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PATENTE DE INVENCION

"Procedimiento para la  condensación de acetileno-mo 
no-ureina con acrilamida".

NOBEL-BOZEL, entidad francesa, residente en 67, Bou- 
levard Haussmann, París 8eme, Francia.

La presente invención se refiere 

a perfeccionamientos en aprestos a Base de ac'rilami- 

da y acetileno-mono ureína.
La patente española NS 304.631, - 

5. del 16 de febrero de 1 . 965, ya describe un nuevo pro

Mo4. !M
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ducto resultante de l a  reacción de una molécula de -  

acetileno-mono-ureína (designada en adelante con la  
referencia AMU) y una molécula de acrilamida (desig­

nada en adelante con la  s ig la  AA), y adecuado para -  

preparar aprestos de terminación de materiales tex ti 

les celulósicos. En efecto, por tratamiento con for 

maldehido, e l producto básico arriba descrito dá de­
rivados metilolados (ANU/AA-m) cuya acción de apres­

to sobre tex tile s  es superior a la  que puede obtener 

se con productos de apresto conocidos, ta les como la  

acetileno-mono-ureína dimetilolada (AMU-m).
Los productos metilolados pueden 

ser preparados "in s itu " , por ejemplo por condensa­

ción simultánea de urea y glioxal (constituyentes de 

la  acetileno-mono-ureína) * acrilamida y formaldehido. 
Esta preparación "in situ" puede considerarse adecúa 

da desde e l punto de v is ta  económico-industrial por­
que baja los costos de fabricación del producto AMU/ 

AA-m. Sin embargo, la  acrilamida sigue siendo un pro 

ducto relativamente costoso y l a  cantidad u tilizada  

en la  reacción es grande, ya que se consume una molé 

cula-gramo de acrilamida por moléculargramo de aceti 

leno-mono-ureína.
De acuerdo a l a  presente invención 

se ha constatado que pueden conferirse mejores propie 

dades a l a  acetileno-mono-ureína dimetilolada (AMU-m) 
destinada al apresto de tex tile s  por medio de ac rila  
mida, aplicando ésta  última en proporciones muy infe 
riores a una molécula-gramo de acrilamida por molécu 

la-gramo de AMU-m.
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En consecuencia, e l objeto de la  

presente invención es un producto de apresto para -  

te x tile s , constituido esencialmente por acetileno-mo 

no-ureína dimetilolada modificada por incorporación 

de acrilamida en una proporción menor de un mol de -  

acrilamida por mol de acetileno-mono-ureína dimeti­

lolada.
De acuerdo a o tra  característica  

de la  presente invención, la  acrilomida asociada a la  
acetileno-mono-ureína dimetilada puede hallarse al §s.

tado lib re  o combinada.
Según o tra característica  de esta 

invención, l a  proporción de acrilamida u tilizada es­

tá  comprendida convenientemente entre 0,08 y 0,1  mol 

por cada mol de acetileno-mono-ureína dimetilolada.
El producto de apresto según la  -  

presente invención puede ser fácilmente preparado por 

condensación simultánea "in situ" de urea con glioxal 

(constituyentes de la  acetileno-mono-ureína), conden 
sación subsiguiente con formaldehido, y con una pro­

porción conveniente de acrilamida, por ejemplo una -  

proporción de n/10  moléculas-gramb de acrilamida, o 
menos, por cada n moléculas gramo de AMU-m. Se for­
ma así "in situ" una pequeña proporción de AMU/AA-m, 

y el resto de la  mezcla está constituido por acetilje 

no-mono-ureína dimetilolada (AMUJ-m).
De acuerdo a una forma de realiza 

ción ventajosa del procedimiento de preparación del 
producto de apresto según l a  presente invención, se 

condensa un equivalente molecular de urea con un equi



5.

10.

15.

20.

25.

30,

valente molecular* de glioxal, con 0,08 a 0,1  t/qüiva- 

lentes moleculares de acrilamida y una proporción su 

fioiente de formaldehiao para obtener la  metilolación 

completa^ más un pequeño exceso con relación a la  -  

cantidad estequiomótrica, para lograr dicha m etilola 

ción to ta l.
De acuerdo a una variante del prj3 

cedimiento de preparación de las composiciones de -  

apresto según la  presente invención, se condensa un 

equivalente molecular de urea con un equivalente mo­

lecular de glioxal, y luego con una proporción su fi­

ciente de formaldehido para obtener l a  metilolación 

completa, más un pequeño exceso con respecto a la  -  

cantidad estequiomótrica para obtener dicha m etilola 
ción to ta l. Se obtiene así una acetileno-mono-ureí- 

na dimetilolada, que se mezcla en fr ío , con una pro­
porción conveniente de acrilamida, por ejemplo 0,08 
a 0,1  equivalentes moleculares.

De acuerdo a o tra ca rac te rís tica  
de la  presente invención, esta  última cubre también 
un procedimiento de tratamiento de materiales te x ti­
les por medio de un producto de apresto del tipo -  

arriba citado, y que se caracteriza porque para f i ja r  

dicho producto de apresto se aplica un catalizador cons 
titu ído  por ácido glioxílico  o una composición a base 

de ácido g liox ílico .
Como ejemplo de una composición -  

ventajosamente aplicable puede c itarse , además de una 

solución de ácido g liox ílico , una mezcla de ácido glit) 
x ílico  con n itra to  de cinc y ácido tric lo roacético , o
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composiciones análogas.

En una forma de realización prác­

tic a  del proceso de tratamiento se lleva la  solución 

que contiene el producto de apresto activo, a la  di­

lución deseada, agregando agua hasta disolver e l ca­

talizador y otros eventuales auxiliares. Se impreg­

na luego e l tejido con la  solución así preparada y a 

continuación se continúa e l tratamiento en la  forma 

habitual.
La invención será ilustrada a con 

tinuación en base algunos ejemplos de realización no 

lim ita tivos.
El ejemplo 1 se refiere a l a  pre­

paración "in situ" de un apresto constituido por ace 

tileno-mono-ureína dimetilolada combinada con una pe 

quena proporción de acrilamida.
El ejemplo 2 se refiere a la  pre­

paración "in situ" de un apresto constituido por ace 

tileno-mono-ureína, dimetilolada, con una pequeña pro 

porción de acrilamida lib re .
El ejemplo 3 se refiere a la  prepa 

ración de un apresto testigo , constituido por aceti- 

leno-mono-ureíha dimetilolada.
EJEMPLO 1

En 400 g (2,0 moles) de una solu­

ción de glioxal al 30%, ajustada a pH 6,1  por adición 

de una solución alcalina, se disuelven bajo agitación, 
124 g (2,0 moles) de urea, manteniendo la  temperatu­
ra  entre 18 y 20SC. Se deja en reposo la  preparación 

durante 8 a 12 horas a temperatura ambiente. A la  -



solución resultante se agregan 460 g de una solu­

ción de formaldehido al 40% en volumen (36, 5% en pe­

so) y se ajusta a pH 8,3 -  8,4  por adición de b arita  

hidratada. La temperatura es de 18 a 20SC. Luego se 

agregan 12,25 g (0,172 moles) de acrilamida y 4,5 g 

de trietanolamina. Se calien ta a 60SC y se mantie­

ne a esta  temperatura durante 4 horas. El pH duran 

te l a  reacción debe ser 8,3 -  8,4. Se enfría  a 20SC 

y se neu tra liza mediante una corriente de 602. El pH, 
al fin a l de la  neutralización, es de 7,9 -  8,0. Lúe 

go se f i l t r a .  Se obtienen 1000 g de un líquido cla­

ro, prácticamente incoloro con 40% de extracto seco. 
Densidad: 1,17 -  1,18. Formaldehido lib re  5 a 6%. 
EJEMPLO 2

Se procede como en el Ejemplo 1, 

con la  única diferencia que no se somete l a  acrilami 

da a una condensación en caliente con la  dim etilol- 

acetileno-mono-ureína. Simplemente se agrega la  acri 

lamida al fin a l del proceso.
EJEMPLO 3

Se efectúa la  condensación en las 

condiciones indicadas en e l ejemplo 1 , pero en ausen 

cia  de acrilamida.
ENSAYOS DE TRATAMIENTO DE TEXTILES

Se impregna e l foulard mediante -  

una solución acuosa que contiene 125 g /l i tro  del pro 

ducto de condensación del ejemplo 1 , un tejido  de po 

pelín de algodón blanqueado, de doble retorcido. Se 

agrega 18% en peso-(es decir 18 g por 100 g de re s i­

na seca) de un catalizador de fórmula.



Nitrato de cinc . . . .  39,2 g
Acido a c é tic o .......... 0,8 g ) Ca1á.izador I

Agua..........................  60,0 g )

Luego se exprime e l tejido hasta 

70%. Se seca sobre cuadro a 120SC y se condensa du­

rante tres minutos a 1509C en un túnel de secado bien 

ventilado.
La tab la I  reproduce los resa lta ­

dos de los ensayos efectuados sobre este te jido .

La resistencia  al arrugado se mi­

de en el aparato DAM de acuerdo a las especificacio­

nes I .T .F ., similares a las de la  norma AATCC 66-1959T. 

En general, la  resistencia  al arrugado se expresa por 

el valor del ángulo remanente de un tejido previamen 

te plegado en las condiciones fijadas por las normas.
Los lavados se efectúan en un lava 

rropas a tambor, con inversión de marcha, durante 10 

minutos a 8020. A ta l  efecto se usa una mezcla de -  
jabón y carbonato de sodio.

La resistencia  dinamométrica se -  
mide según la  norma AFNOR G 07-001. Se expresa como 

la  fuerza necesaria para romper ana probeta de t e j i ­
do de 5 cm de ancho.

Para la  resis tencia  al cloro se -  
usa e l aparato "Scorch Tester" según norma AATCC92- 
1962. Según este ensayo se tra tan  las muestras con 

hipoclorito y después del secado se calientan entre 

las dos placas del"Scorch Tester" a 18020. Luego se 

determina la  pérdida con relación a las probetas tra  

tadas, no pasadas- por el "Scorch Tester".
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El mismo tratamiento se aplaca a 

un tejido idéntico, por pasaje a través de un baño -  
con 125 g /li tro  de producto de condensación según e l 

ejemplo 2 .
Se procede en la  misma forma para 

una tercera muestra de tejido  impregnada con un baño 

que contiene 125 g /li tro  del producto de condensación 

del ejemplo 3 .
Se ha efectuado la  misma serie de 

ensayos con tres soluciones de 125 g /li tro  ( la  prime 

ra  del producto del ejemplo 1 , l a  segunda del produc 

to del ejemplo 2 y la  tercera del producto del ejem­
plo 3 ) pero usando 18% en peso de un catalizador de 

fórmula:
Acido glioxílico  al 80%............ 3,95 g )
Solución de n itra to  de cinc 4QS )

Be.. 82,00 g ) Catalr- ) zadorll
Acido tricloroacético  a l 95% . . .  3*30 g )

Los resultados de estos seis ensa

yos están resumidos en la  siguiente tab la  1 .
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T A B  L A  I

Tipo de ensayo Resistencia - Resistencia al arrugado (Cai
dinamometrica

(kg)
Cadena 4- trama Original

Des Pues de 
- . 8 lavados

Tejido sin  tra ta r 117^2 192

Producto del 
ejemplo 1

73 285 283
Catalizador 1 Producto del 

ejemplo 2
74,9 274 271

Producto del 
ejemplo 3

76,6 273 271

Producto del 
ejemplo 1

60,6 292 292

Catalizador 11 Producto del 
ejemplo 2

71,0 291 286

Producto del 
ejemplo 3

72,6 287 272
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.-.yn gado (Carena 4- Trama
ünsayo con -  
Scorch Tester %

.' f ^lAa pues de 
. 8 lavados

Después de 
10 lavados Originai

283 270

271 252

271 258

292 282 -  5,4
286 275 0,3
272 266 4 4,6
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El examen de estos resultados de­

muestra que la  adición de acrilamida mejora las pro­
piedades del apresto, y que para obtener el mejor -  

efecto es necesario la  condensación de la  acrilamida 

5 . con acetileno-mono-ureína y formaldehido. Por otra

parte, se comprueba la  superioridad del catalizador 
I I  sobre e l catalizador I .

La resis tencia  de los aprestos a 
la  h id ró lisis  ácido se ensaya por el siguiente meto- 

10 . do:

Los tejidos pasan por baños de 160 
g /li tro  de derivados metilolados correspondientes a 

los ejemplos 1 a 3, en presencia de catalizador I  ó 
I I .

15. Para los enjuagues se han u ti l iz a
do diversas soluciones "buffer" acuosas

pH 1,9 : 50g/l urea
15g/l ácido fosfórico

PH 3: 20g /l fosfato monosódico
más ácido fosfórico

pH 5: 20 g/1 ácido acético concentrado
más solución de soda.

Se tra ta  durante 30 minutos a 80SC 
en dichas soluciones acidas.

La tab la  I I  reproduce los ángulos 
20. de desarrugado en seco de los tejidos aprestados so­

metidos al tratamiento ácido, así como la  pérdida de 
inarrugabilidad considerada en % con relación a l a  -  

ganancia de inarrugabilidad conferida por el apresto
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original.

Pérdida % = Angulo original -  Angulo después del enjuague) 
Angulo original -  Angulo del tejido sin  tra ta r

T A B L A  II

Apresto Producto s 
ìj empio 1

egún Producto según 
ejemplo 2

Producto según -  
ejemplo 3

2a ta l i za- 
lor 1

Cataliza 
dor 11 *"

Cataliza­
dor 1

Cataliza 
dor 11 **

Cataliza­
dor 1

Catali­
zador 11

ph Inarrugabili- 
dad Cadena 4-Tra 

1.9 ma. "
225 252 223 233 203 230

pérdida % 67% 46,5% 69% 61,6% 28% 62%

Inarrugabili- 
pH dad Cadena 4- I ra  

má
261 272 255 266 243 261

3 pérdida % 31% 28,5% 37,5% 35,5% 43% 31%

Inarrugabili- 
ph dad Cadena 4* Ira  

ma.
280 284 277 282 268 270

pérdida % 12% 10 , 8% 15,8% 14,7% 17 , 8% 15%

Se observa en general la  superior! 
dad de la  condensación con acrilamida incorporada se 
gún el ejemplo I ,  asociada con e l catalizador I I .

La acción del cloro sobre los te -  
5 . jidos sometidos al enjuague ácido en las condiciones 

indicadas^ ha sido ensayada según l a  norma AATCC 92- 
1962, y evaluada en el'fScorch Tester". Los resu lta­

dos figuran en l a  tab la  I I I .  ^
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T A B L A  I I I

pH baño de 
enjuague

Producto según ejem 
olo 1

Producto según ejem 
rio  2

Producto según ejem 
Pío 3

Cataliza­
dor 1

Cataliza 
dor 11 ""

Cataliza­
dor 1

Cataliza­
dor 11

Catalizad 
dor L

Cataliza­
dor 11

1,9 46 30 40 32 48

3 28 1 26 8 37 16

5 -12 3 2 -20 14 7

También en este caso se reg is tra  

menor pérdida de resistencia  en presencia de ac rila - 

mida y una marcada ventaja del catalizador I I .
N O T A

5* Descrita suficientemente la  natu­
raleza del invento, así como la  manera de realizarlo  

en la  práotica, debe hacerse constar que las disposi 

oiones anteriormente indicadas son susceptibles de -  
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -  

*^* principio fundamental. También se hace constar que 

e l invento corresponde a una patente presentada en -  

Francia con fecha 30 de abril de 1.965, bajo e l núme 
ro PV. 15 467, acogiéndose por tanto a los beneficios 
que conceden los Convenios Internacionales en vigor, 

15. siendo lo que constituye la  esencia del referido in­

vento y por lo que se so lic ita  Patente de Invención 
por 20 anos en España sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA
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CONDENSACION DB ACEIILENO-NONO-UHEINA CON ACRILAÍíUDA";
caracterizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la  conden 

sación de acetileno-mono-ureína con acrilamida, ca­
racterizado porque comprende e l hacer reaccionar un 

mol de acetileno-mono-ureína dim etildada con 0,08 a 
0,1  moles de acrilamida.

23.- Procedimiento según la  r e i­

vindicación 1 , caracterizado porque la  acrilamida -  

que reacciona con l a  acetileno-mono-ureína dimetilo- 

lada se ha lla  en estado lib re .
3&.- Procedimiento según la  r e i­

vindicación 1 , caracterizado porque l a  acrilamida -  
que reacciona con la  acetileno-mono-ureína dimetilo- 

lada se h alla  combinada.
4 - .-  Procedimiento según las reiv in  

dicaciones l a ß ,  caracterizado porque se condensa un 

mol de gliosal con un mol de urea y se tra ta  d irecta  
mente el producto de condensación resultante con for 

maldehido, para formar el derivado dimetilolado; y -  
luego se tra ta  un mol de derivado dimetilolado con - 

0,08 a 0,1 moles de acrilamida.
53.- Procedimiento según la  r e i ­

vindicación precedente, caracterizado porque se tra ­

ta  e l producto de condensación con una cantidad de -  

formaldehido ligeramente superior a la  cantidad teó­

ricamente necesaria para efectuar la  metilolación de 

la  acetileno-mono-ureína formada.
63.- Procedimiento según laß r e i­

vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque se conden-



sa un mol de glioxal con un mol de urea y un ligero 

exceso de formaldehido, y se agregan en frío  de , -  

0,08 a 0,1  moles de acrilamida.

73.- Procedimiento para la  oonden 
sación de acetileno-mono-ureína con acrilamida; ta l  

y como queda sustancialmente descrito en la  presente 

Memoria.
Esta Memoria consta de catorce -  

hojas escritas a máquina :pcr una sola cara.
V/16A8R.BW

Madrid
NOBEL.
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