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ster

a favor de
RADUNER & CO., A.-G. =— de nacionalidad suiza - domiciliada en
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por :
"Procedimiento para obtener un material textil celuldsico resistente

a las arrugas y con resistencia al roce mejorada'.

===3 0002

Memoria descripitiva

El presente invento se refiere a materiales de celulosa ina-
rrugables y con resistencia mejorada al roce, y a un procedimiento
para producirlos. Mas conoretamente, este invento concierne a mate~

riales celuldsicos textiles perfeccionados y a wn procedimiento para
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su produccion, por el cual muestran un grado de cohesion molecular
mayor en el interior de las fibras de celulosa que en las porciones
periféricas de las mismas.

Modernas técnicas de acabado que, al aumentar la cohesidn in-
termolecular, especialmente por reticulacidén 6 enlace bransversal &
cruzado, comunicen & los géneros que contienen fibraes celuldsicas pro-
piedades tales como la recuperacion de los pliegues 6 dobleces en se-
co y/é en humedo, resistencia al lavedo y al desgaste, estabilidad di-
mensional, pliegueé o dobleces estables al lavado, acabados permanen—
tes, etc., aparte de disminuir la resistencia a la traccion y la mer-
ma de la resistencia al desgarro y a la propagacidn de éste, adolecen
del grave iroonveniente de reducir la resistencia al roce.

Se han hecho tentativas para evitar la merma de la resisten~
cia ol roce afladiendo suavizantes y otros agentes, empleando combina~
ciones especiales de productos de acabado, tratendo ulteriormente con
agentes de esponjamiento 0 hinchamiento, & variendo las condiciones
de reaccidn durante la formacidn de enlaces fransversales; pero en la
practica, cstos motodos no han proporcionado un aumento apreciable de
la resistencia del materizl al desgaste, & han influido de modo ton
adverso en otras propiedades ventajosas, que el efecto perseguido de
acabado se ha perdido 6 dejado de conseguir.

Se ha propuesto efectuar el enlace transversal.en 1os,teji§os
por el anverso o el reverso ﬁnicamente, ¥y prescindir del mismo en el
otro lado (véase, por ejemplo, la patente francesa 1.343.029).

Esto puede hacerse, por ej., aplicando agentes de enlace trans~
vers;l 3 reticulante, catalizadores positivos 0 negativos, mediante
métodos de revestimiento por detras O por delante, empleando espesan—
tes para evitar que calen al oiro lado, 0 czlentando durante el secé—
do 4 la induracidn solo desde una cara del tejido. Como los hilos se

entreoruzan y ondulan, se obtienen efectos de enlace transversal por
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segmentos, es decir, fibras e hilos aislados a lo large de ocuyos ejes

alternan segmentos con enlaces cruzados y segmentos sin enlaces cru=
zados. Esto se puede demostrar practicamente por medio de técnicas
de tintura. Puede haber segmentacion aungue un tejido se trate por
delante y por detrds de acuerdo con las técnicas conocidas antes ci-
tadasg,.

Tales procedimientos de enlace transversal con efecto segmen=
tario se han propuesto suponiendo que las mermas de resistencia al ro-
ce g causa de dicho enlace se pueden reducir alternando segmentos de
enlaces cruzados con otrog sin enlaces cruzados g lo largo del eje de
fibras e hilos. Los tejidos resultantes de estos métodos propuestos
hen de presentar asi diferencias myy notables entre segmentos de fi-
bre y de hilo y entre anverso y meverso en cuanto al grado de enlace
transversal, si quieren lograrse ventajas apreciables de resistencia
al roce. En la patente francesa 1.343.029 meneionada, se afirmaba
explicitamente que el lado de propiededes mecinicas mejores ha de man—
tenerse virtualmente inalterado por el enlace transversal.

Cuando se producen tejidos muy diferentes en el grado de enlam
ce transversal entre el anverso y el reverso, en condiociones de teje—
durfa, surgen dificultades muyy grandes. Es muy aificil (e imposible
en oaso de tejidos ligeros y delgados) regular exactamente y dupliocar
la penetracion de los agentes aplicados sdlo por un lado, de modo que
el enlace transversal no sea insuficiente (sin efectos satisfactorios
de acabado) ni excesivo (sin mejora de las propiedades mecénicas).

Las técnicas de revestimiento por delante & por detrds hacen
necesario el empleo de soluciones muy espesadas para regular la pe-
netracion de la pasta. Los espesantes utilizados a grandes concen=
traciones producen efectos secundarios perjudiciales, en particular
gran rigidez y tacto dspero inadecuado. ILas operaciones de corte,

en el caso de tejidos con enlace transversal g0lo por una cara, Son
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nés complicadas, pues una prenda determinads tiene que presentarse
siempre por el lado del enlace iransversal 6 por el otro, ya que am-
bos lados difieren en cuanto a absorcidn de suciedad, brillo optico,
afinidad & los golorantes, ¥ manchag durante el lavado. Tambien se
ha comprobado que las caras con enlace iransverssl y sin éste, des-
pues de lavados repetidos y ya desgastadas, presentan aspecto o tacto
diferentes, lo cual puede susoitar asimismo difiocultades.

Un objeto de este invento es una Ffibra celuldsica impregnada
con un compuesto capaz de formar enlaces intermoleculares enire gru-
pos hidroxilo celuldsicos, con lo que dicha fibra presenta un mas
alto gredo de cohesidn intermolecular sustancialmente uniforme entre
los citados grupos hidroxilo, en las zonas internas del diémetro de
la fibra impregnada, por toda su longitud, que en las porciones peri-
fericas de la misma.

Otro objeto del invento es un procedimiento parsa aumentar la
cohesién intermolecular de las fibras celuldsicas de los materisles
textiles, ocon preferencia hasta un grado que haga dichas fibras ce~
1ulésicgs insolubles en cuproamonio, con propiedades mejoradas, es-
pecialmente oon mayor resistencia al roce. Este procedimiento se ca-
racteriza por la aplicacidn de agentes de enlace transversel 0 Totie
culantes capaces de aumentar la oohesion intermolecular de la celulo—
sa, vy ocatalizadores de dicho enlaoce en el material textil, despues de
1o oual, a lo sumo durante la fijacidn al lavado de dicho agente de
enlace trensverssl en las fibras celuldsicas, la relacion molar entre
los tres componentes que participan en la reacoidn de enlace trans-
versal : &) grupos hidroxilo disponibles para el enlace transversél;
b) agente de dicho enlace, y c) catalizador eficaz del mismo, cambie
de tal modo que la relacidn entre los grupos hidroxilo disponibles
para el enlace oruzado y al menos uno de log otros componentes sea

mayor en las porciones periféricas de las fibras oeluldsicas indivie-
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duales, y, si se quiere, de los hilos, que en la parte centrsl 6 nu-
cleo respectivo; y seguidamente, el agente de enlace transversal o
de reticulacién se hace estable al lavado, sumentado asi la cohesin
intermolecular de las fibras celuldsicas, éon preferencia hasta ha-
cerlas insolubles en omproamonio.

Los expertos en la materia apreciaran facilmente otros obje-
tos del invento por la descripeion siguients del mismo y las reivin-
dicaociones.

Segin este procedimiento, se produce un tejido inarrugable
de dimensiones estabilizadas, que contlene material oceluldsico, con
resistencia mayor al roce, y que comprende hilos de Ffibras celuldsi~
cas impregnadas de un compuesto oapaz de formar enlaces intermolecu=
lares entre grupos hidroxile de la celulosa, en el que dichas fibras
muestran un grado de cohesidn intermolecular entre dichos grupos hi-
droxilo en las zonas internas del diametro de la fibra, por tofa la
longitud de losg hilos y fibras, casi uniformemente mayor que en las
periféricas superficiales 6 junto a ellas. De este modo, disminuye
el grado medio de cohesion intermolecular 6 de reticulacidn desdé el
nicleo central de cada fibra a su periferia. Esta distincidn se pue~
de mostrar cualitativamente con claridad mediante microfotografia de
fibras tefildas. Por este método, es posible diferenciar visualmente
zonas muy reticuladas de fibras e hilos de otras menos reticuladas &
sin enlace transversal en absoluto.

Se entiende por segmentacion la presencia en hilos individua~
les de zonas en las que todas las fibras componentes O varias tienen
un grado de reticulacion 6 enlace transversal muy diferente del de
otras zonas del mismo hilo a lo largo de su eje, y/6 de fibras indi-
viduales en las que el grado de reticulacidn es mu& diferente en unas
zonas que en otras, & lo largo de su eje. Es deoir, que un hilo y/6

fibra progsents zonagd myy reticuladas junto a otras poco 0 nada reti~
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culadas en el sentido de su longitud, y estos segmentos alteman mas
0 menos Tregularmente a intérvalos comparables usualmente, pero no
siempre, a la digtancia entre los oruces 6 intersecciones de los hi-
los. Tales segmentos comprenden siempre varias fibras, & sea que
zonas mas O menos reticuladas coinciden en varias de las fibras que
componen el hilo segmentado. Si esa segmentacidn oourre en fibras
individuales, no guarda relacidn ni depende de la distribucidn de las
partes oristalinas y amorfas microscopicamente pequefias de las fibras
celuldsicas, 6 sea de la estructura fibrosa. Se entiende por dis-
tribucidn agimétrica de enlaces transversales 6 oruces en el diéme-
tro de hilos y fibras, que hay un numero de ellas bastante mayor en
algunas parfes, fuera del nﬁcleo, que en otrass esto tampoco se re-
laciona virtualmente con la estructura de las fibras.

Se entiende por distribucidn sustancialmente uniforme & si~.
métrica de los enlaces cruzados la distribucidn de estos enlaces re-
cientes esencialmente por igual a lo largo del eje de las fibras y/6
de los hilos, 0 con simetr{s radisl respecto a la seccidn trensver-
sal de wn hilo de fibram, en el sentido de que el grado de retiocula~
oidn en partes de fibras de oristalinidad (y por ello de accesibili-
dad) similar es sustancizlmente uniforme 6 radielmente simétrica, 6
sea que no varia en grado aprecisble a lo largo del eje de las fi~
bras individuales ("uniforme"), & entre una parte de le seccidn trens-
versal fuers del ntoleo y otra ("simétrica"), oon excepcidn de dife-~
rencias de oruce debidas a la estructura fibrosa y existentes en to-
das las fibras celuldsicas reticuladas 6 de enlaces oruzados.

En hilos 6 fibras segmentadas, 6 con reticulazoidn asimétrica,
tefiidas, oomo se desoribe mis adelante, con colorantes mas bien fije~
dos en partes relativamente no reticuladas de fibras celuldsicas, se
obtienen matioces distintos muy definidos entre segmentos de diferen—

te grado de reticulacién, & sea a lo largo del eje de los hilos y/d
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fibras, 0 en las seociones brensversales de los hilos (fibras de tono

més subido en un sector que en otro); mientras que en lds materiales
textiles conforme al presente invento no se aprecian grandes diferen-
cias de tonalidad a 1o largo de los hilos & fibras, y en la seccion
transversal de fibras individuales se nota sobre todo un matiz bas-
tante més subido en sus porciones periféricase

Las figuras anexas son ilustraciones esquematicas destinadas
2 hacer mas comprensible el invento. Asi como en los procedimientos
ya conocidos sélo se reticulaba una cara del tejido (figura la), y
la otra no se modificaba (figura 1b), con lo que en los hilos (2 lo
largo del eje) alternaban segmentos reticulados (figura 2a) con otros
sin retioular (figura 2b), igual que en las fibras individuales (fi-
gura 2g), v los hilos a través de su diametro (vistos en su seocidn
transversal) constaba de una parte compuesta solamente de fibras re-
ticuladas (figure ag) y otra parte solamente de fibras no reticula~
das, y el resto de fibras de ambas clases en distribuoidn asimétrica,
on ¢l presente vrocedimiento son fundamentalmente distintas la dis—
posicidn y la distribucion. Aqui, los hilos presentan en toda su
longitud una reticulacidn 6 enlace oruzddo sustancislmente uniforme,
y redislmente simétrico en toda la seccidn transversal (figura 3), ¥
lo mismo sucede con las fibras individuales (figura 4), las cuales
consisten en porciones anulares periféricas con un bajo grado de re~
tioulacidn (figuras 3a, 4a) y un nicleo my reticulado (figuras 3b,
4b)s Por la flexibilidad del presente procedimiento, es posible ob-
tener, eligiendo bien las condiociones de tratamiento, una reticula-
cidn del niicleo del hilo ademas de la del nuocleo de la fibra, es de-
cir, que el grado medio de retioulacion de las fibras individuales
de celulosa aumenta de la periferia al nileleo del hilo (figura 5),
donde lag fibras situadas junteo a la superficie (figura ﬁg) y las

proximas al nloleo (figure 54) muestra enlace transversal del nicleo
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de las fibras, si bien las primeras muestran porciones anulé.res Do~
riféricas de celulosa poco & nada reticuladas (figure 5a) mas amplias
que las situadas cerca del centro del hiloj en ambos casos, esas por-
ciones perifericas encierran un nicleo fuertemente reticulado (figu-
ra 5b)e

_ Pueden emplearse colorante tales como azul fijo de cloraniie
ne 2 RLL ({ndice de colores : azul directo 80), de CIBA Ltd., de Bam
gilea, para determinar las diferencias del grado de cohesidn intermo-
lecular, por ejemplo, poniendo en contacto unos treinta minutos, a

80 ¢, una muestra de 30 g con una solucién que contenga 0,5 g/litro
de colorant? y 10 g/li-bro de sulfato de sodio, enjuagando el mate-
rial en ocaliente y en frfo, y secéndolo para obtener los resultados
expuestos.

Ninguna de las teorias formuladas hasta ahora y antes menciow
nadas, podria haber sugerido 6 previsto que un material textil com-
puesto uniformemente de fibras de nucleo retioculado presentara pro—
piedades mecanicas mejores, tales como mayor resistencia al roce, que
un material textil 'bratado del modo usual con un rendimiento practi-
camente igual (particularmente respecto a la resistencia al lavado y
al desgaste); pues en el presente procedimiento, fibras e hilos se
cruzan uniformemente en toda su longitud, donde por ello se han so-
metido a la merma de extensibilidad que, segin an’ceri;res teorias,
era lo que reducia la resistencia al roce. ' '

Se ha comprobado que el material textil tratado conforme al-
invento muestra mayor resistencia no sdlo al roce, sino tambien a la
traccidén y al desgarro, gye otro igual tratado con un bafio del mismo
reticulante, a conoentraocidn y en condiciones idénticas, pero sin re-
ticulacion en el nucleo. Ademas, pueds ofrecer ventajas en otro; as-
pectos, como mancharse menos y tener mejor tacto y mas suavidad; y

(en contraste oon géneros textiles retioulados por el haz O el Tevés),
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se presta al corte y a la confeccidn de prendas sin dificultades, por
procedimientos corrientes.

¥l procedimiento conforme al presente invento es tan flexible,
que permite cambiar entre la reticulacion del nucleo de las fibras
(porciones periféricas de cada fibra menos reticuladas que el niicleo)
¥ la reticulacién del nticleo de los hilos (sumento del grado medio de
retioulacidn de las fibras simples desde la periferia al nicleo a lo
largo del didmetro & en la seccidén transversal de los hilos, donde al
menos varias fibras individuales tienen reticulado el nicleo)s As{,
por ejemplo, se puede obiener un material en el que el grado medio de
reticulaocidn de las fibras individuales es virtualmente el mismo en
toda la seceidn trensversal de los hilos, con las distintas fibras
retioculadas en el niicleo; & bien (variando las oondiciones téonicas),
producir la reticulacién de lag fibras y del hilo al mismo tiempo, &
sea una disminucion del grado medio de reticulacidén desde la perife-
ria del hilo y de las distintas fibras hacia el centro. Ademas, es
posible variar (tembien eligiendo condioiones téonicas adecuadas) la
diferencia entre el grado de reticulacién de las porciones periferi-
cas y del nucleo de las fibras individuales, en partioular el espe-
gor de la porcidén anular periférica con escasa 6 nula reticulacidn.

El procedimiento conforme al invento se puede aplicar a una
gran variedad de reticulantes y de operaciones de acabado. Sirve
para variar el equilibrio entre la recuperacién de los pliegues 0
dobleces del material tratado en seco y en himedo, mejorando sus pro-
piedades mecénicas, como resistencia al roce.

La expresion "cambiar & variar la relacidn molecular entre
los grupos hidroxilo, reticulantes y catalizadores" signifioca que
la relacidn molecular entre los tres componentes reactivogs a) gru~-
pos hidroxilo disponibles; b) reticulante & agente de oruce, ¥ o)

catalizador eficaz, varia de modo que la relacidn entre los grupos
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hidroxilo y el reticulante y/é el catalizador es meyor en lz superfi-’
cie de las fibras que en su interior. Obteniendo esta relacidn, se
consigue mayor cohesidn intermolecular en el interior de las distin-
tas fibras que haoia su pariferis supserficial, por ger la Ietioula;
cién mas intensa entre los grupos hidroxilo celuldsicos y los agentes
de acabado dentro de las fibras que por fueras HEL nimero total de
grupos hidroxilo disponibles comprende los celuldsicos y otros agre-
gedos presentes en forma de hidroxicompuestos.

Variando la relacidn molar entre los tres componentes reactis
vos 1o mas tarde posible, durante la fijacidn del retioulante al lam
vado, de manera que la relacion entre el nimero de hidroxilos dispo-
nivles para-formar puentes con el reticulante y la concentracion efeo~
tiva de wno 2l menos de los otros dos componentes sea mayor en la su-
perfiocie de las fibras que en su interior, y fijando luego el reticu~
lante en el materisl a prueba de lavado, con preferencis mediante
tratamiento térmico, aumentando la cohesidn intermolecular de la ce-
lulosa, y se obtiene un buen acabado, y mejoran oonsiderablemente
las propiedades mecaniocas, sobre todo la resistencia al roce y el
tacto.

La relacion molar entre los grupos hidroxilo disponibles
pars formar puentes con ¢l agente de reticulacion y el nimero de mo-
18culas de éste y/6 la concentracion eficaz del catalizador en la
superficie de las fibras 0 de los hilos, se puede aumentar de los

gsipuientes modog @

% - Inactivacidn superficial

Reduciendo la centidad efectiva e catalizador en las POXCio
nes periféricas de las fibras, y si se quiere, en las de los hilos,
por sjemplo, mediente inactivacién superficial (neutralizacién supenr-

ficial del catalizador, al menos en parte, etco), se orea una situem
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cion en la que tienen lugar mas reacciones productoras de gﬁiaééguin-
termoleculares en las porciones intemmas de las fibrag, porque la inac-
tivacion superficial del catalizador reduce la cantidad del mismo dis~
ponible para catalizar reacciones en las partes O zonas periferices de
lag fibras.

En el caso de catalizadores acidos, por ejemplo, la cantidad
efectiva de los mismos se puede reducir mediante tratamiento superfi-
cial con agentes alcalinos 6 amortiguadores (Manticatalizadores").

La reduccidn de la cantidad efeotiva de catalizador en la superficie
puede hacerse antes & despues de evaporar la fase ligquida en que se
aplica sl material el agente de acabado y/6 el catalizador (por ejem-
plo, agua). Kl inactivante se puede aplicar en forma de soluoidn,
dispersidn, emulsidén O gas. Si se emplea una preparacion liquida,

la fase liguida puede ser 0 no miscible con el disolvente utilizado
pare aplicar el agente de acabado y el catalizador, 0 bien puede apli-
carse en forma de espuma. Los agentes empleados para la inactivacion
superficial del ocatalizador pueden elegirse de modo que por la es—
tructura (disposicidn de grupos polares) 6 la forma de su molécula,

6 su peso molecular, apenas puedan infiltrarse en los hilos & fibras,
1o cual limita efectivamente su actividad a la superficie. EL cata-
liggdor y/é el reticulante pueden eliminarse tambien de la superfi-
cie por disolucidn, en caso necesario con un disolvente que no sea
miscible 6 apenas lo sea con el que siga en la fibra, 0 en el que so-
lo se disuelva facilmente el catalizador, y no el retioulante. Pueden
afiadirse sales a preparasoiones liguidas acuosas para ajustar el poder
disolvente del bafio de lixiviacidn. En ciertas oircunstancias, los
anticatalizadores ge pueden aplicar al materlal junto con el reticu-
lante y el catalizador. Despues, es posible hacer que se desplacen
a la superficie de las fibras 6 los hilos, por ejemplc, evaporando la

fase 1{quida, con lo que reduoen la concentracidn efectiva del oata—
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lizador en la superficie.

Una forma partioularmente sencilla de reslizacidn del proce-
dimiento conforme al invento consiste en inactivar (por amortiguador
¥/ reaccidn quimica) los catalizadores de la reaccién mediante agen—
$es gaseosos en algun momento entre la aplicacidn del reticulante y
su fijacién final. Si los oatalizadores son &cidos, se puede empleax
por ejemplo, amoniaco gaseoso como inactivador (antioatalizador) an-
tes de secar 6 durante el secado (6 sea evaporacién del disolvente
del oual se haya tomado €l agente de acabado), 0, en particular, en—
tre el secado y la fijacidn a prueba de lavado del reticulante, 6 du-
vante esta ultima. Se ha comprobado que el tiempo de reaccidn puede
variar dent;r:o de amplios limites; por ejemplo, es posible inactivar
en pocos segundos, O prolongar el tiempo de inactivacidn, por ejem-
plo, prafticando todo el tratamiento con proposito de fijar el retiou-
lante respecto 2l lavado en presencia de un anticatalizador gaseoso,
Se pueden variar no sélo los tiempos de inactivacidn, sino tambien la
concentracion del inactivente. Fn particular es posible mantenerlos
muy bajos, lo oual es sin duda ventajoso en la produccidn textile. En
general, las concentraciones de los anticatalizadores gaseosos suelen
ser de 5 a 4.000 milimoles, con preferencis de 5 a 400 milimoles/m3
(reducidos a temperatura smbiente), y del orden de 1:500 a 100:1 res—
pecto a la concentracién del catalizador de retioulacidn que ha de
estar presente inactivado en el material textil. Se ha observado,
por ejemplo, que con gas amoniaco como inactivante, para reacciones
de formacidn de puente empleando oatalizadores dcidos, la resistenw
cia al roce no aumenta 'siempre en proporcidn lineel a la concentra—
cidn de amoniaco.

Tambien se ha comprobado gue el contenido en agua del mate~
rial textil y/é de la atmosfera de gas durante la inactivacidn es

critico, y puede servir para variar determinados efsotos, particuw
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larmente empleando inactivantes gaseosos. Si los hilos del material

textil contienen sgua ligada sodlo mécénicamente a2 la celulosa ( por
ejemplo, mas de 30 % de agua), es posible reticular el nucleo del hi-
lo (grédo medio de reticulacidn de las fibras simples junto a la pe-
riferia de los hilos, inferior al de las fibras simples del nuoleo
del hilo), y las distintas fibras muestran reticulado su nucleo en
la mayoria de los casos. Pero si la inactivacion se efectiia en pre-
sencia de cantidades relativamente pequefias de agua en las fibras, o
si éstas se hallan sustancialmente secas, pero la atmdsfers gaseosa
la contiene en cantidad moderada, solo se consigue reticular los ni-
cleos de las fibras, es decir, las fibras muestran en sustiancia el
mismo grado medio de reticulacion, cualquieras que sea si situacion

en ¢l hilo. En las formas preferidas de realizacion del invento, las
fibras de celulosa del material textil contienen no mas de 30 % de
agua, mejor menos de 20 %, mientras que la atmosfera gaseosa cargada
de gas inactivante tiene O-15 g de agua por cm3 de aire (las cifras
ge refieren a una temperatura de 20 2C).

Particularmente si se emplean tiempos breves de inactivacidn
es ventajoso hacer circular anticatalizéaores'gaseosos dentro de la
camara de reaccidn para conseguir una accidn reoiproca uniforme con
el catalizador.

Puede obtenerse una inactivacidn superfioial oon concentra-
ciones bajas de anticatalizadores gaseosos (oon tiempos breves de re-
accion) inmediatamente antes de fijar el agente de enlace transversal
al lavado, por ejemplo, empleando calor.

El tretemiento de inactivacidn se puede hacer a temperatura
ambiente 6 mas elevada.

La inactivacion puede efectuarse, por ejemplo, en cimaras oon
regulacidn de temperatura, admision de amoniaco, medios para aumentar

la humedad dentro de la camara, equipo de comprobacidn y mantenimiento
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de una concentracion determinada del gas anticatalizador y de la hu~
medad, y sistema de recirculacidn.

Para obtener efoctos sifilares, la atmdsfera gaseosa debe
oontener mas agua cuanta menos humedad hays dentro de las fibres.
Si éstas se hallan oasi secas y los tiempos de reaccidn son breves,
puede ser necesario aumentar la humedad de la atmésfera geosa hasta
cerca del punto de saturacién. BEn cembio, si las fibras estan hime-
das, apenas hay que iniroducir humedad en la atmdésfers gaseosa que
contiene el ges inactivante.

En términos generales, si ge aumente una de las variables

del procedimisento que influyen en el grado y el ritmo de inactive~

.cidn( &), concentracidn del inactivante; b), contenido en agua 6

gredo de hinchazdn de las fibras de celulosa; c), humedad de la at-
mdsfers gaseosa circundante, y d), duracion del tratamiento de inao~
tivacidn, 6 sea su influencia), al menos una de las otras ha de re=-
duoirse para obtener efectos de magnitud comparable. De manera
anéloga., sl interesan efectos mayores para ciertos materiales textii-
les, reticulantes y ocatalizadores de reticulacion, habri que aumen—
tar una de las variables mencionadas, ¥y viceversa.

Los anticatalizadores aplicables para catalizadores écidos
comprenden oqalquier sustancia que reduzoa las propiedades de aci-
dez mediante neutralizacion, amortiguamiento & insolubilizacidn.
Ejemplos de anticatalizadores neutralizantes son amoniaco, aminas
orgénicas, etc., como octadecilamina y morfolina, y cenizas de sosae
Ejemplos de anticatalizadores emortiguadores son sistemas tampones,
como sales aménicas, regularmente sales de acidos débiles y bases
fuertes. Si los catalizadores son sales metalicas, hay que inacti-
var ol cation 6 el anion de su molécula formando una sal insoluble.

Los antioatalizadorss para catelizadores alcalinos compren=

den los neutralizantes, oomo sustancias acidas en forma gaseosa 6
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1iquida, por ejemplo, didxido de azufre, soluciones de écidoé‘débi;
les & enérgioos, organicos & inorgdnicos, y los amortiguadores, co-
mo sistemas tampones compuestos de sales de fcidos fuertes y bases
débiles. Como ya se ha dicho, tembien es posible inactivar mediante
formacitn de una sal insoluble. RKos anticatalizadores, particular-
mente si se aplican en forma de soluciones & dispersiones, con molé-
culas grandes O polares, en algunos casos ofrecen ventajas, por ser
mas lenta y menos profunda su penetracidn, especialmente si ha de
tratarse material de fibra himeda. La octadecilamina es un ejemplo
de molécula polar mas bien grande, dotada de propiedades anticatali-

zadoras.

II - Solubilizacidn superficial del agente de acabado O del catali-

gadox,

Reduciendo la concentracion del reticulante en la superficie
de las fibras 6 de los hilos, se produce una situacién en la cual la
relacidn entre los grupos hidroxilo de la celulosa y el agente de
acabado en la superficie es mayor que en el interior, porgque la con-
centracion de retioculante se ha reducidqaen la superficie, pero no
hacia dentro.

Esto puede hacerse sntes de evaporar la fase liquida empleada
para aplicar el reticulante y el catalizador, durante esta evaporacidn
& despues, con preferencis por disolucién superficial, ocon el mismo
disolvente usado para tratar el material, 6 con otro, que puede no sexr
totalmente misoible con el de la fibra 6 del hilo, pero en el cual se
disuelve con facilidad el reticulente. Los disolventes empleados pue-
den contener gales u otros agentes gque influyan en su poder de diso-

luciénn

III - Adioidn de hidroxilcompuestos destilables.

Aumentando el nimero total de grupos hidroxilo oapaces de forw

mar puentes con el agente de acabado en la superfioie de los hilos &
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fibras, los grupos hidroxilo complementarios de la superficie compi;
ten oon los de la celulosa durante la formacidn de los puentes, y re-
ducen asi el nimero de reacciones enbtre los grupos hidroxilo celuld-
sicos ¥ el reticulante en la superficie de las fibras 6 los hilos,
frente al de las producidas en el interior. Pueden emplearse hidro-
xicompuestos destilables con el agente de acabado y/é el catelizador,
¥y su punto de ebullicidn se elige de modo que, evaporads la fase 1i-
quida (generalmente agua), no se vaporizen hasta el final del secado,
0 mejor durante el tratamiento térmico subsiguiente, por 1o que se
scumulan en la superficie de los hilos 0 fibras. Los hidroxicompues-
tos se pueden aplicar tambien despues, y asimismo es posible emplear
oompuestos éon estruotura molecular, forma & peso tales que su capa~
cided de infiltracidn en los hilos 6 fibras se reduzca a un minimo.
La aplicacidn es posible en soluoidn, dispersidn, emulsidén & fase ga~
seosaj si se emplea la fase liquida, su forma serd muy tixotrdpica &
eEpumosae

Es posible emplear una combinacidn de los meétodos descritos
para lograr el mismo efecto, 0 sea reducir el nimero de reacciones en-
tre los grupos hidroxilo celuldsicos y los agentes de acabado en la
superficie de las fibras 0 los hilos, frente al de las que ocurren en
su interior; iguaslmente, uno & varios de tales métodos se pueden apli-
car gradusl § repetidamente.

Una forma especial de realizacion de este invento consiste en
disponer que el disolvente de l¢s reticulantes que han de aplicarse
2l meterial O eliminarse de su superficie por disolucidn sea un com~
puesto que hinche 4 esponje la celulosa aunque no haya agua. Alter-
nativamente, esos compuestos se pueden aplicar en una fase ppsterior
(pero antes de aumentar la cohesidn intermolecular de la celulosa).
Estos agentes de esponjamiento no acuosos, empleados dg esta manera,

se prefieren con un punto de ebullicidn no menor de 50 2C ni meyor
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de TO °C sobre la temperaturabmp@'eada en ol ‘ura’camiento térmico pa~-

ra fijar a prueba de lavado el reticulante, de modo que, durante ese
tratamiento térmico, se concentren en la superfioie por migracién y

elaboracidn parcial, reticulando 6 cruzando la celulese en la super-
Picie de las fibras, al menos ligeramente hinchades, mientras que el
interior se mantiene a lo sumo algo hinchado durante la reticulacion.

Se ha comprobado que los materiales celuldsicos mencionados
equi muestran mejor acabado efectuando la reticulacidén O enlace trans-
versal de la celulosa en presencie de agentes orgénioos que, & 26T PO-
sible, den reaccion neutra y no contengan grupos hidroxilo, es decir,
que no sesn capaces de reaccion quimica con el reticulante ni con el
catelizador de éste. Los agentes ya citados hinchan la celulosa aun—
que no haya agua; los considerados utiles producen una hinchazon de
la celulosa que corresponde & un indice de torsion del hilo, determi-
nado de acuerdo con el método de prusba descrito en Textile Research
Journal, 1962/32, pag. 1041, de 0,25 como minimo, y en relacidn con
el cual no hay a lo sumo mas que una pequefia cantidad de aguz sobre
el cruce & enlace transversal.

Los esponjantes orgénicos puedeﬁyapliéarse al material textil
en forma pura 6 de solucidn acuosa & emulsién, wnidos al reticulante
(y, @i se quiere, a los catalizadores de reticulacidn conocides), &
antes 0 despues que él. Es posible emplearlos en forma de gas antes
de la reticulaoidn 0 durante la misma.

Una variente del método del invento en la que el esponjante
se emplea solo en unidon del reticulante, y que se prefiere por su sen-
cillez y economia, consiste en aplicar los agentes orgénicos con el
reticulante en forma de solucidn acuosa 6 de emulsién al materisl bex-
til, retimr el agua por secado, y calentar para reticular. Es posi-
ble secar y endurecer en una sola fase, prolongando simplemente un po-

co el calentamiento.
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Los agentes organicos con un coeficiente de torsidn del hilo
menor de 0,25 no aumentan los efeetos de acabado conforme al invento,
6 los aumentan muy poco, por lo que no vale la pena usarlos. Los
agentes cuya accidn esponjante corresponde a un coeficiente de tor-
#idn no menor de 0,25, son adecuadoss ¥y los resultados mejores se ob-
tienen si el coeficiente de torsion es igual a 1 0 meyor. Son satis-
factorios los resultados obtenidos con sustanciss tales como sulfdxi-
do de dimetilo, dimetilformamida y dimetilsulfona.

Ls temperatura minima de maduracion del reticulante usado en
el procedimiento para mejorar la resistencia al roce de este invento
se aproxima a 130 20¢. Pero si se emplean catalizadores mas activos
(por ejemplo, &cidos libres), la temperatura minima de maduracidn de
la mayoria de los reticulantes se puede reducir a bastante menos de
100 °C. Como limite superior, pueden adoptarse temperaturas my al-
tas con tiempos de maduracidn muy breves. Sin embarso, la maxima
temperatura practica de maduracidn no debe exceder de 200 ©C,

La cantidad de agua residual presente durante la fase de re—
ticulacidn del procedimiento de este invento determina el equilibrio
entre los angulos de pliegus en seco y en himedo (es deocir, entre la
recuperacion de los pliegues en uno y otro caso)s Si hay muocha, son
grandes esos &néulos en himedo, ¥y pequefios en seco; si no hay mas que
un 2 % de ague residual, & menos, los éngulos de pliegue son grandes
en humedo y en seco; y si la cantidad de agua residual es intermedia,
lo son tambien los angulos de pliegue.

El método del invento es aplicable a géneros textiles en fore
ma de hilos 6 tejidos compuestos totalmente O en parte de celulosa
natural, regenerada 0 modificada. EL nuevo procedimiento se ha idea~
do con preferencia sobre todo para los géneros tejidos de celulosa,
pero sus ventajas se consiguen tambien trgtando géneros 6 hilos de

punto 6 no tejidos, & incluso fhbras textiles. Aungue el método es
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aplicable de ordinario a géneros hechos enteramente de algoddn & de
rayén, lo es tambien a tejidos que contengan fibras 6 filamentos sine
teticos, por ejemplo, fibras de poliamida, poliuretano, poliésteres,
polimerizados y copolimerizados acrilicos, y fibras de poliolefina,
incluso elasticas. La sustancia celuldsica constituye con preferen—
cia no menos de 30 % en peso del tejido que ha de tratarse.

El material puede estar en cualguier fase de acabado, pero el
tratamiento debe efectuarse, como en la mayoria de los tratamientos
de enlace transversal ordinarios, con reaBfivos resinosos, aldehidos,
otc., despues de desaprestar, de blanquear, y, en géneros de color,
de tefiir,

Las fibras celuldsicas de este invento comprenden celulosa
natural, modificada y regenerada, incluso parcialmente esterificada
0 eterificada de maners que queden grupos hidroxile reticulables.

Por ejemplo, puede emplearse los ésteres ligeros de hidrocarburos,
como acetato, propionsto, butirato, benzoato, fosfato, y los sulfi-
ricos de arilo y alquilos los éteres levialquilicos, como los de me-
tilo y etilo, y los hidroxialquilicos, como los de hidroxietilo y
carboximetilo, y los otros ésteres y été;es conocidos de celulosa.
Los tejidos pueden estar hechos de sugtancias celuldsicas naturales,
como algoddn, lino, yute & cafiamo, O sintéticas, como rayon en fila-
mentos & de fibra cortada, modificada & no, fibras de rayon o poli-
nosicas de modulo elevado.

Bl término "reticulacidén" 6 enlace oruzado 6 transversal, em=
pleado en la presente deseripcidn, signifios un sumento de la cohe—
gion © trabazdn intermolecular dentro de las fibras de celulosa has-
te hacerla menosg soluble, y mejor casi insoluble en ouproamonio, asi
como menos extensible y mas elastico el material fibroso,

Los reticulantes de este invento gon, pues, capaces de aumen—

tar la cohesidn 0 trabazén intermolecular dentro de las fibras celu~
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1dsicas cuando se utilizan de acuerdo con ol presente procedimiento
hasta el puntc en que la celulosa se vuelve sustancialmente insolu-
ble en cuproamonio. La formacion de puentes puede congistir en en-
laces cruzados covalentes 6 en la produccidn de complejos, enlaces
de hidrogeno u otros vinculos intermoleculares.

Los siguientes son ejemplos de reticulantes que dan eﬁlaces
covalentes sobre todo 3

Reginas sintéticés "{ormoestables" de tipo reaccionante (en
forme de sus precondensados O ocomponentes), que se obtienen de come
puestos nitrogenados con un grupo nitrdgeno amidico (=~CO-NH-), y
compuestos mono- o polifuncionales de carbonlilo, especialmente al-
dehidos (po; ejemplo, productos de reacocién de formaldehido, glio-
zal, ascroleina oon urea, 0 sus homblogos, en particular alquilenu~
reas ciolicas, ureinas, triagonas u otros compuestos heterocfclicos
con el grupo —NH~CO-NH-3 reticulantes monoméricos & poliméricos con
grupos aldehido, en particular aldehidos de molécula ligera [fbrmal-
dehido, glioxal, acroleina, acetaldehido/, empleados como tales &
en forma de derivados como acetatos, éteres endlicos, éteres digli-
cid{licos, gliceroles, polimeros u otros productos de reascién que,
en las condiciones empleadas, sean capaces de reticular la celulosa
4 disociar los aldehidos reticulantes); reticulantes di~ & polifun~
cionales que contengan epdxidos, diepbzidos, isociana%os, vinilgul-
foocompuestos como divinilsulfons y sulféxido de divinilo u otros gru=
pos vinilo & acilo reactivos; compuestos orgénicos halogenados reti-
oulantes, como epiclorchidrinea, dicloro~l,3-propanol, dicloro=2,3=
propanocl y sus mezolas con hidrinas helogenadas, dihalohidrinas y
acidos dicarboxilicos afines, libres 6 en forma de derivados; com-
puestos "onio" di- & polifuncionales (sulfonio, fosfonio, etc.);
productos reticulantes de reaccidn de dos oompuestos de carbonilo,

por ejemplo, cetonas oon aldehidos de molécula ligera (especialmente
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formaldehido, aoroleina y glioxal)s Todos los compuestos menciona~

cmmaTeae 2

dos se haoen reaccionar, naturalmente, del modo usual, por medio de
catalizadores adecuados acidos 6 basicos, sustancias potencialmente
acides 6 basicas, radicales libres y radiacidn. Esta reaccién pue-
de desarrollarse en presencia de agentes que hinchen el material fi-
broso, yfé productos que regulen la friceidn entre los componentes

de las fibras 0 hilos, u otros aditivos conocidos, como tintes 6 agen~
tes que los produzcan, pigmentos blancos 6 de color, y otros agentes
de acabado, como hidréfugos 6 suavizantes.

Tambien es posible emplear enlaces cruzados obtenidos in situ
mediante efectos fHsicos & fisicoquimicos, por ejemplo, por trate~
mientos térmicos, exposioidn a radiacidn muy enéxgicas como la cor-
puscular y la de alta freouencia, reacciones de sustitucidn 6 de po-
limerizacidn por injerto con los grupes hidroxilo de la celulosa,
deposicidn O creacidn in situ de polimeros ocon las fibras de celulosa.

En general, un agente sera adecuado si mejora la cohesidn
intermolecular de la ocelulosa y 2l mismo tiempo aumenta su elasti-—
cidad y reduce su extensibilidad.

Es posible emplear soluciones, emulsiones 6 dispersiones, 6
bafios de acabado espumantes, asi como sistemas de fase miltiple que
contengan disolventes de puntos de ebullicidn y/6 capacidad dediso-
lucidn distintos para uno O varios de los componentes del bafio.

8i se quiere y es posible, el reticulante se puede aplicar
al material textil en forma de gas. Esto se refiere tambien al ca~
talizador. Ademas, el procedimiento de aplicacidn puede comprender
varias fases con reticulantes iguales o diferentes, con igual o dig-
tinto grado de hinchazdn de fibras durante la reticulacidn, ete.

Son reticulantes utilizables en estado gaseoso sldehidos de
molécula ligera, como formaldehido, glioxal, acroleina y sus homo-

logos. Pueden depositarse dentro de las fibras de celulosa 0 in-
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Jertarse en ellas otros compuestos gaseosos, en partioular vinilicos
y acrilicos.

Una vez aplicedos los reticulantes y catalizadores adecuados,
¥, 8i hace falta, otros miembros del mencionado grupo de sgentes, y
cambiada la relacion entre las concentraciones de los grupos hidro-
xilo y la de los agentes de acabado y/6 la efectiva del catalizador
en la superficie de las fibras 0 hilos, antes de evaporar ls fase
1iquida 0 despues, del modo descrito, se provoca el aumentc de cohe-
sifn intermolecular y la fijacion al lavado del reticulante, con pre~

ferencia por medio de tratamiento térmice, y si se quiere, sblo des-

‘puss de efectuar otras operaciones conocidsa de acaebado O transfor-

macidn, por- ejemplo, deformacidn mecdnica, estampacién en relieve,
encogimiento por compresidn, 0 despues de convertir las fibras en hi-
log, los hilos en tejidos, y los tejidos en prendas. En caso nece—
sario, la celulosa puede estar al menos algo hinchada durante la eta-
pa de meduracidn. Por ultimo, si interesa, el material puede ser la-
vado, acabado por completo, ¥ contrafido por medios mecanicos o quimi—
cos; los hilos pueden ser tejidos y cortada la teia.

El procedimiento conforme al invento puede aplicarse asimis-
mo si los tejidos se convierten en artioulos de vestir despues de
aplicar el reticulante, pero sntes de fijar este al lavado; y s6lo
despues se someters a un tratamiento destinado a aumentar la cohe-
sién intermolecular de las fibres celuldsicas.

Por consiguiente, el procedimiento presente se puede usar
en lo que se conoce por "prensado permanente 0 duradero". En este
ceso, por 1o general, el tejido se impregna en la instalacidn de
acabado oon un retioculante adecuado 6 con mezolas de varios de ellos
¥y catalizadores convenientes. ILuego se seca en condiciones modera-
das para madurar el reticulante, & para madurarlo & solidificarlo sd-

1o en parte (maduracidn previa) & nada en absoluto (maduracidn en es~
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tufa); es deoir, el sistema no se cataliza & oalienta lo suficiente

¥ los enlaces cruzados entre las cadenas de celulosa de las fibras
son #0610 parciales & nulos. Estos tejidos parcialmente tratados se
cortan luego, se iransforman en prendas y se prensan, y la maduraeion
se continia prensando a temperaturas altas (oursoidn previe) y/8 so-
metiendo la prenda a wa madurscién térmica (sistema de maduracién
en ostufa), La inaotivaocién superficial del oatalizador se resliss
en la instalacion de ascabado, al secar 6 despues, o durante la madu-
racién parcisl, & en las prendas, antes de la maduracidn final & du-

rante la mimma.

EJEMPLIO 1

RS
Un tejido de algoddn, (popelin, nimero de hilado Ne 40/40,
53/25 hilos por om), desprestado, levado, blanqueado y nercorikad.o,
se tratd oon 100 g/l de dimetilol~(N-otil)~triasona (PERMAFRESH SW,
agente de acabado capaz de retioular el algodon, produoto de Sm Che-
mical Corporation, Warwlol Chemioal Division, Wood River Junotion,
Bhode Island) y 50 g/l de catalizador PERMAFRESH SWC (oatalizador de
sal metdlioca potenciélmente doido, produoto de Sun Chemioal Corpora~
tion, Warwiock Chemical Division, Wood River Junotion, Rhode Island),
en unidén de 30 g/l de snavizante de polistilemno, lubricante NYKON WN
(producto de Sun Chemical Corporation, Warwick Chemioal Divisiom,
Wood River Junotion, Rhode Island), absoroidn 75 #, ¥ luego, en un
primer expeﬁmento, el tejido se secd como de costumbres Un retal
(muestra 1) se tratd durante un minuto oon amoniaco gaseoso antes de
reticular (el amoniaco sirve para inactivar el oatalizador por la
superficie), ¥ se provood la retloulacitn calentando oinoo minutos
& 150 9C. Otro retal (testigo) se sometid al mismo tratamiento por
oslor sin tratarlo antes con amoniacos

Otra muestra (2) se tratd oinco minutos con amonisco cuando
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tenfa wma lmmedad remanente de 25 $. Iuego se oaleuté igualmente
oinco minutos & 150 20,

Un tercer retal (muestra 3) se tratd dies minutos oon amonia
00 gaseoso antes de secarlo, & sea, todavie himedo, y se madurd iam-
bien cinco minutos a 150 2C.

Despues de madurar, & sea ante de la evaluaoidn, todas las

miestras se lavaron & 80 9C.

Resultados Rasistencia a la Angulo de Resistenocia al Resisten-
tTEcoidn pliegue lavado y al ols al 1o«

(kg) desgaste ¥ oe YY¥

. (Flex 3 1b)

Testigo ° 16,0 2650 4 100
Muestra 1 21,5 2508 4 250
Muestre 2 18,5 2500 4 170
Maestre 3 19,5 245¢ 4 200
Sin tratar 28,5 115¢ 1 300

Y AATCC standard B 88-1961.
“‘ ASTH D 1175-55 T
Es deoir, que los retales tratados conforme al invento eran
mas resistentes al roce ¥ a la tracoidn que el testigo. lLos angulos
de doblez 6 pliegue eran algo menores, e iguales los efectos de la=
vado y desgaste,
EJENFIO 2

Un tejido de algoddn (batista, 39/35 hilos/om, nimero de hila~
do Ne B 60/50) fue sometido al mismo tratamiento preliminax del ejem-
rlo 1, se impregnd e el mismo bsfio (absorcidn 60 %) y se seod. Imego
se iretd con una soluciln de 20 pt de ootadecilamina (del comercio)
en 80 pt de aloohol isoanflico (la octadecilamina, de estructurs mole=
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oular refrectaria a difundirse en las fibras, sirve para roduoi.r la
concentracion efeotiva del catalizador en la supexrficie; el alochol
anflioo es un oompuesto hidroxilioco de punto de ebullioiin elevado,
que, &l menos en la fase inicial de oondensacidn, aumenta el nimero
de grupos hidroxilo ocapaces de formar puentes con el reticulante).
Despues se madurd cuatro mimutos & 150 <C,

'4 Una muestra testigo se medurd dél mlsmo modo despues de pe~
car, sin t'ratarla. ocon ootadecilamina. Una vez curada, ambas mueatras

se lavaron oon 2 g/l de agente lavador no idnico & 80 ¢C.

Resultados Ingulo de pliegue Resistenoia al roce ¥
(Acoelerotor), merma.
de peso en 3 min a 3000 rpm.

Muestre tratada 265 24 %
¥nestra testigo 255¢ 12,5 %

¥ Nétodo de prueba AATCC B 87-1961.

-

EJEMPIO 3

Con el tratamiento expuesto en ol ojémplo 2, despues del se-
cado parciasl (humedad remanente, 25-30 %), el tejido, tratado con un
reticulants del modo desorito, fue rociado oon wma mezola de 20 pt
de ootadecilamina en 80 pt de aloohol amilico, e inmediatamente des—
yues, ocslentado cinco minutos a 150 9C; a contimacitn se lavd oomo
se explica en el ejemplo 2. EL dngulo de pliegue de la muestre asf
tratada fue tambien de 2552, y el desgaste en el Accelerotor, de
13,2 #, determinado en 1as mismas condiciones del ejemplo 2.

BJEMPIO 4

En otro experimento, empleando el tratamiento descrito en
el ejemplo 2, se utilizd sulfoxido de dimetilo para disolver la amins
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alifatica de madena larga. EL retioulante y el catalizador se aplim
caron en solucidn acuosa, y luego se secd el tejido. Este se tratd
seguidanente con la solucién de ootadeoilamine al 20 € en sulféxido
de dimetilo, y se calentd itres minutos a 160 2C paxe provooar la ree
tioulsolén. El sulféxido de dimetilo, que hinohs micko la oelulosa
ain en ausenois de agua, se oconcentra en la -superfioie de la.é fibras
) hilos, en virtud de evaporacitn parcial, ocon lo que las zonas ex-
ternas de los hilos y fibras se retivulan mas hinchsdas que las ine
temnas, 1o que mejora mas ain las propiedades mecanioass

La resistencia al roce (Accelerotor) del tejido as{ tratade
era dos veces mayor (desgaste en tres minutos a 3000 rpm, 10,5 %)
que la de uha muestra analogamente ascabada y radurada, sin tratarle
oon sulfoxido de dimetilo y ootadeoilamina (pérdida de peso antes
de retioular, 22,5 %); la estabilidtad al lavado y al desgaste (AATC
88 A=1961 T) fue igual para ambas muestras. .

EJENPIO 5

mmm————
Un popelin de algodon (el mismo del ejemplo 1) se acabd ocon
la £érmila indicada en dicho ejemplo, y luego se tratd oon diversos
agentes para la neutralizacidn superficisl ¢ amortiguamiento del cam
talizador empleado. Fn estos ensayos, el tejido se tratd con un
sgente gameoso (amoniaco) oapaz de inactivar el oatalizador, en parte
direotamente, despuss del acabado, & sea en himedo, y en parte des-
pues de secar, y durante la fijacion del retioulante. En otros oa=
sos los agentes se aplicaron despues de secar, en golucidn aouosa &
no souosa. Imego, en cada cago, el tejido se oalentd ouatro minutos
a 150 9C, para provooar ol enlace oruzado del algoddn fla fibra se
higo ixisoluble en ouproamonio). La resistencia al rooi de lazs muom~
tras, y de otra sometida a tratamiento oon la misma formila y ourada

de manera analoga, Pero no expuesta a la accién de un “anticataligzadon®
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ocnforme al invento, se determind por ls merma de peso en tres minu-

tos en el Accelerotor, a 3000 rpm. KL éngulo de dobles se midid tame

bien, para evaluar el sumento de ocohesidn intermolecular causante del

efecto de acabado.

5
Resultados.
Prusba  Agente  Conce  Modo de apli~  Tiempo de Reduocidn en Ingulo de
ocacion accion Accelerotor pliegue
N morma de  (urdimbre
) peso 4 trama).
53  Polivinil= 10% Solucién en al- 60 % 245¢
pirrolidona oohol isoam{lico )
35 n 5% En agua 40 ¢ 2600
29  Trietilen- 5% En agus 85 % 2008
totramine )
25 " 5% FEn aloohol iso= 45 € 260¢
) anflico }
26 " 10 % " 55 % 230%
28 " 20 % " 65 % 205;
105  Amoniaco Tejido meco 20 seg. 40 % 2600
286080 . ;
113 " Tejido himedo 20 seg. 25 % 265¢
116 " "o 160 seg. 304 2609
116a Durante el se- 35 4 2559
cado
116b " En la odmara de 40 % 2558
nadurar
EJEMPLO 6
Un popelin de algoddn, impregnado oom 80 g/l de dimetilol-
dioximetilenurea como reticulante, 16 g/l de nitra:i;o de cinc como oo~
talizador y 30 g/l de suavizante de polietileno, me secd a 100 °C.
30 Iuego se prensd un dobles 6 pliegue en un pequefio retal (20 x 20 ome)
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con una planche oalentada a 100 oC (6 sea sin provocar retioulacién
en los puntos de contacto con la.'plancha). El tejido as{ plegado se
calentd en una estufa de desecacidn (aire circulante) ouatro minutos
a 150 8C, en atmdsfera que oontenia 0,1 % de emoniaco gaseoso en el
volunen do aire. El amoniaco sixvid para inactivar el catalizador
en la superficie.

La resistencis al desgaste por el doblez estabilizado al la~
vedo por retioulacidn, determinada rozando la muesira en el Aocelsro-
tor, era 30 £ mayor que la de una muestra tratada de modo eimilar,
perc secada sl aire sin mezcla de amoniaco (O sea se produjo un roto
en el doblez sdlo despues de mas de un 30 % de oiclos rozantes.

Resultados similares se obtuvieron inactivande en la supertim
cie antes de hacer el doblez, & sea despues de mecer, y tambien inaow
tivando el catalizador en la superficie del tejido antes de doblaxlo,
¥y prensandolo durente el doblado, a una temperatura que provood una
maduracién parcisl O completa.

EJENPIO 7

JR———,

Una oretona obtenida de fibras de celulosa regenerada (fibras
cortadas de raydn) se impregnd con 200 g/i de precondensado de mela~
mina~formaldehido (75 % de sdlidos), 16 g/l de nitrato de cino y 20
&/1 de un suavizante con aotividad anidnica; se mecd, se tratd vein-
te segundos oon aire que contenia 0,1 % de amoniaco ga,;eoso, ¥ se ca
lenté luego ouatro minutos a 140 9C, para fijar a2l lavado el conden=
sado de melamina~formaldehidoe y aunentaxr la cohesién intermolecular
de la celulosa regenerads (despues de tratadas, era insoluble en cu=
proamonic) ¥ la recuperacidn del pliegue.

Ls resistencia al roce del retsl asi tratado, determinads en
el Aocelerotor, era 30 % mayor gque la de una muesira acsbada de igual

modo, perc calentada =in edicién de amonizco.
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EJENPLO 8

A wn tejido de algoddn (popelin), despues de desaprestar,
blanquear y mercerigzar, se aplicaron 200 g/l de PERMAFRESH SW, resi-
na de reaccién cfolioa, producto de la Warwiok Chemical Co.; 38 &/l
de un oatalizedor de sal metalica (PERMAFRESH SWC, producto de la
Warwiok Cremical Co.) y 30 gf1 de un polimero aorflico (Primel HA 8,
producto de Rohm & Haae, Filadelfis, EUA). Se agregaren sl bafio en
la prueba 9%, 33 g/l de dietilformamida (coeficiente de torsidn, de-
terminado segin MTextile Research Journal, 1962/32, 1041, menor de
0,1); en 1s prueba 9b, 33 g/l de dimetilformamida (coeficiente de
torsin, determinado de igusl modo, 0,25 & 0,35); en la prueba 9o,
33 g1 de sulfoxido de dimetilo (coefiolente de toreidn, determinado
de igusl modo, mayor de 1), y en la prueba 9d no hubo sdicidn (tes
tigo)e EL acabado se efectud impregnenio el tejido en una solucidn
acuosa que ocontenia todos los agentes mencionadoss luego se exprimid
entre 1los oilindros de la calandra (mangle), para reduoir la sbmor-
oién a un 70 % del peso del tejido. Despues del scabado, se practi-
¢é el secado en todos loe casos en condicicnes idénticas, seguido de
tres minutos de calentamiento & 150 2C, para provoear 1s reticulacidu.
La evaluaoién de las muestras did los resultados sigulentes s

Prueba Efecto de la~ Pliegue JAngulo de Resistencia al Ventajad
vado y des— seco 2 de pliegue rcoe, merma en  sobrd 9d)

gaste. 1 himedo 2 el Accelerotor
9a) 4 280¢ 260% 13,5 ¢ -1l %
9b) 45 2850 2702 11,0 ¢ +11 ¢
90) 45 2859 2800 8,0 % +34¢
94) 4 2808 255¢ 12,2 % -

1 Efecto de lavado y desgaste determinado por AATCC Standaxrd B
88=-1961 T,
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2 JAngulo de pliegue = suma de urdimbre y trama, determinads confor=
me al AATCC Standard 66-1959 To
3 Accelerotor = merma de peso (%) del retal de ensayo, deter=
mineds oonforme al AATCC Standard 8';{-1961 T
4 Ventaja sobre 9d), muestra testigo :
+ = mayor resistencia zl roce.

-~ = pnmenor resistencia al rooce.

EJEMFIO 9

El tejido memoionado en el ejemplo 1 se tratd en el mismo ba=
fio de retioulacién (absorcidn, 80 4), y se tratd luego de diversos
modos oon amoniaco éaseoso oomo catalizador. En cada caso se emples—
ron tres diferentes concentraciones de amoniaco. ILa muestra 1 se se-
0d, y se tratd despues con amoniaco gaseoso en estado seco durante la
maduraoién, 6 ses custro minutos a 150 °C. ILa muesira 2 se tratd de
igual modo, pero despues de secar y antes de madurar se acondiciond
& 65 % do humedad relativa y 20 9C durante cuatro horas.

Le muestra 3 se se0d parcialmente (humedad residual, 25-30 %)
despues de la impregnacién, y se madurd en presencia de amoniaco, oo
no lag muestras 1 y 2.

La muestra 4 se secd por completo, y se madurd en presencia
de amoniaco gamseoso y 1 g de agua por litro de aire.

La muestire 5, despues de impregnamrla, se secO en presencia
de amonieco, ¥y se madurd ouatro minutos a 150 2C.

Ls muestre 6 se secd hasta 5 % de humedad remanente, se tratd
Juego con gas amoniaco un minuto a temperaturs ambiente, y se madurd
ouatro minutos & 150 2C, despues de insuflar aire s través de la mues-

tra para eliminar el amoniaco 2586080 sin reaccionars
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Muestra Concs de NH3 Recuperacion de los  Aumento de resise
' Pliegues.
(om3/1it.de aire)  Seco Himedo tencia &l rooe.
le 045 285 270 6 %
b 1 280 270 4 %
o 5 285 280 28 4
2 a 0,5 275 260 32 4
b 1 260 270 49 %
o 5 275 250 40 %
Ja 0,5 235 230 92 ¢4
b 1 225 235 96 %
o 5 220 225 97 %
4a 0,5 285 265 59 ¢
b 1 285 265 59 %
o 5 285 255 42 ¢
5a 045 240 240 8 ¢
b 1 245. 245 88 4
° 5 270 265 73 %
6a 0,5 275 265 48 %
b
c 5 280 280 40 ¢
testigo 280 270 0

Y iumento (%) de resistencia al rooe (Accelerotor, 3 min. &
3000 rpm5 sobre la del contrasie; éate'dié wna merma de peso de 15,6

%3 la de 7,8 % equivale a un aumento de 50 %.
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EJENPIO 10

FR———
El tejido mencionado en el ejemplo 1 se tratd ocomo queda des—
orito, pero com 5 g/l de carbonato de amonio en el bafio, ademas de
los agentes mencionados. Durante el secado y la maduracidén, el car-
benato de amonio se descompuso, desprendiendo amoniaoo‘gaaeoso. Lsa
maduracion duro ouatro minutos a 150 2C,
Los efectos de lavado y desgaéte fueron iguales (4,5) para
el tojido asi tratado y para otro testigo, al que no se habia aplioca-
do carbonato de amonioj la resistencia al roce en el Accelexotor
aumentd 40 ¢ sobre la del contraste.

- EJEMPIO 11

U —
Una tela de algodon para camisas, despues del tratamiento pre-
vio usual (desaprestado, lavado, blanqueo, mercerizedo) se impregnd
oon 90 gf1 de carbamaté de dimetilol-etilo, 14 g/l de un catalizador
de sal metélica potencialmente acido, 2 g/1 de humectante y 30 &1
de suavizante de polietileno (30 % de sdlidos); se secd hasta 5 % de
humedad, e inmediatamente despues se tratd con gas amoniaco (0,4 %
del volumen de aire) en wna camara, a 60 °C y 90 % de humedad relatis
vao Velooidad del tejido, 100 m/minj tiempo de rTeacoién, cuatro se=
gundoss El tejido entrd luego en la ocfmara de maduracidn, donde és~
ta se efectud a 155 °C (fijecién del retioulsnte al lavado, aumento
de la cohesién intermolecular de la celulosa, reducoidn de le extenw
sibilidad y aumento de la elasticidad, e insolubilizacidn del algow
dén en ouproamenio)e Despues se lavd la tela a doble ancho, & 60 C,
en 2 g/l de sosa y 2 g/l de humectante no iénico, se enjuagd y se

>
8600e
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4 a) fngulo de  Hemisto 8 la  Roturs Elmendorf Efecto de  Roce Flex

traccion lavado ¥

Pliegue updimbre = trems urdimbre — trams desgaste urdimbre - trama

Testigo 240- 8 780 600 4 1630 800
2509

Comienzo 230~ 56 38 950 900 4 5000 2500
del 235¢
ciolo .

Mitad 235- 54 33 950 800 4 5100 1800
del ~ 2400
ciclo .

Fingl  235- 54 35 950 850 4 4900 2000
del 2409
clclo .

EJEMPIO 12
15 Un tejido de lino, despues de desaprestarlo, lavarlo y blan=

v

30

quearlo, se impregnd en un bafio que contenia 80 g/l de dimetilol-pro-
pilenurea, 14 g/1 de nitrato de oinc y 30 g/l de un suavizante oon
actividad iénica. Despues de secar hasta 6 % de humedad remanente,
se madurd en presencis de 0,05 ¢ (del volumen de aire) de gas amonia~
oo & 15092, duranits cuatro minutos. La resistencia Flex al roce fue
de 600, frente a 300 en una muestra ourada sin amoniaso (angulo de
pliegue, 2402, frente a 2509).

EJEMPIO 13

Un popelin, despues de tratamiento previo usual (desapresta~
do, mercerizado, lavado, blanqueo, tefiido) se impregnd en un bafio que
contenia 160 g do solucidén de formaldehido del comexoio (36 % de for
maldehido), 16 g/l de nitrato de oinc y 30 g/l de suaviszante do poli-
etileno (absoroidn, 75 %); se seod a 90 ¢C, en un caso (mestra 1) en

presencia de 0,05 $ de amoniaco gaseoso (del volumen de .aire); luego
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so retiould calentando cuatro minutos a 150 9C, La muesira 2 se se0d
en presencia de 0,01 % de amoniaco geseoso y la muestra 3, en la de
1 43 ambas se maduraron de idéntico modo que la muestra l. Las mues—
tras 4, 5 y 6 se secaron hasta un 8 % de humedad remanente, y so mam
duraron en presencia de 0,05 %, 0,1 %4 y 1 % de amoniaco, respectiva=
mente, & 150 2C durante cuatro minutose las muestras 7, 8y 9 se se=
ocarcn hasta mencs de 5 % de humedad residual, y se maduraron en pree

sencia de 0,05 %, 0,1 % y 1 % de amoniaco gaseoso, respectivamente.

Muestre [fngulo de pliegue  Rooe en el  Efecto de lavado

en #8600 Aovelerotor ¥ desgaste
1 - 265% +80% 4425
2 2509 +80% 4925
3 245¢ +90% 4425
4 2402 + 60 % 4,25
5 2308 +75 % 4y1
3 2258 $75 % 4,0
7 2900 + 5% 4y5
8 2908 +15% 4425
9 2809 +40% 4425
Testigo 295¢ — 4425

La morma de peso en el Acoslerotor (tres minutos a 3000 rpm)
del testigo fue de 20,1 %3 la de la muestra 1, de 3,9 % (80 % de venw
t&ja)o

EJENPIO 14

MRS EITR VREL X LN W
Madejas de hilo de algodén (Ne 40/1, cardado), despues de
blanquear con clorito y mercerizar, se impregnaron en el bafio menclow

nado en el sjemplo 1 (80 g/i de reticulante, 45 g/l de oatalizador, ¥



15

20

25

30

30 &/1 de suavizants). Despues de hidroextraceidn, la shorcidn exs
de 90 #. Luego, el hilado se se0d & 90 2, y se dejé reposar durane
te 1a noche & 65 % de humedad relativa y a temperatura ambiente. Degw
pues se madurd en presencia de 0,1 % de amoniaso, & 140 2C, durante
diez ninutos.

La resistencia del hilo al roce resultd ger 30-40 % mayoxr
que la de wuna madeja tratada de igual modo, pero madurada sin amoniaoco,

EJEMPIO 15

A una tels de algoddn estsmpads (desaprestada, blanqueada y
mercerizada) se aplicd la férmula del sjemplo 1 por impregnacidén (ab-
sorcion, 75 %)s Iuego se meod hasta menos de 3 % de humedad a 100 °C,
y se pasé por un bafio que contenfa 1,5 g/1 de ocenizas de sosa (como
antioatalizador), a temperatura ambiente, a Tazin de 30 m/min.; se
oxprimid une vez para reducir la absorcidn a 30-35 %, y se secod inme
diatamente & 90-100 °C. ILa concentracion de cenigas de s0sa S man-
tuvo conatante, y mw breve (aprox. un segundo) el tiempo de contacto
(entre ol primer contacto y la expresién) con la solucidn de cenizase
Despues de secar el tejido, se madurd & 150 °C durante cuatro minu~
tos, '

Un contreste se tratd de idéntico modo, pexo suprimiendo el

empleo de cenizas de =oma.

’

Ingulo de pliegue Aumento de resis- Efecto de lem

en 3eco tenoclia al 1008 vado y des-
(Accelerotor) gaste.
Comienzo del oiclo 2750 50 ¢ 445
Mitad del ociclo 2800 3 4 495
Final del oiolo 2809 45 ¢ 445
Testigo 290¢ — 445

La morma de peso del testigo en el Accelerotor fue de 20,5 %o
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EJEMPIO 16

El mismo tejido del ejemplo 15, despues de impregnarlo en
la £érmula allf indicada, se seod a 110 9C, y se pasd luego por una
calendra (recosando agus en la pila, paré. evitar una scumulacidn de
re‘biculan"be ¥ oatalizador desalogado de la superficie de las fibras),
a razén de 25 m/min, y se secd inmediatamente despues (un segundo de
intervalo entre el primer oomtaocto con agua y la expresién)e

Despues de secado, el tejido se calentd ouatro minutos &
150 °C para madurarlo. Se oonsiguié un aumento de resistencia &l
mca’de 25 = 30 % en el Acoelerotor sobre una tela idénticamente trae
taday pero sin retirar el reticulante y el catalizador de su superfim
oie, oon ig;al indice de estabilidad al lavado y al desgaste.
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Se reivindlca ocomo objeto de la presente patente 3

1. - Procedimiento para obtener un material textil celuldsi=
o0 resistente a las arrugas y oon resistencia al roce mejorada, aumen=
tando la cohesidn intermolecular de las fibras celuldsioss, con prefe-
rencia hasta el extremo de hacerlas insolubles en cuproamenioy el cual
comprende aplicar al materisl texiil agentes retioulantes capaces de
sumentar la cchesion intermolecular de la celulosa, y catalizadores de
retioulaoidn; despues, pero & lo sumo durante la fijacidn al lavado
del retioulante en las fibras oeluldsicas, variar la relacion molar
entre los tres componentes que pa.rtioipa.t;x en la reaccidn de reticu=
laoidn (_a‘, grupos hidroxilo disponibles pare enlaces oruzados; b, re~
tioulante y g, catalisador efioas de la vetioulacidn), de modo que la
relacidn entre los grupos hidroxilo disponibles para reticular y al
menos uno de los otros dos oomponentes, se hags mayor en les zonas po-
riféricas de las fibras y de los hilos individuales de celulosa que en
el centroy y fijar luego el retioculante al lavado, aumentando la cohe=
sién intermoleoular de las fibras oe1u16§1oas con preferencis hasta
que no se disuelvan en cuproamonio.

2. = Procedimiento para obtener un material textil celuldaioco
registente a las arrugas y oon resistencia gl roce mejorada, el cual
comprends aplicar reticulantes y oatalisadores de reticulacion 6 en~
lace cruzado al material textils despues, perc & lo sumo durante la
fijacidn sl lavado del reticulante en las fibras celuldsicas, aplicar
al material textil agentes para inactivar al menos parte del catali-
gador citado en las zonas perifericas de las fibras de celulosa; ¥
fijar luego el reticulante al lavado, aumentando as{ la cohesitn ine
termoleoular de la oelulosa, oon preferencia hasta haserls insoluble
en ouproamonio.

3. = Procedimiento segin la reivindicacion 2, en el que se
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emplean agentes vaporizados 6 gaseosos para inactivar los oa‘be.li;ar-‘
deres de retioulacién en dichas zonas periférioas.

4e = Procedimiento segin la reivindicaciin 2, en el que se
emplean compuestos acidos como catelisadores de reticulaoién, y com-
puestos alocalinos en estado gaseoso como agentes inactivantes.

5e¢ = Procedimiento segin la reivindicacidn 2, en el que se
enplean agentes gaseosos para inactivar en la supexfiocie los oatali-
zadores acidos de reticulacidn, ouyos agentes gaseosos dan reacoidn
aloalina & potencialmente alcalina, en partioular amoniaco, emplean-
do estos agentes inactivantes a conoentraciones preferidas d.e 5a
4000 milimoles/m3, calouladas a la temperatura ambiente, y en propor
oién de 13500 a 100:1 en peso del oatalizador de reticulaciin presen—
te en ol material textil tratado.

6+ = Procedimiento segin la reivindiocacion 2, caracterizado
por efectuar la inaotivaoidn superficial y al menos parcial de los
catalizadores de reticulacidn, en oondiociones tales que el contenido
en agua del material tratado es de 30 % y preferiblemente menor, el
contenido en agua de la atmOsfera gaseosa varia entre alrededor de
cero y 15 &/m3, oaloulado a la temperatura ambiente, y la temperaturs
de dicha a.tﬁés:t‘gra gaseosa var{a entre cero y 200 @C,

Te = Procedinmiento segin la reivindioacién_z, oaracterizado
porgue los agentes para inactivar superfioialmente 1osﬂoatalizadorez
de reticulacién se aplican en forma de liquido, oomo solucidn, dis-
persidn 6 emalsidn.

8+ = Procedimiento segin la reivindicaocion 1, que comprende
la fase, no posterior a la de reticulacién, de eliihinar, al menos en
parte, de las sonas periféricas de las fibras e hkilos, por lo menos
uno de los agentes qie siguen : retioulantes y catalizadores de re-
tioulacidn, por tratamiento con liquidos.

9. = Procedimiento segin la reivindicacidn 8, en el que el
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1{quido empleado pars eliminar los agentes de la superficie de la fi-
bra contiene compuestos disueltos o dispermos, gue reducen la molubi=
1lidad de wno sl menos de los agentes que han de-ser disueltos supen-
ficialmentes '

10, « Procedimiento segin la reivindicacion 1, caracterizado
porque en la superfioie de las fibras ¢ hilos se disponen compuestos
organicos hidrox{lices capaces de rescocicnar con los retioulantes, y
se aplican, lo mas t'arde, durante la reticulacidn de la celulosas

11, ~ Procedimiento segin la reivindicacion 10, en el que los
hidroxicompuestos menoionados se aplican a la superfiole de la fibrea,

12, = Procedimiento segin la reivindicacion 10, en el que los
hidroxicompuestos oitados se acumulan en la supexrfioie de la fibra
por migracion. ,

13, =~ Procedimiento segin la reivindicaciém 10, carecterigado
porque la reticulacién de las fibras de celulosa tiene lugar en pre-
sencla de agentes que hinchan la osluloasa, incluso en ausencla de agua,
los ouales esencialments no reaccionan con los retioulantes o los oa~-
talizadores de retioulacidn, y se acumulan con preferencis en las zo-
nas perifericas de las fibras. -

14, - Prooedimiento segin la reivindicacién 1, en el que la
veticulacién se produce en dos feses por lo menos, y los retioulane
tes, los catalizadores de retioulacién y el grado de hinchazdn de las
fidbras pueden ser igusles & distintos en cada una de las fases; y se
produce un cambic de relsoidn molar entre los grupos hidroxilo dimpo=
nibles para ls retioulacion & enlace cruzado y los retioulantes y coe=
talizadoves en las zonas periféricas de las fibras de celuloss antes
de terminar una al menos de las fases de retioulacidn.

15, -~ Procedimiento segin la reivindioascion 1, ozracterizado

porque, antes de terminarse el tratamiento de reticulacidn & enlace

oruzado, el material textil se somete a tratamientos mecénicos, en



10

15

partioular encaminados & aliser su superfiocie, a contraerla por cOme
presin y & prodnci:é deformacicnes meodnicas entre rodillos, placas
o prensas; efectudndose la varisoidn & cambio de la relacion molar
entre los grupos hidroxilo, y los agentes retioulantes y ocateligado-
res de reticulacion 6 enlace oruzado oon preferencia antes de tales
tratamientos mecanicos, 0, si me quiers, sdlo despues de ellos.
_ 16. - Procedimiento segin la reivindicascidn 1, carecterizedo
porque, antes de terminar el {ratamienio de reticulacidn, el mate=
rial textil se somete & un tratemiento no quimico, oomo hilado de las
fibras , conversién de los hilos y fibras en materiales textiles la-
ninares, 6 de los materiales textiles laminares en prendas confeccio-
nadas, efectuindoss la variscidn 6 cambic de la relacidn molar con
preferenoié. antes de esas operaciones, &, si me quiere, s6lo despues
de ellas.

17. = Procedimiento para obtener un material textil celuldsi~
oo reaistente & las arrugas y ocon resistencia al roce mejoradae

Esta memoris consta de cuarenta paginas, esoritas por una so-

la carae
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