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por "PROCEDIMIENTO PARA ABLANDAR FIBRAS TOTAIWENTE SINTETI-
CAS Y FIBRAS DE ESTERES CELULOSICOS", a favor de la firma
suiza, CIBA SOCIETE ANONYWE, domiciliada en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

la presente invencidn se refiere & un procedimiento
para sblander fibraes totalmente sintéticas y fibrss de
esteres celulodsicos, caracterizado porque las fibras de
esta nesturaleza son tratadas en un bafio acuoso que contie-
ne como plastificante un producto reaccional a base de 8
8 %30 moles de 0xido de etileno y 1 mol de una poliaminag
de alquileno N-acilada que presenta 2 8 4 &tomos de nitrd-
geno que estén separados entre si por grupos alquileno
con 2 a 3 atomos de carbono y en la que por lo menos dos

4tomos de nitrbgeno estéan acilados por acidos monocarboxi-
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tajosamente, acilaminocompuestos de férmula
(1) '
? tCH ey ‘fﬁ V"HZ T+ —fm 1 } (_OC-R1)P
| (-H)m+3-p
en la que los fadicales
R1 son radicales hidrocarburo alifaticos, saturados,
con 1 g 17 atomos de carbono,
n . el nimero 1 ¢ 2,
m un nimero entero de 1 8 3, y
P un numero entero de 2 & 4, a cuyo efecto p por lo
ménos es iguel a 2 y, a lo sumo, por 1 mayor que
m, y por lo menos 2 radicsles -OC-R1 contienen cagda
" uno por lo menos 12 s 18 4tomos de cerbono,

Pars lg preparacidn de los produétos utilizables
como emolientes son spropisdos particulermente‘acilcompuestos
de férmuls general

(2)
' (CH..} _l ,,,o(CHZ'n+1 “ﬁ’R4
-G -NH~ (CH,, )7 ( 2'n+1 \(-H)q 1(-C-Rz)-q| ©
! (), _4(-8-Rp)p_ .
P= P 0
1L 0 -1 L -1
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licos glifaticos saturados con 12 a 18 atomos de carbono, y
porque g continuscidn les fibrss son secadas,

Como substanciss de partida paras ls prepasracidn de
los productos de reaccion de 6xido de etileno utilizados

segun le invencion como plastificsntes son utilizados, ven-
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en la que significan o
n, p, 9, k y m cada vez el numero 1 o 2,
R1; Ry Ry ¥ RQ"sendos redicales hidrocsrburo aliféticos
saturados con 1 a 17 dtomos de carbono, & cuyo efecto por
lo menos 2 radicales acilo contienen casds vez 12 a 18 4to-
mos de carbono.

Los acllcompuestos san obtenidos g éase de poliami-~
nas de alquileno que presentsh 2 a 4 &tomos de hitrogeno
que estdn separados uno del otro por a lo menos un grupo
alquileno divelente con 2 a 3 &tomos de csrbono, preferen-
teménte un grupo etileno, Ejemplos pare tales poliaminas
de alquileno son etilendiamina, propilendiamina, dietilen-
triamina o trietilentetramins., Como particularmente valio-
808 se muestrap lés productos de reaccidén de &xido de eti~
leno de los acilcompuestos de la dietii;ntriamina. Los
gcilcompuestos gue se defivan de ls dietilentriaming.co~
rresponden & la férmulas (3), o perticulerments, a la fér-

mula (4)

! { ('--.oc-R1)p
(3) N - CH2 - CHy - N - CHy - CHy - N

I
(’H)S—p

en la que los radicsles R1 son radicales hidrocarburo ali-

faticos saturados con 1 a 17, preferentements 11 a 17 &to-

mos de csarbono, significando

P un pumero entero de 2 s %y ¥ por lo menos 2 radica-
les acilo -0C-R4 conteniendo cada uno 12 g 18 é&to-

mos de csarbono,
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(1) CH2CH2—NH C—RB

R,~C=-NH~CH CH
1 27
g \ (),

"RE 2-p
O
en lg que significan
p el nimero 1 0 2, ¥
Ryy By ¥ R5 cads vez un radical hidrocsrburo alifatico
saturado con 1 a 17 gtomos de ecarbono, a cuyo efec-
5, to por lo menos 2 radicales ecilo presentan cada vez
12 a 18 4tomos de cerbono.

Los écilcompuestos a utilizer como substencias de
partide, por lo tanto, contienen por lo menos dos radiceles
acilo con ceds vez 12 a 18 dtomos de ¢arbono, Resultan apro-

10, pledos particulermente los aclilderivados de la dietilentria-
mina que presentsn el mismo nimero de radicales acilo como
grupos emino, ksto es el caso, cuando p en la férmula (3)
es igual & 3, y en la férmuls (4) es igual a 1,
Los raaicsles acilo de los compuestos de férmulas
15, (1), (2j, (3) ¥y (#) contienen 2 a 22, pfeferentemente 2 a
18, o bien 12 3 18 dtomos de carbonc, Por consiguients,
pueden derivserse los radicales acilo, por ejemplo de acidos
grasos saturados, preferentemente no rsmificados, de peso
molecular mas elevado, como gcido ldurico (vg. en forma de
20. dcido graso del coco), scido miristico, acido palmftico,
acido sraquico o &cido bshénico, Gomo particularmente ven-
tajosos se muestran por ejemplo los acilcompuestos del aci-
do estedrico, o bien aquellos, cuyos radicales acilo corres-
ponden al llamado acido estedrico técnico, principalmente.
25, Si los radicales acilo se derivan de scidos grasos de bajo

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

Los scilcompuestos que sirven como substancias de
pertida pueden ser preparados de modo de por s{ conocido
a base de las poliaminas y de los acidos carboxilicos,
oventualmente tembién de derivados funcionales de estos
dcidos, como helogenuros de acidos, psrticularmente cloruros
de dcidos, o snhidridos de 4cidos. Si aparte de los
raedicales acilo de peso molecular més elevado son introduci-
dos aun radicales acilo de bajo peso molecular, entonces
es recomendable, incorporarlos de bajo peso molecular en
4ltimo lugar.

La transposicidn de los scilaminocompuestos con 0xi-
do de etileno tiene lugsr de modo ususgl, de por si conocido,
ventajosamente a tempersturs sumentads y bajo exclusion de
ox{geno atmosférico, convenientemente en presencis de csta-
lizadores gpropiados, por ejemplo de menores centidades de
metal alcelino, hidrdxido slealino, carbonsto alcalino o ace-
o dcalino,

E1l mimero de moles de 0xido de etileno que es acu-
mulado al acilsminocompuesto debe mantenerse en limites muy
determinedos, puesto que de otre menera no son obtenidos
productos spropiados como emolientes, Por regla genersl son
scumulados s uns molécula del acilaminocompuesto unss 8 a
30, preferentemente unss 15 a 20 moléculas de Oxido de cti-
leno,

Como results visible de lo que estd expuesto antes,
constituyen veliosos emolientes particulsrmente los productos

de foérmula

) _ | | (-0C-Ry)y
(5) I;I—CH2~OH2-—N-CH2-CH2~N,
|

' (-2)5
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en cuya férmule los radicales R1 son radical=zs hidrocarbu-
ro glifaticos saturados con 1 a 17 4tomos de carbono y los

radicales -A corresponden a ls férmuls

%HQ—CHE-OWI{Q-CI‘Iz-O}I

a cuyo efecto k represents un ndmero entero; p un numero en-
tero por valor de por lo menos 2 y & lo sumo 3, y los fadi—
cales -OC-R1 contiencn juntamente por lo menos 24 4tomos
de carbono, a cuyo efecto por lo menos estén presentes dos
radicales acilo con cada vez por lo menos 12 dtomos de cer-
bono y la moldcula contiens sproximsdemente 8 g S0 grupos
-CH2—0H2—O.

Con el procedimiento segun la invenciodn son muy par-

ticularmente adecuados los compuestos de formula general

(6)

HOCH2cq?ﬂ}CH20H2+E:T—?—CH2—¥-CH20H2-?
C=0. C=0

L &1 &2

C-R
b2
0 2-p.

CHECHaoé]
p-1

en la que significan

p un nimero entero de 1 a 2,
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k, £ ¥ 8 ceda vez un numero entero de 1 a 29, la suma de

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

R1, R2 v R3 cada vez un radicel hidrocarburo glifatico sa-
turado con 1 a 17 stomos de carbono, & cuyo efecto por lo
menos cada vez dos de los redicales aci;o contienen 12 a
18 atomos de carbono,

Aquellos derivados de éter poliglicdlico que presen-
ten por lo menos un dtomo de nitrdgeno bésico, pueden ser
convertidos de modo conocido en sales, por ejemplo en aceta-
tos, o0 eventualmente en saless de amonlo cuaternariss, pudien-
do también ser utilizados en esta forma,

Por regla genersl los productos utilizsdos segin
ls invencion como emolientes, presentan uné buens resigten-
cia 8l cslor, y no emarillean, o sdélo muy poco, las fibras
textiles tratadss, Si llegan a aplica;ién sobre material
tefiido, entonces la solidez s la luz de ls coloracién en ge-
neral no es perjudicada, o s6lo de un modo no esencisl,

Los compuestos descritos tambidn se prestan muy bien psra
su aplicacidn en bafios de inarrugebilidad, a cuyo efecto

el materiel tratado obtiene un scabado inarrugable y simul-
téneaments un tacto blando.

' El procedimiento de ls presénte gsolicitud se limi-
ta a hacer blandas las fibras totalmente sintéficgs y las
fibras a base de ésteres celuldsicos., Como fibras totalmen-
te sintéticas se indica: fibras de poliacrilonitrilo, de
poliésteres, de poliamidas y de poliuretano. Como fibras

de ésteres celuldsicos se indica fibras de acetato 2 1/2 celu-
lésico y, pafticularmente fibras de triacetato celuldsico.
itesultados particularmente buenos son obténidos con empleo

de fibras de poliescrilonitrilo, de poliamida y de triaceta-
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El bafio de tratamiento acuoso contiene los emolien-

to celuldsico,

tes descritos en ung centidad tal que las fibras tratadas
con ¢l mismo contienen éste en unas csntidad de 0,08 a 1,2
preferentemente 0,1 3 1 o0 0,15 a 0,8 por cientos en peso.
Las fibras pueden ser trastadas con los bafios acuosos que'
contienen los émolientes descritos, segun los usuales proce-
dimientos de desarrollo, o segun el procedimiento de fular-
deo,

Para el caso de que las fibras sean tratadas segﬁn
el procedimiento de desarrollo, los bafios contienen 0,1 a
2% del emoliente,

La temperatura de los bafios acuosos puede oscilar
dentro de amplios limites, por ejemplo entre 20 y 100°, Por
regla general las fibras gon trotedas a tempereturas de en-
tre 20 ¥ 400. Después del tratemiento les fibras son secs-
des, usuglmente sin previo enjuagado. El secado puede lle-
varse a ceébo a temperaturas entre 20 y 160°, preferentemen-
te a temperaturas mas altas, es decir g temperaturas entre
60 y 120°.

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se indi-
gque otra cosa, las partes significan partes en peso, los
porcentajes tantos por ciento en peso, y lss temperaturas
estdn indicadas en grados Celsius,

EJEMPLO 1,

Hilo de triscetato de celulosa es movido con una
proporcidn de bafio de 1:30 dursnte media hora a 40 - 60°
en una solucidn compuesta con agus de 20 grados de dureza
alemané que contiene 0,1% del peso de le fibra de uno de

los productos de reaccidn de oOxido de etileno (a), (b), o
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(¢c), descritos mes ebajo. Lespués del centrifugado y secado
el hilo asi tratado presenta un tacto blando, fluysnte,

Productos reaccionales de 0xido de etileno

(a) Se calienta 103 partes de dietilentriamina sn el re-~
frigerante descendente en la corriente de nitrodgeno a 140°

y se incorpora dentro de 4 horas 540 partes de 4cido esteéd-
rico técnico, Se sigue agitando durante 4 horass en la co-
rriente de nltrdgeno a 160 - 165°, Seguidamente se trans-
pone 1 mol del producto de condensacidn asf{ obtenido con

25 moles de 6xido de etileno a 110 - 130°% en presencia de

un aproximadamente 1% de sodio (referido gl producto de
scilacidn). El derivado de eter poliglicélico forma una ma-
sa blanda que es facilmente soluble en agua,

(b) 92,7 partes de dietilentriamins (1 equivelente mo-
lar) y 729 partes de gcido estearico téenico (3 equivalen-
tes molares) son calentadas en la corriente de nitrdgeno 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°. Simultsneamente se hace pasar continuamente nitro-
geno a trsvés del equipo de aparatos. Se obtisne 776 partes
de un producto de condensacidn claro a modo de cera,

60 partes (1 equivelente molar) del producto de
trensposicidn asi preparsdo son fundidas en la corriente de
nitrdgeno, después de lo cual se adiciona 0,15 partes de
sodio, introduciendo a 150 - 160° dxido de etileno como
corriente gesecsa finamente disperssda hasta que hayan que-
dado absorbidas 92 partes (30 equivalentes molares), Asi
preparado, el producto de oxietilacidn forms una masa sdli-
da clars que es recogidas por sgua tibla en una sélucién

opalescente.
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(c) 92,7 partes (1 equivalente moléff”ﬁe dietilantrismi-
na y 729 partes (3 equivalentes molares) de acido estedri-
co técnico son célentadas en la corriente de nitrGgeno a
140° después de lo cual-se agits, primero, durante 3 horas
a 140 - 145° y, Seguidamente, dursnte ulteriores 4 1/2 horas
a 160 - 1650. Simultaneamente es conducido continuamente
nitrdgeno a través de los avaratos. Se obtiene 776 partes
de un producto de condensacion claro, g modo dse cara.

60 pertes (1 equivalente molar) del producto de
transposicion ssi preparado son fundidas en la corriente
de nitrdgeno, déespués de lo cual se afiade 0,15 partes de
sodio, introduciendo a 150 - 160° éxido de etileno como co-
rriente gaseosa finamente dispersade hasta que hayan que-
dado absorbidas 4% partes (15 equivalentes molares), El
producto de oxietilacién forma uns masa sélida clara que
@s recogida por agua caliente formando una solucidn opales-
cente.

EJEMPLO 2,

100 partes de hilo alvtriacetato de celulosg son
tratadas durante medig hora a 20° en una solucidn que con-
tiene 0,3 partes del acetato (d) (50% de contenido aminico)
descrito a continuecidn, en 3000 partes de agua destilada,
Por este tratamiento se da &l hilo unrtacto'suave.

Un efecto similar es logrado mediante tratamiento
en el fular con una solucion que contiene 2,5 gramos del
acetato mencionado por litro de agua.

(a) El scetato del producto de reaccidn de dxido de
etileno (a) deserito en el ejemplo 1 es obtehido, mezclan-
do 15 partes de producto (a) con 4,4 partes de acido acé-

tico al 20% y 10,6 partes de agus. Se obtiene de este modo
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EJEMPLO 3,

100 partes de un hilo de poliscrilenitrilc son tra-
tadas 8 20o dursnte 20 s 30 minutos con uhna solucién gcuo-
sa que contiene 0,15 partes de los productos reaccionales
de 6xido de etileno (e), (f), (g), o (h) descritos a conti-
nuacién, en 3000 partes de égua. Las fibras son secadas sin
enjuagado a temperzaturas de 60 & 80°. Los hilos tratados
de este modoc presentsn un tacto muy susve,

Productos_reaccionsles de Oxido ds etileno

(e) Se caelienta 103 partes (1 mol) de dietilentriamina
a 140° en la corriente de nitrdgeno y dentro de 4 horas
se aflade 540 partes (2 moles) de dcido estedrico técnico
en pequeflas porciones., Seguidamente se agita dursnte ul-
teriores 4 horas s 160 - 165°. Durante toda la trensposi-
cién se hace pasar continuamente nitrdgeno a través de
los apsratos pars excluir en lo posible un tedido,

Se calienta 121,4 pertes (1 equivalente molar) del
producto de condensacidn as{ obtenido en el bafio maria
en ebullicidn hasta le fusidn, haciendo afluir 22,4 par-
tgs (1 equivalente molar) de anhidrido acético dentro de
una hora. A continuscion se agita posteriormente durante 2
horas en bafio merfa hirviendo. Entonces el producto de
transposicidn es tratado con solucidn de carbonato sédi-
co dilufdo, siendo recogido en un disolvente organico y
luego libersdo del disolvente,

Se calienta 20 partes (1 equivalente molar) del
producto de acilacion, asi obtenido, a fusidn en la corrien-
te de nitrdgeno, se afiade 0,2 partes de metsl sddico y se

introduce a 160 - 170° durante tanto tiempo éxido de etile-
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no como corriente gaseosa finémente\aiéberéaAa, hasta que
heyan quededo absbrbidas 13,5 partes (10 equivalentes mo-
lares), El producto de etoxilacidn forma uns mese sbdlida
que en agua tibig es soluble casi clarsmente,
(f) Dietilentriamina es diacileds con arreglo e las
indicaciones del ejemplo 1, producto (&), con acico ested-
rico tecnico, 80 partes (1 equivselente moler) de la diestea-
roildietilentrisming ss{ obtenida (& base de dcido ested-
rico técnico) son calentadas a fusiodn en la corriente de
nitrégeno, después de lo cual se sfiade 0,8 partes de sodio
y seguicamente se hace reaccionsr 6xido de etileno como co-
rriente gaseosa finamente dispersada, hasta la absorcidn
de 108 pertes (18 equivelentes molsres). E1l producto de
condensacidn, una masa bastante blasnda, es soluble en
agua, |
(g) Se calienta 24% partes (3 equivelentes molares)
de dcido estedrico técnico en la corrients de nitrdgeno
hosta la fusicn y se agrega 43,8 partes (1 equivelente mo-
lar) de trietilentetramine a la masa fundide csliente de
unos 110°, A contiruscién se celients dursnte tres horss
e 140 - 145° y después durente 4 1/2 horas a 160 - 165°, bajo
ggitacidn, Simultaneamente se hace circular nitrdgeno a
través de los aparatos.

100 partes (1 equivalente moler) del producto de
condensacidn es{ obtenido son calentadss en la corriente
de nitrdgeno a 150°, despuds de 1o cual se introduce dxido
de etileno como corriente gaseosa finamente dispersads
hasta ls ebsorcidn de 109,4 partes (22 equivalentes mola-
res). El derivedo de éter poliglicdlico ssi obtenido forme

uns mese cérea que es soluble en agua.
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(h) 74 pertes de propilendlamins (1 mol) y 540 partes
(2 moles) de 4dcido estedrico técnico son calentadas en la
corriente de nitrédgeno s 140°%, después de lo cual se agita,
primerc dursnte 3 horas s 140 - 145° y a continuscidn duran-
te ulteriores 4 horas a 160 - 165°, Simultsncamente se ha-
ce circular nitrodgeno & través de los éparatos. 60 partes
(1 equivalente moler) del productc de transposicidn asi
preparado son fundidas en la corriente de nitrégeno, des-
pués de lo cusl se adicions 0,15 partes de sodio, introdu-
ciendo 8 150 =~ 160° dxido de etileno como corriente gaseosa
finamente dispersada hasta que se hayan absorbido 70 par-
tes (15 equivalentes molsres),

EJEMPLO 4,

las fibrss relecionsdas en la tabla siguiente son
tratadas a une proporcidn de bafio de 1:30 durante 10 a 30
minutos y g uns temperaturs de entre 30 - 55° en un baiio
que contiene el producto reaccional de 6xido de etileno
(c) del ejemplo 1.

El porcentaje cugntitative de este emoliente se
refiere al peso de fibrg utiligedo, lLss fibras, a continua-

. - o
cion, son secadss & 60 - 80~ sin enjuagar.

ribra %_de_emoliente
Poliacrilonitrilo 0,15
poliéster 0,15
polismida 0,15

acetato 2 1/2-celulédsico 0,15
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NOTA

Descrito el invento, se decleran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridad
de la petente suiza N2 71097 del 23 de marzo de 1959:

1. Procedimientc para sblancdar fibras totalmente
sintéticas y fibras de ésteres celuldsicos, ceracterizado
porque las fibras de esta naturasleze son tratadss con un ba-
fio acuogo que contiene como plastificante un producto reac-
cional & base de 8 - 30 moles de 6xido de etileno y 1 mol
de una alquilenpoliémina N-acilada que presenta 2 - 4 gtomos
de nitrdgeno que estén separados uno del otro por grupos el-
quileno con 2 a 3 dtomos de cerbono y en que estédn acilados
por lo menos 2 atomos de nitrégeno por acidos monocarboxi-
licos alifaticos saturados con 12 a 18 stomos de carbono, y
porque las fibras, seguidemente, son secadas.

2. Procedimiento segin la reivindicacion 1, csrac-

terizsdo porque se utiliza un producto reaccional de ‘oxido

de etileno de una slquilenpolismina N-acilada de férmula

—~ -1
s . / (CH2)n4_1 ?\I’H"C-RL‘_
CH, ¥ N I
“N/( 25 N 0
p-1" 722 | | o Jne
i ° 1 k-1

en la que significan

n, p, 9, Kk ¥y m cade vez un nimero entero de 1 a 2,
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Rys Ros Ry ¥ By ceds vez un radicsl hidrocarburo glifati-
co saturado con 1 - 17 dtomos de carbono, a cuyo efecto por
1o menos 2 redicales acilo contienen cads uno 12 a 18 dto-
mos de carbono,
3. Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1 y 2, caracterizado porque se utiliza un producto reac-
cional de d6xido de etileno de una algquilenpoliaming N-aci-

lada de formula

R1—%-NH—CH20H2—¥~CH2CH2-NH-S—R5
0 ?:0
Ry

en la que R4, Ry ¥ R3 significan sendos redicales hidrocar-
buro alifdticos ‘saturados con 11 g 17 4tomos de carbono,

4, Procedimiento seéﬁn una de las reivindicacio-
ﬁes 1 a 3, caracterizado porque se utiliza como plastifican-

te un compuesto de formula general

-
HOCHECHZ——éo-GﬁchZ}E:TA¥-CH20H2-¥—CHZCHQ-T;——-—
C=0 C=0
| a
X B 1
f1c-r
N3
Y 2-p

L(CH20H2~O¥§:T

CHépHZQ%]
p~1
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en la que significen p un nimero entero de 1 a 2,
k, ry 8 cada unz un numero entero de 1 a 29, la suma de
k+r+g = por lo menos 8 y e lo suno 30, y R1, R2 y R3 cada
uno un radical hidrocsrburo zlifatico, saturado, con 1 g
17 4tomos de carbono, a cuyo efecto por lo menos dos de
los radicales acilo contienen cada unc 12 & 18 &tomos de
cerbono,

5., Procedimiento segun una de las reivindicacio-
nes 1 a 4, caracterizado porque las fibras contienen el
plastificante en una cantided de 0,08 a 1,2 preferentemsn-
te 0,1 a 1,0 por ciento en peso, referido al peso de la fi-
bra,

6. Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1 8 5, cerscterizado porque se trate fibras de poliacri-
lonitrilo, poliemida, ¢ triacetato celuldsico,

7. Procedimiento segun une de las reivindicacio-
nes 1 & 6, coracterizado porque las flbrss son secadas @
temperaturas de 20 - 1600, preferentemente 60 - 120°,

8. Procedimiento para eblandar fibras totalmente
sintéticas y fibras de ésteres‘celulésicos.

Segin se describs y reivindica en la presente me-
morie que consta de 16 pédginas foliasdss y escritas s méquina
por una sola care. '

wadrid, a 22 de merzo de 1960,

CIBA SOCIETE ANONYME,

Dy &,

ri,
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