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"Procedimiento para la produccidn de aprestos texti=

les, resistentes a los disolventes',

Faltcitanto: FARBENFABRIKEN BAYER AKTTENGESELLSCHAFT, entidad

alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Ale-

manis.

La invencion se refiere a un
procedimiento para la produccidn de aprestos
textiles resistentes a log disolventes con =
ayuda de polimerizados que contienen radica=—

5. les reactivos.

Mod. 113
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poliacrilato para el apresto de textiles ya -

es conocido., Los aprestos obtenidos con estos
polimerizados tienen sin embargo la desventaja
de no ser éstables a los disolventes. Ademds

tienen facilmente un tacto pegajoso.

La pegajosidad de los aprestos
se puede reducir empleando poliacrilatos de mo
lecularidad extremadamente elevada, lo que sin
ewbargo tlene como consecuencla que la viscosi
Gad de las soluciones de polimerizado suba tun
t0, que solo las soluciones muy diluidas sean
aptas pars aplicacidn, con lo que el procadi -
miento resulta entiecondmico.

La pegajosidad de estos polime-
rizados se puede reducir copolimerizéndolos -
con otros monomeros, tal como nitrilo acrilico.
De esta manera sin embargo se endurece el tacto
originalmente suave de los aprestos de poliacri
lato, por lo que tales polimerizados mixtos no
se pueden emplear para la obtencidn de apres -
tos extremadamente suaves,

Por otra parte es posible, siem
pre que se pueda comsentlir una clerta pegajosi
dad, emplear para los aprestos de textiles, so
luciones de elevado porcentaje de acrilato po~
libutilico o acrilato polietilico de peso mole
cular relativamente bajo. Aqul se presenta -~
sin embargo una asi llamada penetracion del ma

terial o aprestar, es decir, que éste no se =~
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queda sobre la fibra sino que la impregna amplig
mente, con lo que se presenta una variacion del
color del tejido asi como una rigidez del tex -
til aprestado. La idoneidad de los polimeriza
dos como material de apresto para textiiég::se
determine decisivamente por la adhesion sobre -
el tejido, Esta se determina a su vez por la -
capacidad de penetracion del material de apres-
%o en la estructura del tejido. Ia adhesidn en
tre el textil y el apresto debe ser lo mas bue-
na posible.

Para mejorar la solidez o resis—
tencia a los disolventes de los aprestos de po-
ligerilato ya se hean empleado polimerizados mix
t0s que contienen radicales reactivos de éste -
res acrilicos, preferentemente en combinacion -
con medios de reticulacidn que son capaces de
reaccionar con 1los radicales reactivos de los -
polimerizedos bajo formaecidn de productos reti-
culados, Por ejemplo se han empleado polimeri-
zados mixtos de ésteres acrilicos y emida N-me-
tilolacrilico o bién de sus ésteres o éteres, -
que se pueden reticular sobre los textiles me -
diante calentamiento., Se ha demostrado, sin -
embargo, que pare la reticulacidn de estos poli
merizados mixtos, siempre que cumplan en sus de
mas propiedades las exigenclas respecto a pega-
josidad, viscosidad de la solucidn, comportamien
to de penetracidn, blandura y adhesion sobre el

tejido, temperaturas superiores a 1202C para -
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provocar en un tiempo econdmicamente breve una
reticulacion. Los mismo vale para la reticulg
cidén formaldehidica de polimerizados que contig .
nen amids acrflica. Tales temperaturas eleva-
das conducen en muchos casos, sin embargo. & -
un dafio del tejido y son indeseables; ademas e
xigen un elevado consumo de energia. Por estas
ragones también el tiempo de reticulacion de -
los aprestos sobre el tejido debe ser hreve, es
decir, encontrarse por debajo de los 3 minutos.
Tales tiempos de reticulacion =
tan cortos, a temperaturas inferiores 120eC,
s0lo se pudieron graduar en forma reproducible
imperfectamente en los poliacrilatos que contie
nen copolimerizado acrilate 2-hidroxietilico
ve que durante su reticulacion, por ejemplo con
poliisocianatos o condensados previos de mela-
nina o bién urea formaldehidica, los tiempos -
de recipiente de las mezclas, que contienen re
ticulador, son demasiado breves y la mezcla ge
lifica en los dispositivos de trabajo, 0 enlos
casos en que los tiempos de recipiente son sufi
cientes, para la reticulacidn se necesitan tem~
peraturas indeseadamente elevadas., Ademas, los
polimeros que conbtienen copolimerizado acrilato
2-hidroxietilico o -metilico, especialmente ba-
jo presencia de grupos acidos, tienden a la au-
toreticulacidn, con lo que resulta dudosa la es
tabilided de almacenamiento de las soluciones

de tales polimerizados.,
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Se ha descubierto shora que es-
tas desventajas en la obtencidn de aprestos =~
textiles resistentes a los disolventes se pue-
den evitar si para.el apresto de textiles se -
emplean polimerizados mixtos solubles en'di§o;
ventes organicos que contienen copolimerado =
89-99% en peso de ésteres del acido acrilico,
cuyo componente alcohdlico se compone de alco-
holes monovalentes con 2-4 gtomos de carbono,
0,5 - 5% en peso de metacrilato 2-hidroxipropi
lico y 0,5 - 5 % de acido acrilico y/o metacri
lico,

Los polimerizados mixtos sc ob=-
tienen copolimerizando los monomeros mencionag-
dos en solucidén al 30 - 55 % = temperaturas in
feriores a 852C, preferentemente a 60 -~ 802C,
Los activadores formadores de radicales que se
emplean en la polimerizacion deberan tener a -
100eC un tiempo de semivalor inferior'a 10 ho-
rag, pueden ser nitrogenosos o llevar radica -
les peroxi,

Preferentemente se emplean mez—
clas de azoisobutironitrilo y peroxido benzoi-
lico, Pero también se pueden emplear solos o
en mezela otros activadores, tales como peroxi
do lauroilico, peroxido diclorobenzoilico, t-
butilo-peroxi~isobutirato o dicielohexilperoxi -
dicarbonato.

La cantidad del activador, refe

rido a la mezcla de monomeros, debera ascender
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en peso. Segun una forma de ejecucidén prefe—
rente se agrega el activador a la mezcla de -
mononeros disuelta en el disolvente, poco apo
co en el transcurso de la polimerizacidn has-
ta alcanzarse una reaceion total.

Los polimerizados tendrdn valo
res K segin Fikentscher entre 50 hasta 85, pre
ferentemente 60 hasta T5.

Cono disolventes, en los que se
pueden obiener y aplicar los polimerizados mix
tos a emplear segun la presente invencion, en~
tran en consideracién preferentemente los éste
res alifdaticos con puntos de ebullicidn entre
50 - 2109C, especialmente de acetato stilico o
butilico, pero también son adecuados los aroma
tos, tales como tolueno, las cetonas, tales co
mo acetona o cetona etilmétilica, el éter, tal
como el éter glicoldimet{lico o los hidrocarbu
ros halogenados, tal como cloruro metilénico,
También es posible el empleo de mezclas de di=~
solventes.

Es ventajoso iniciar la polime-
rizacion primeramente a temperaturas inferiores
a T2eC y después de una reaccidn de aproximada
mente un 70% terminarla a 72 -~ 802C,

Un aumento de la concentracidn
de los monomeros o de la temperatura por enci-
ma de los valores maximos indicados implica el

peligro de una formscidn de cuerpos hinchados
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producida por las reacciones de reticulacién,
con lo que las soluciones resultan inadecuadas
para ser utilizadas para los aprestos, ILas so
luclones de polimerizado libres de cuerpos hin
chados, obtenidas por el proceso de polimeriza
cidn, son estables y al almacenarlas a tempera
tura ambiente no tienden a la aubtoreticulacion.
Antes de su empleo se pueden concenbrar aun por
evaporacién o diluir mediante la adicidn de ul
terior disolvente, Bsto ultimo sera frecuente
mente necesario al emplear materiales de relle
no favorecedores de la formacion de pastas.

Los polimerizados mixtos se emplean Jjunto con
reticuladores que son capaces de reacclonar con
los radicales reactivos hidroxilicos y/o carbo
x{licos de los polimerizados mixtos bajo forma
cion de productos retviculados resistentes a =
los disolventes, MNedios de reticulacidn ade -
cuados son por ejemplo los compuestos gque con-
tienen varios radicales metildlicos, radicales
metilolicos eterizados con alcoholes inferiores,
radicales isocianato, radicales isonitrilo, ra
dicales éster facilmente hidrolizables. Como
medios de reticulacidén adecuados sean menciona
dos especialmente: los aminoplastos solubles =
en disolventes organicos, tales como los pro -
ductos de condensacidén formaldehidicos de urea,
tiourea, urea etilénica o bien propilénica, de
las aminotriacinas, tales como melanina, o de

guanaminas, asi como sus éteres con alcoholes,
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tal como el alcohol metilico, et{lico, propi-
lico, butilico,
Como ulteriores reticuladores
sean meneionados: los di- y poliisocianatos,

5, taeles como el toluileno-2,4~diisocianato, he-
xametileno~-diisocianato, 4,4'~difenilmetano-
diisocianato, el aducto de 1 mol de propano -
trimet{lico y 3 moles de diisocianato toluilé
nico, ademas los isocianatos encubiertos y los

10, polimerizados o polimerizados mixtos, que, en
caso dado, contienen agrupaciones de N-metilol
acrilamida eterizadas, productos de condensa -
cién de fenol-formaldehido solubles. Los me-
dios de reticulacion se agregan a las solucig

15. nes de polimerizado preferentemente en canti-
dades de 0,1 - 6% en peso, calculado sobre el
polimerizado.

El proceso de reticulacidn se -
efectia empleando los reticuladores preferen —

20, tes durante o después de la evaporacidn del ai
solvente a temperaturas entre 30 y 150¢C, pre~
ferentemente 70 -~ 1202C, por ejemplo pasando el
textil aprestado a través de un tunel secador,
en caso dado calentado. Bl tiempo necesario -

25, para lograr una reticulacion suficiente depen-
de de la temperaturs de reaccidn y de la natu-
raleza del componente de reticulacidn y puede
variar entre algunos segundos y dias. Preferen
temente se selecciona el medio de reticulacion

30, v la temperatura de manera que la reticulacidn
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esté terminads en pocos minutos d¢ manera que
una gota de disolvente aplicada sobre el tex~
$il aprestado solo hinche el apresto pero no
origine wna aglutinscidn o estirado de hilos.
En caso de emplearse resinas de formaldehido
se logra la reticulacion mediante la adieion
de Acidos libres, tal como dcido oxalico, aci
do maleico, ya a temperaturas alrededor de 89
2C en el plazo de 3 minutos,.

Como masas de aplicacion se em
Plean soluciones de polimerizados tanto sin pig
mentar como también pigmentadas. Para la pig
mentacion entran en consideracidn, ademés do -
los pigmentos de colorantes orgénicos, los =~
pigmentos inorganicos, tales como caolina, did
xido de titanio, pigmentos colorantes a base =
de hierro u Oxido de cromo, pero preferentemen
te dcidos siliecicos precipitados u obtenidos ~
pirogénicamente. Mientras que los materiales
de relleno del acido silicico se emplean prefe
rentemente hastea un 50%, referido al polimeri-
zado solido, los otros pigmentos o materiales
de relleno se pueden agregar en un 100% (refe-
rido a la substancia sélida). Mediante la pig
mentacion se logra una superficie libre de =
aglutinacién., En las aplicaciones sin pigmen-
tar sé puede lograr una superficie seca del =
apresto, bien mediante una aplicacién libre de
aglutinacidn con un polimerizado no aglutinan-

te, espolvoreando con talco, polvo de maiz y =~
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otros o bien sometiendole & una ulterior hidro-
fobizacidn,

Para le hidrofobizacidén de los =
aprestos entran preferentemente en consideracidn
los medios de impregnacidén a base de silicona;
pero también son adecuados otros medios de im -
pregnacién; por ejemplo a base de parafina, com
plejos de dcido perfluorocarboxilico-cromo o me
dios de hidrofobizacidn modificados por isvcia-
natos encubiertos,

Con las soluciones de polimeriza
do mencionadas se pueden aprestar tejidos segﬁn
los métodos de aprestacidn usuales en una 0 va=-
rias pasadas. Preferentemente se aprestan los -
tejidos de algoddén, poliamida, poliéster o poli
éster-algoddn del peso 50-200 g /m2 con capas
de 5 - 100 g de polimerizado/m2, preferentemen-
te110 ~ 30 g/m2, mediante nivelador de aire o
tela engomada. Para lograr una superficie de -
la mercancia especialmente lisa se puede efec-
tuar en los tejidos de algoddn o mezclas con al
goddn antes del aprestado, o después de la pri-
mera pasada, un tratamiento con calandra, Ya -
con una muy reducida cantidad de aplicacion se
lograr un claro aumento de la impermeabilidad -
al agua y al viento de los tejidos tratados, pu
diéndose, mediante variacion de la clase y canti
dad de los materiales de relleno, lograr una ex
celente permeabilidad al vapor de aguna. Una -

ventaja especial consiste, al emplear los poli-
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merizados mencionados, en la elevada capacidad
de recepcion de pigmentos para los materiales
de relleno de poco peso a granel, es decir de
gran superficie, tal como los mencionados mate
riales de relleno de acido silicico. Mediante
una ulterior hidrofobizacion se puede mejorar
mas la impermeabilidad al agua sin que por ello
se reduzca la permezabilidad algire y al vapor
de agua.

Tales aprestos son especialmen-
te adecuzdos para la vestimenta de mal tiewpo,
ya que muestran buenas propiedades fisiolégi-=
cas y son estables a multiples limpiezas con ~
las soluciones de detergentes usuales en el =
mercado o a los disolventes, tales como benci-
na 0 percloroetilenoc.

Ejemplo 1

Un tejido de algodon liso del -
peso 120 g/m2 se apresta mediante nivelador de
aire con la siguiente mezclas

1000 partes en peso de solucidn de poli-
merizado A
100 partes en peso de un acido silicico
precipitado, altamente dluperso
200 partes en peso de acetato etilico
40 partes en peso de un condensado pre
vio de formaldehido a base de éter
hexametilol-melaminbutilico (al 55%).

Se gplican aproximadamente 10 g/
m3, a continuacion se seca el tejido a 80°C y =
se alisa con 2 t de presion entre cilindros de
acero y papel. El mismo proceso, sin allsamien

t0, se repite otras dos veces y el tejido se de
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ja entonces durante 3 minutos a 1202C, Se obw-

tiene un apresto sobre el tejido con un peso -
total de 135 g/m2 que es estable a una presidn
de agua de 1000 mm columna de agua segun DIN -~
53886, Después de un tratamiento en percloro-
etileno durante una hora a 202 C muestra el tg
jido aprestado ain una impermeabilidad al agia
de 900 mm columnas de agua. la permeabilidad -
al vapor de agua de este tejido era de 5,0 mg/
em2.seg con una diferencia de humedad del 95%
y 202C, EL apresto le deja al tejido un tacto
suave., ILa solucion de polimerizado A se obhig
ne como sigue:

19 100 partes de acetato etilico

12 050 partes de acrilato n~butilico

317 partes de acido acrilico

317 partes de metacrilato 2-hidroxipro
pilico

24 partes de peroxido benzoilico

5 partes de gzodiisobutironitrilo

La solucidén se polimerize bajo -
atmdofera de I, & 702C haste un contenido de 86
lidos de 34 % en peso, después se aumenta la -
tenperatvra a 75¢C y se termina de polimerisar
hasta un contenido de sélidos de mds del 3% en
peso, Se forma une solucidn de polimerizado -
clara como el agua con una viscogidad de 27 110
cp a 202C y una velocidad de cizallamiento de -
0,355 cn/seg. Bl polimerizado tiene un valor K

segin Pikentscher de 61,6,
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511 §earae acetato butilico
como disolvente tiene el polimerizado un va~
lor K segiun Fikentscher de 58.
Ejemplo 2

Un tejido de poliamida del pg
s0 60 g/m2 se apresta mediante nivelador de
aire con la mezcla siguiente;

1000 partes en peso de solucion de po-
limerizado B

100 partes en peso de un acido »111u¢
co precipitado, altamente disper—
t“o -
200 partes en peso de condensado pre-
vio de formaldehido a base de urea
etilénica (aproximadamente al 50%)

30 partes en peso de gcido maleico,
al 10%, disuelto en etanol,

Se apresta en igual forma como
descrito en el ejemplo 1. El apresto termina
do tiene un peso total de 75 g/m2 y muestra -
antes y después del tratamiento un percloroe-
tileno, como indicado en el ejemplo 1, una im
permegbilidad al agua de mds de 2000 mm de co
lumna de agua. La permeabilidad sl vapor de
agua ascendid a 6,0 mg/cm2. seg. con una dife
rencia de humedad de 95% y 202C, El apresto
le da al tejido un tacto agradablemente suave,

Ia solucion de polimerizado B
se obtiene como sigue:

Se procede exactamente como pg
ra la solucion de polimerizado A, solo que en
lugar de acrilato butilico se emplea una mez-

cla de 6000 partes de acrilato etilico y 6050
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partes de acrilato butilico. El polimerizado

tiene un valor K segun Fikentscher de 66 y la

solucion de polimerizado formada una viscosi-

dad de 37 000 cp, medido a 209C en el viscosi

metro de rotacion de Haake.

Ejemplo 3

g0 60 g/m2

Un tejido de poliamida del pe~

se apresta mediuante nivelzsdor de -

aire con aproximadamente 10 g/m2 de la mezcla

siguientes

1000

40

30

partes en peso de solucidn de poli
merizado A

partes en peso de condensado previo
de formaldehido a base de pro§ilena
-urea (aproximadamente al 60%

partes en peso de acido maleinico -
disgueltas en 27 partes en peso de =
alcohol etilico,

A continuacion se aplican dos

pasadas, cada una de aproximadamente 30 g/m2 -

de la mezcla siguiente, mediante nivelador de

tela engomadas

1000

50

50

340

partes en peso de solucion de poli-
merizado C

partes en peso de dcido silicico al
tamente disperso

partes en peso de un condensado pre
vio de formaldehido a base de propl
leno-urea (aproximadamente al 60%

partes en peso de dcido maleico di-
suelto en 27 partes en peso de alco
hol etdlico.

El secado y la fijacidn se efeg

tla como indicado en el ejemplo 2.

Se obtiene un apresto transpa -

rente, libre de aglutinante con un peso total
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de 95 g/m2 que es estable al tratamiento en -

percloroetileno segun el ejemplo L.

Ia solucidn de polimerizado C
se obtiene como sigue:

En una caldera de agitacicn, -
enjuagada con nitrégeno, y provista de refri-
gerador al reflujo se introducen 8000 partes
de la siguiente mezcla de reaccion:

24 000 partes de acetato etilico
22 800 partes de acrilato etilico

600 partes de metecrilato 2-hidrexi-
propilico

600 partes de dcido/acrilico
72 partes de perdxido benzoilico
8 partes de agzodiisobutironitrilo

La mezcla de reaccion que se -
encuentra en la caldera se calienta a 722C has
ta que se inicia la polimerizacidnm. Después
se introduce la restante parte de la mezcla de
reaccion tan rapidamente, que la temperatura -
de reaccidn en ningun caso sobrepase los 802C,
La polimerizacion se termina a B802C.

Le solucidn Ge polimerizado for
mada tiene un contenido en cuerpos solidos del
40% y a 209C una viscosidad de 33 000 cp, medi
do en el wiscosimetro de rotacidn de Haake; el
valor K del polimerizado asciende gz 67.
Ejemplo 4

Se procede como en el ejemplo
3, so0lo que para la pasada previa en lugar del

polimerizado A se emplea el polimerizado D. Es
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te apresto da también sobre tejido de algodon,
tal y como se empleo en el ejemplo 1, un tacto
agradablemente suave.
La solucion de polimerizado D -
se Obtiene como sigue:
47 750 partes de acetato etilico
30 100 partes de acrilato butilico

792 partgs de metacrilato 2~hidroxi =
propilico

792 partes de Scido metacr{lico
3,5 partes de azodiisobutironitrilo
10 partes de peroxido benzoilico

La solucion se polimeriza, has-
ta un contenido de material sélido del 33% en
peso, a 702C, después se agregan aun 10 partes
de peroxido benzoilico y la polimerizacion se
termina a 702C, Se forma una solucidén de poli
merizado clara como el agua, estable al almace
namiento, con un contenido de material sdlido
del 39,8 % y una viscosidad de 36 000 cp, medi
do a 202C en el viscosimetro de rotacidn de Hg
eke, Bl valor K segun Fikentscher se encuentra
en 70 (medido en formamida dimet{lica).

En lugar de la solucidén de poli
merizacion D se puede emplear también la solu~
cién de polimerizacidn B que se obtiene como -
gigue:

La obtencion se efectua como pa
ra el polimerizado D, solo que se emplean 1190
partes en peso de metacrilato 2-hidroxipropili

co y 400 partes en peso de dcido metacrilico.
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Mediante un nivelado sencillo
o multiple se aplican sobre el tejido capas
de 5 - 100 g de substancia solida de polime-
rizado/m2 secandose el disolvente después de
cada pasada ¥ a continuacidn secando durante
el tiempo y temperatura necesarios para la re
ticulacion.

N o T A

Degerita suficientemente la -
naturaleza del invento, asi como la manera -
de realizarlo en la practica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormenté
indicadas son suscepitibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental., También se hace constar que el
invento corresponde a une solicitud de Paten
te presentada en Alemania con fecha 19 de ma
yo de 1,964, bajo el mimero F 42,913 IVe/8 ,
acogiéndose por tanto a los beneficios que -
conceden los Convenios Internacionales en vi
gor, siendo 1o que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Pa
tente de Invencion por 20 afios en Espafia so-
bre: "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE -
APRESTOS TEXTILES, RESISTENTES A LO3 DISOLVEN
TES"; caracterizandose por lo siguiente:

18 .~ Procedimiento para la pro
duccidn de aprestos textiles, resistentes a
los disolventes, aplicando sobre los textliles

polimerizados, que contienen radicales reacti
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vos, y medios de reticwlacion, que pueden reagc

cionar con los radicales reactivos de los po-
limerizables bajo formecion de productos reti
culados, ¥y a continuacion reaccionando entre
si los polimerizados y los medios de reticulg
cion, caracterizado, porque come polimerizudos
que contienen radicales reactivos se emplean -
polimerizados mixtos solubles en disolventes -
orgenicos que contienen mopolimerizados 89 - 99
% en peso de ésteres del doido acrilico, cuyv
componente alcoholico se compone de alcoholes
monovalentes con 2-4 atomos de carbono, 0,5 -
5 % en peso de metacrilato 2-hidroxiprdpili-
coy 0,5 - 5 % en peso de dcido acerilico y/o
metacrilico,

28 ,~ Procedimiento segin la rei
vindicacidén 1, caracterizado porque se emplean
polimerizados mixtos que se han obtenido copo-
limerizando 1l¢s mencionzdos monomeros en solu-
cion al 3I ~ 55 % a temperaturas inferiores a
85 2 C,

38,~ Procedimiento para la pro=-
duccion de aprestos textiles, resistentes a =—
los disolventes, tal y como queda sustancial-

mente descrito en la presente lMemoria.






	Bibliographic data
	Description
	Claims



