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PATENTE DE INVENCION

b

Dossier MR 674.

e Memonia @eaozya/m
solre:

"Procedimiento para el tratamiento de -

fibras queratinicas con objeto de aumen

tar su resistencis al desgaste y a los
insectos".

LTS 7578 7% P% P

é%&ﬁxxuw@, SOCIETE POUR 1E TRAITEMENT ET L'AMELIORATION DES TISBUS,
entidad francesa, residente en 12, Rue Tronchet, PARIS
(Seine), Prancia.

Ia presente invencidén se refiere al trata-
miento de las fibras queratinicas, en particular de
le lana, ya se presenten como hilos, borra, cintas
de lana peinada, tejidos o en cualquier otra forma..

5e Tiene por finslidad esta invencidn proteger
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la lana y las fibras andlogas contra sus dos grandes
enemigos: el desgaste y 1ls polilla u otros insectos
que se nutren de ella, obteniéndose esto merced a un
tratamiento Unico particularmente conveniente,

Para proteger actualmente la lanse contra
la polilla, se depositan en ells particularmente unos
insecticidas clorados. Estos compuestos son sblidos
insolubles en agua, de modo que Se hace preciso uti-
lizar un disolvente orgédnico como vebiculo. Los di -
gsolventes organicos son de manipulacidén diffcil e
ineémoda, por una parte, en razén a los riesgos de

incendio que los mismos implican y, por otra parte,

. debido a los problemss que presenta su recuperacidn.

Ademés, estos disolventes ejercen por regla general
una influencie desfavorable gobre las propiedades de
ls lana.

Por otra parte ya se conoce el aumentar la

'resistencie el desgaste de la lana tratdndola por im

pregnacidn por medio de emulsiones acuosas de &ésteres
ortosilicicos orgénicos.

Se ha descubierto ahora gue estos ésteres
pueden disolver cantidades suficientes de insectici
das clorados para servir de vehiculo a estos dltimos
¥ que, ademds, operando en condiciones de pH deter-
minadas, se puede fijar substantivamente sobre la
lena y fibras andlogas estos ésteres gue arrastran
con ellos los insecticidas clorados.

Le invencidn abarca iguslmente un procedi-
miento de tratamiento de fibras queratinicas, que se

caracteriza particularmente porque consiste en poner
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en contacto estas fibras con un bafio acuoso de pH lo
mas igual a 6,5, manteniendo una circulacidn relativa
entre las fibras y el bafio, teniendo este ultimo en
emulsidén un silicato orgénico de férmula Sl[S(GHz-
CHZ-O)ng74g, en 1a que n es igusl a 0, 1 § 2 y R es
un radical alifético linesr o ramificado, ciclénico

o aromdtico que contiene de 1 a 22 dtomos de carbono,
y disuelto en este silicato un insecticida orgénico
clorado que se eleva sobre las fibras al mismo tiempo
que el silicato. Gracias a este procedimiento, se rea
liza simulténeamente wn tratamiento anti-desgaste y
anti-polilla de la lana y otras fibras gueratinicas,
de un modo particularmente sgencillo porque el silicato
sube por las fibras errastrando con 81 el insecticida,
halléndose ambos fijados sobre las fibras, aun cuando
el bafio se agote en estos constituyentes.

Se examinarén shora de mﬁnera detallada los
modos de ejecucidn del procedimiento. '

Para gerantizar una circulscidn relativa de
las fibras y delbafio, se utilizan convenientemente
unos aparatos del tipo empleado para el tefiido. Segin
la forme de las fibras tratadas, se hace circuler el
bafio (pars los hilos, la borre, etic.) o las fibras,
por ejemplo, (para los tejidos).

Ia cuba ﬁel aparato se llena de agua, estando
comprendida la relacién en peso ehtre las fibras tre—
tadas y el agua o ls relacidén del bafio, entre L/io ¥
1/30 alrededor. A este agua se afiade una emulsidén -
concentrada de silicato que contiene en solucidn el

insecticida, comprendiendo este emulsidn ademds unos
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coaﬂyuwantes taleas como emulsificantes, reguladores
del pH, etc. El peso de emulsidénutilizedo es funcidén
del peso de las fibras, estando el silicato orgdnico
presente en razén de 1 a 5% del peso de las fibras
secas y el insecticida a razén de 0,01 a.0,25 % del
peso de éstas.

Con la condicién de que el batio as{ compues
to tenga.un pH por lo menos igual 2 6,5 que puede ob=
tenerse con ayuda de éc@do acético, férmice o sulfi-
rico por ejemplo, se observe una elevacidn del sili =
cato que arrastra el insecticida sobre las fibras.
Ests subida es lenta hasta 402C; se acelera después
pare ser a todo mds de una rapidez de alrededor de 602C,
As{ es fécil calentar progresivamente el bafic desde la
temperature ambiente hasts la proximidsd g la ebulli-
cibn. Al fin del tratamiento, 90 a 100 % de los cons~
tituyentes activos del balio se elevan sobre las fibras.

Bntre los silicatos utilizebles de férmule

'general indicada anteriormente, se pueden citar par-

ticularmente:

el silicato de etilo: Si (00235)4

el silicato de isobutilo: Si [OCH,CH(CH;),7,

el gilicato de etilo-2-hexilo: 81(00H2i9H~(032)30H3)4

0235
el silicato de nonilo : Si {U(CH2)BOH3_’_Z
el silicato de butil-celosolves Si(OCH2CH2CO4H9)4
Batos compuestos pueden obtenerse por reaccidn

del tetracloruro de silicio con el aslcohol correspon =
diente o por tramnsesterificacién a partir de un ortosi~

licato mds ligeroc.
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Entre los insecticidas clorados utilizables
se pueden citer los siguientes que son los mis activos:
- hexacloro-exposi-octeshidro-dimetane-naftaleno o
H.E,0.D. de férmula

W@

- hexacloro-octahidro-dimetano-naftaleno o H.O.D. N.
de férmla

cuyo isémero¥es particularmente ectivo.
-~ o¢tacloro~metanco-tetrahidro-indano o "clordano® de
férmuls,

as{ como el D.D.T., el metoxicloro, el D.D.D. (1,l-diclg
ro-2-2bis (p-clorofenil) etano) y el D.P.D.T. (1,1,1~
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{ricloro-2,2 bie (p-p-fluorofenil)etano).

Estos insecticidas clorados son solubles en
los silicatos orgénicos en proporciones suficientes
para la ejecucidn del procedimiento.

4si pues, el H.E.O.D. y H.O.D.N. son solubles
a razdn de 5% en los silicatos precitados, mientras que
H.C.H. es soluble a razén de 2% en el silicato de
etilo-2-hexilo y el silicato de butil-celosolve.

Para prepérar los bafiom de tratamiento, se
disuelve previamente ol insecticide clorado en el sili-
cato, luego se forma con ayuda de esta solucidn una
emulsién medre concentreds para afiadirla al sgua conte-
nida en la cuba del aparato.

Parg disolver el insecticida clorade en el
silicato es conveniente calentar este dbimo & unos 50¢C,
lo cual acelera ls puesta en solucién. Ios cristalee
mép gruesos del insecticida pueden igualmente triturar-
se con el mismo objeto. Para obtener la emulsién madre
a une concentracidn de 204, se puede operar como sigue.
A ocho litros de agua de duregza inferior a 102 hidro-
timétricos franceses y de pH neutro o ligeraménte écido,
se afiade una pequefia cantidad de un emmlsionante tal
como el "Resopane HW" de SANDOZ. Se afiaden entonces dos
litros de la solucidn insecticida en el silicato y se
agite con ayuda de un turbo-agitador gue gire por lo
menos a 4000 v/¥ durante 1 & 5 minutos. Ia emulsidén
obtenida es lechosa, permanece estable durante un tiempo
variable en relacidn con la velocidad de hidrolisis del
silicato utilizado.

Ie cantidad de la emulsidn madre afiadida al
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agua de la cuba estd en relecidn con la cantidad de
fivra tratads.

Los ejemplos siguientes ilustran la invencidn
sin limitarle. |
EJEMPIO 1

Trétese un tejido de lana lavado y no tefiido
que pese 300 g/m2. y de un peso total de 3 kg.

BEn una tins de tafiido llena de 100 1. de agua
0 sea una relacidn de bsiio de 1 a 30, se atiade 2% de
dcido acético relativamente al peso del tejido o sean
60 cm3. y 10% de S0,NA, o sea 300 g. A este bafio se
efiade despuds una emulsidn medre formada por 1000 cm3
de agua que contiene 1 g de "Resopano H.W." concentrado
en los cuales se ha dispersado con ayuda de un tubo
agitador 90 ¢m3 de silicato de butil-celogsolve (3% en pe
so del tejido) que contiene en solucidn 1,66 % de H.E.0.D.

El bafio tiene un pH inicial de 4 y uns tempe-
ratura de 302C, Se le¢talienta progresivamente haciendo
pasar por é1 el tejido ¥ se anota la temperatura del
bafio y su concentracidn residual en ingredientes activos
en relacidn con el‘tiempo, indicdndose estos valores en

lg tabla siguiente:

Tiempo Temperatura pH Concentracién resi-
: dual en ingredien -
tes activos

© 302 4 100 %
> ma 458 4,5 90 %
10 mn 602 5 80 %
20 mn 80¢ 30 %
30 mn ' 988 5 20 %
60 mn 98¢

5.5 5%
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Al cabo de 60 minutos, ge retira el tejido
del bafio y se seca entre 80 y 1202C. Su resistencia
& la abrasidn se determina con ayude del sparato Lhommar
gy por rozamiento contra algoddn a 0,4 Kg/cm2 de presidn
5 en comparacidn con el tejido no tratado.
| El tejido tratado resiste durante 2580 vuel-
tas mientras gue el tejido no tratadc se perfora al
cabo de 1120 vueltas.
Asimismo se efectia une comparacidn similar
10, en lo que afecta a la resistencis a la polilla segin
la norma suiza ASN 95901. En el curso de este ensayo .
el tejido no tratado pierde 163 mg contra 2 mg sole-
mente pare el tejido que se ha tratedo.
Ia mejora en lo que afecta a la resistencia
15. a la abrasién y a la resistencia a la polilla del te-
jido tratado queda asi bien manifiesta.
EJEMPLO 2
Se trata un tejido andlogo al del ejemplo 1
en el mismo bafio excepto que la emmlsidn madre se reem
20. plaze por una emulsidén madre preparada como sigue. Se
Dispersen con ayuda de un turbo-agitador 45 cm3 (1,5 %
en peso de tejido) de silicato de etil-2-hexilo gque
contiene 5% de H.,E.0.D., en un litro de agua conte-
niendo 0,1 g de Rémopano HW concentrado.
25. las condiciones de tratamiento y los resul-
tedos obtenidos se resumen en la tabla que viene &

continnacidn
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Tiempo Temperatura PH Concentracidn residual
en ingredientes activos
0 302 4,5 100 %
5! 408 4,5 g0 %
10! 508 4,8 60 %
15¢ 602 4,8 0%
20 708 4,8 10 %
25? 858 4,9 5 %
30 98¢ 5 poco diferente de o %
60* 98¢ 5 " " "

Resistencia a la ebrasién

* O 9

Ihommargy contra algoddn

0,4kg/om2
no tratado : 1120 vueltas
tratado . 7330 vueltas

Proteccién antipolillas

Ensayjo segin la norme suiza ASN 95 901

- no tratado

tratado

BJIEMPIO 3

Pérdide en peso
131 mg
1 mg

Se trata hilo de lans en madejas paras la fa-

bricacidén de slfombras en una tina de tinte con circu-

lacién de bafio, siendo la relacidn de bafio de 1 a 15,
Bste bafio contiene 1 % de 4oido sulflrico y 10% de sul-

fato de sodio relativamente al peso del hilo, as{ como

los colorantes necesarios para llegar a la tonalidad
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En este bafio se dispersa una emulsién de si-
licato de etil-2-hexilo conteniendo 1,66% de H.E.Q.D.

a razén de 3 % con relacidn a peso del hilo.

Lag condiciones operatoriss y los resultados

obtenidos van resumidos en las tablas siguientess

Tiempo Temperatura PH Concentracibn residual
en ingredientes activos
0 400 3,5 100 %
51 502 3,5 80 %
10* © 608 4 40 %
15! 802 4 10
20¢ goe 4 agotamiento completo
251 98¢ 4 h "
IH 300 4 n n

98¢

Abrasion Lhommergy - Abfagién Ondex / 0,050 g/cm2
Pérdida en pesc en mg

500 vueltas
1000 wvueltas
1500 vueltas
3000 vueltas

6500 vueltas

no tratado tratado
440 310
- 845 370
desgaste 425
desgagte 535
desgaste 858 - desgaste

Ensayo antipolilis
la norma suiza ASN Ol

18 ,~ Engsayo sge

(larvas de TINEOLA BISELIIELLA )
Pérdida de peso en mg.

no iratsdo

(testigo)

tratado

121

2,3
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22,~ Ensayo_segin un proyecio de norms AFNOR
' (larvas de ATTAGENUS PICEUS, CL)

Pérdids de peso en mg

no tratado 68
(testigo)

tratado. 2,3
Se sobrentiende que el invento mo se limita
a los modos de ejecucidén descritos gque solo han sido
dados a t{tulo de ejemplo. ‘
NOTA

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento 2s{ como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundemental. También
8¢ hace constar que el invento se refiere a una golici-
tud de patente presentads en Yrancia con fecha 15 de
diciembre de 1961, ne 882,154, acogiéndose por lo tanto
a los bepeficios que'eonoeden los Convenios Internacio-
ngles en vigor y siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidén por 20 afios en Espafla: "PROCEDIMIENTO PARA
EL TRATAMIENTO DE FIBRAS QUERATINICAS CON OBJETO DE AU-
MENTAR SU RESISTENCIA AL DESGASTE Y A LOS INSECTOS";
caracterizéndose por lo siguiente:

l8,~ Procedimiento pars el tratamiento de
fibras queratinicas con objeto de aumentar su resis-
tencia al desgaste y a los insectos, caracterizado
porque consiste en poner en contacto dichas fibres con
un bafio acuoso de pH lo més iguel a 6,5 manteniendo

une circulacidén relativa entre las fibras y el bafio,
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~ comprendiendo este dltimo en emulsidn un silicato orgé-

nico de férmula Si 45(CH2~CH2—O)npuZ’, en la que n es
igusl a 0,1 0 2 y R es un radicel alifftico lineal o

remificado, ciclénico o aromético que contiene de 1 &

‘22 étomos de carbono, y disuelto en este silicato un.

insecticide orgdnico clorado gue sube sobre las fibras
al mismo tiempo gque el silicato.

28,.- Procedimiento segin la reivindicacién
18, caracterizado porque la relacidn en peso de las fi
bras tratadas en el bafio esta comprendida entre 1/10 y
1/30 alrededor.

38,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
18 o 28, caracterizado porque el bafio contiene de 1 a §
% en peso de silicato orgdnico y 0,01 a 0,25 % en peso
de insecticida olorado relativamente al peso de las
fibras.

48 ,.~ Procedimiento segin una cualquiers de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
el baeflo se calienta progresivemente en el curso del
tratamiento de le temperatura ambiente en la proximidad
de ebullicidn del bafio.

58.~ Procedimiento segdn una cualquiers de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
el pH dcido del bafio se ajusta por medio de dcido acé-
tico, férmico o sulfirico.

62,~ Procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes caracterizado porgque
el silicato orginico es el silicato de etilo, de iso-
butilo, de etil-2-hexiloc de nonilo o de butil-celosolve.

72+~ Procedimiento segin una cualquiera de
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descerito.

las reivindicesoiones precedentes, caracterizado porgue

el insecticida clorado es el hexa-cloro-epoxi-octahidro-

dimetano-naftaleno (H,E.0.D.) el hexas-cloro-octahidro-
dimetano-nafteleno, (H.0.D.N.), el hexa-clorociclohexano

(H.C.H.), el clordang el D.D.T., el metoxicloro, el D.D.
D, o el D.P.D.Te

88,~ Procedimiento segin una cualquiera de las
reivindicacionee precedentes, caracterizado porgue el
silicato orgdnico que contiene en solucién el insecti=-
oida clorado se emulsifica en agua con ayude de un emul-
sificante pere formar una emulsién-medre concentrada que
se afiade al agua en proporciln deseads para dar el bafio
de tratamiento. )

92,- Procedimiento segln une cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, paracterizado porgue
las fibres tratedss se secan a 80-1208C,

102 ,="Procedimiento pare el tratamiento de fi- _
tras querat{nicas con objeto de sumentar su resistencia

al desgaste ¥y a los\insectos™; tal y como sustancialmente

&k cera.
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