se trans­

pone 1 mol del producto de condensación así obtenido con 

10. 25 moles de óxido de etileno a 110 - 130° en presencia de

un aproximadamente 1% de sodio (referido al producto de 

acilación). El derivado de éter poliglicólico forma una ma­

sa blanda que es fácilmente soluble en agua.

(b) 92,7 partes de dietilentriamina (1 equivalente mo-

15. lar) y 729 partes de ácido esteárico técnico (3 equivalen­

tes molares) son calentadas en la corriente de nitrógeno a 

140°, después de lo cual se agita, primero, durante 3 horas 

a 140 - 145° y seguidamente durante ulteriores 4 1 / 2  horas a 

160 - 165°. Simultáneamente se hace pasar continuamente nitró-

20* geno a través del equipo de aparatos. Se obtiene 776 partes

de un producto de condensación claro a modo de cera.

60 partes (1 equivalente molar) del producto de 

transposición así preparado son fundidas en la corriente de 

nitrógeno, después de lo cual se adiciona 0,15 partes da 

25* sodio, introduciendo a 150 - 160° óxido de etileno como

corriente gaseosa finamente dispersada hasta que hayan que­

dado absorbidas 92 partes (30 equivalentes molares). Así 

preparado, el producto de oxietilación forma una masa sóli­

da clara que es recogida por agua tibia en una solución 

opalescente.30.
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(c) 92,7 partes (1 equivalente molar) de dietilentriami- 

na y 729 partes (3 equivalentes molares) de ácido esteári­

co técnico son calentadas en la corriente de nitrógeno a 

140° después de lo cual se agita, primero, durante 3 horas

a 140 - 145° y, seguidamente, durante ulteriores 4 1/2 horas 

a 160 - 165°. Simultáneamente es conducido continuamente 

nitrógeno a través de los aparatos. Se obtiene 776 partes 

de un producto de condensación claro, a modo de cara.

60 partes (1 equivalente molar) del producto de 

transposición así preparado son fundidas en la corriente 

de nitrógeno, después de lo cual se añade 0,15 partes de 

sodio, introduciendo a 150 - 160° óxido de etileno como co­

rriente gaseosa finamente dispersada hasta que hayan que­

dado absorbidas 45 partes (15 equivalentes molares). El 

producto de oxietilación forma una masa sólida clara, que 

es recogida por agua caliente formando una solución opales­

cente.

E J E  M P L 0 2.

100 partes de hilo al triacetato de celulosa son 

tratadas durante media hora a 20° en una solución que con­

tiene 0,3 partes del acetato (d) (50% de contenido amínico) 

descrito a continuación, en 3000 partes de agua destilada, 

Por este tratamiento se da al hilo un tacto suave.

Un efecto similar es logrado mediante tratamiento 

en el fular con una solución que contiene 2,5 gramos del 

acetato mencionado por litro de agua.

(d) El acetato del producto de reacción de óxido de 

etileno (a) descrito en el ejemplo 1 es obtenido, mezclan­

do 15 partes de producto (a) con 4,4 partes de ácido acé­

tico al 20% y 10,6 partes de agua. Se obtiene de este modo
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una pasta con un contenido calculado de un 50% de amina. 

E J E M P L O  3.

100 partes de un hilo de poliacrilonitrilo son tra­

tadas a 20° durante 20 a 30 minutos con una solución acuo­

sa que contiene 0,15 partes de los productos reaccionales 

de óxido de etileno (e), (f), (g), o (h) descritos a conti­

nuación, en 3000 partes de agua. Las fibras son secadas sin 

enjuagado a temperaturas de 60 a 80°. Los hilos tratados 

de este modo presentan un tacto muy suave.

Productos reaccionales de óxido de etileno

(e) Se calienta 103 partes (1 mol) de dietilentriamina 

a 140° en la corriente de nitrógeno y dentro de 4 horas 

se añade 540 partes (2 moles) de ácido esteárico técnico 

en pequeñas porciones. Seguidamente se agita durante ul­

teriores 4 horas a 160 - 165°. Durante toda la transposi­

ción se hace pasar continuamente nitrógeno a través de 

los aparatos para excluir en lo posible un teñido.

Se calienta 121,4 partes (1 equivalente molar) del 

producto de condensación así obtenido en el baño maria 

en ebullición hasta la fusión, haciendo afluir 22,4 par­

tes (1 equivalente molar) de anhídrido acético dentro de 

una hora. A continuación se agita posteriormente durante 2 

horas en baño maría hirviendo. Entonces el producto de 

transposición es tratado con solución de carbonato sódi­

co diluido, siendo recogido en un disolvente orgánico y 

luego liberado del disolvente.

Se calienta 20 partes (1 equivalente molar) del 

producto de acilación, así obtenido, a fusión en la corrien­

te de nitrógeno, se añade 0,2 partes de metal sódico y se 

introduce a 160 - 170° durante tanto tiempo óxido de etile-
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no como corriente gaseosa finamente dispersada, hasta que 

hayan quedado absorbidas 13,5 partes (10 equivalentes mo­

lares). El producto de etoxilación forma una masa sólida 

que en agua tibia es soluble casi claramente.

(f) Dietilentriamina es diacilada con arreglo a las 

indicaciones del ejemplo 1, producto (a), con ácido esteá­

rico técnico. 80 partes (1 equivalente molar) de la diestea- 

roildietilentriamina así obtenida (a base de ácido esteá­

rico técnico) son calentadas a fusión en la corriente de 

nitrógeno, después de lo cual se añade 0,8 partes de sodio

y seguidamente se hace reaccionar óxido de etileno como co­

rriente gaseosa finamente dispersada, hasta la absorción 

de 108 partes (18 equivalentes molares). El producto de 

condensación, una masa bastante blanda, es soluble en 

agua.

(g) Se calienta 243 partes (3 equivalentes molares) 

de ácido esteárico técnico en la corriente de nitrógeno 

hasta la fusión y se agrega 43,8 partes (1 equivalente mo­

lar) de trietilentetramina a la masa fundida caliente de 

unos 110°. A continuación se calienta durante tres horas

a 140 - 145° y después durante 4 1/2 horas a 160 - 165°, bajo 

agitación. Simultáneamente se hace circular nitrógeno a 

través de los aparatos.

100 partes (1 equivalente molar) del producto de 

condensación así obtenido son calentadas en la corriente 

de nitrógeno a 150°, después de lo cual se introduce óxido 

de etileno como corriente gaseosa finamente dispersada 

hasta la absorción de 109,4 partes (22 equivalentes mola­

res). El derivado de éter poliglicólico así obtenido forma 

una masa cérea que es soluble en agua.30



(h) 74 partas áe propilendiamina (1 mol) y 540 partes

(2 moles) de ácido esteárico técnico son calentadas en la 

corriente de nitrógeno 3 140°, después de lo cual se agita, 

primero durante 3 horas a 140 - 145° y a continuación duran- 

5. te ulteriores 4 horas a 160 - 165°. Simultáneamente se ha­

ce circular nitrógeno a través de los aparatos. 60 partes 

(1 equivalente molar) del producto de transposición asi 

preparado son fundidas en la corriente de nitrógeno, des­

pués de lo cual se adiciona 0,15 partes de sodio, introdu- 

10. ciendo a 150 - 160° óxido de etileno como corriente gaseosa

finamente dispersada hasta que se hayan absorbido 70 par­

tes (15 equivalentes molares).

E J E M P L O  4.

Las fibras relacionadas en la tabla siguiente son 

15, tratadas a una proporción de baño de 1:30 durante 10 a 30

minutos y a una temperatura de entre 30 - 55° en un baño 

que contiena el producto reaccional de óxido de etileno 

(c) del ejemplo 1.

El porcentaje cuantitativo de este emoliente se 

20. refiere al peso de fibra utilizado. Las fibras, a continua­

ción, son secadas a 60 - 80° sin enjuagar.

Fibra %.É§_emoliente

Poliacrilonitrilo 0,15

poliéster 0,15

2 5. poliamida 0,15

acetato 2 1/2-celulósico 0,15



14 =

N O T A

Descrito el invento, se declaran nuevas y de propia 

invención las siguientes reivindicaciones, con prioridad 

de la patente suiza N3 71097 del 23 de marzo de 1959:

1. Procedimiento para ablandar fibras totalmente 

5  ̂ sintéticas y fibras de esteres celulósicos, caracterizado

porque las fibras de esta naturaleza son tratadas con un ba­

ño acuoso que contiene como plastificante un producto reac- 

cional a base de 8 - 30 moles de óxido de etileno y 1 mol 

de una alquilanpoliamina N-acilada que presenta 2 - 4  átomos 

10. de nitrógeno que están separados uno del otro por grupos al-

quileno con 2 a 3 átomos de carbono y en que están acilados 

por lo menos 2 átomos de nitrógeno por ácidos monocarboxi- 

licos alifáticos saturados con 12 a 18 átomos de carbono, y 

porque las fibras, seguidamente, son secadas.

15  ̂ 2. Procedimiento según la reivindicación 1, carac­

terizado porque se utiliza un producto reaccional de 'oxido 

de etileno de una alquilenpoliamina N-acilada de fórmula

!(
o

en la que significan

R) R) R) ^ Y B  cada yez un número entero de 1 a 2,
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¿sí' 3^ <3¡f
R-¡) R2  ̂ R^ Y R4 es6a vez un radical hidrocarburo alifáti- 

co saturado con 1 - 17 átomos de carbono, a cuyo efecto por 

lo menos 2 radicales acilo contienen cada uno 12 a 18 áto­

mos de carbono.

3. Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 y 2, caracterizado porque se utiliza un producto reac- 

cional de óxido de etileno de una alquilenpoliamina N-aci- 

lada de fórmula

R. -C-NH-CH^CH^-N-CH^CH^-NH-C-R,
o c=o o)Rg

en la que R^, Rg y R^ significan sendos radicales hidrocar- 

10. buró aüfáticos saturados con 11 a 17 átomos de carbono.

4. Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 a 3, caracterizado porque se utiliza como plastifican­

te un compuesto de fórmula general
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en la que significan p un número entero de 1 a 2, 

k* i? Y s. cada una un número entero de 1 a 29; la suma, de 

k+r+s = por lo menos 8 y a lo sumo 30, y R-p Rg Y Rß 

uno un radical hidrocarburo elifático, saturado, con 1 a 

17 átomos de carbono, a cuyo efecto por lo menos dos de 

los radicales acilo contienen cada uno 12 a 18 átomos de 

carbono.

5. Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 a 4, caracterizado porque las fibras contienen el

10  ̂ plastificante en una cantidad de 0,08 a 1,2 preferentemen­

te 0,1 a 1,0 por ciento en peso, referido al peso de la fi­

bra .

6. Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 a 5, caracterizado porque se trata fibras de poliacri-

15, lonitrilo, poliamida, o triacetato celulósico.

7. Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 a 6, caracterizado porque las fibras son secadas a 

temperaturas de 20 - 160°, preferentemente 60 - 120°.

8. Procedimiento para ablandar fibras totalmente

20. sintéticas y fibras de esteres celulósicos.

Según se describe y reivindica en la presente me­

moria que consta de 16 páginas foliadas y escritas a máquina 

por una sola cara.

iwadrid, a 22 de marzo de i960.

25, GIBA SOCIETE ANONYME.

P* a.

rm.
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