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Case 650

MEMORIA  DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 18 de Noviembre de 1.966, con el N2 333.516
en
ES P AR A
por VEINTIE afios
& nombre de DEERING MILLIKEN RESEARCH CORPORATION, enti~
ded norteasmericane, establecida en P.0. Box 1927, Spar -
tanburg, Caroline del Sur, Estados Unidos de América,por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA FIJAR DE UN MODO DURADERO UN TEJI
DO EN UNA CONFIGURACION DESEADA!

Esta invencién se refiere a materialés toxti -
les (telas) que contienen fibras queratinosas que tienen
tendencia a adoptar de modo duradero unac onfiguracién
previamente seleccionada, y, mls especificamente, & mate
riales textiles de lana que tienen pliegues que son re-
sistentes a las operaciones del lavado doméstico.

Son conocidos en la técnica las prendas de ves
tir que tienen pliegues que son resistentes a las opefa—
ciones del lavado doméstico. Ias prendas de vestir prepa
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radas a partir de materias textiles que contienen fLibras
celuldsicas, y que tienen establecidos en ellas pliegues
que son resistentes al lavado doméstico, han encontredo
recientemente una amplia aceptacidén en la industriz tex-
11, En la Patente U.S. No 2.974.432 se trata de prendas
de vestir celulbsicas de los tipos antes mencionados, y
de los métocdos para su preparacién. No obstente, hésﬁa
ahora no se ha encontrado un método satisfactorioiﬁara
la preparacibn de pliegues duraderos en materiale§7tex-
tiles de lana, que puedan resistir las,operaciones'éel
lavado doméstico. L.os problemas inherentes a la prepe-
racifn de materiales textiles de lana que son resisten~
tes a las operaciones del lavado doméstico son evidentes,
es decir, le tendencia a contraerse de los materiales tex-
tiles de lana, asf como el hecho de que las técnicas tos-
cas de estabilizacibén destruyen el tacto y otras propie-
dades estéticas, Fesponsables del hecho de que la lama
sea un mgterial textil de especial calidad. Se ha conse~
guido un clerto grado de éxito preparando mezclas de fi-
bras termoplésticas y fibras de lana por medio de un pren=-
sado del material textil a temperaturas prbéximas al punto
de fusidn de lafibra termoplédstica. Aun cuando estos pro-
cedimientos producen un pliegue que tiene un cierto gra-
do de resistencia a las operaciones del lavado doméstico,
esta operacibn de fijacibén o preparacidn destruye el tacto
y los efectos superficiaies deseables del material textil,
Por lo tanto, es un objeto de esta invencién
proporecionar un procedimiento pare la preparacién de un
material textil que ocontiene fibras queratinosas, y que

tiene tendencia a adoptar de un modo duradero unz confi-
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guracibn previamente escogida, siendo la configurééi@n pre-
viamenite seleccionadea resistente a las operacione;.éél la-
vado doméstico,. B

E§ otro objeto de esta invencién proporciéhar un
prooedimienfo para la preparacién de un material'fektil que
contiene fibras queratinosas de lana pura, que tiene ten~
dencia a adoptar de un modo duradero una configuracidn
previemente selecclionada, siendo resistente la cqqfigurap
cién previamente seleccionada a las operaciones %el lavado

doméation, _
Otro objeto més de esta invencibn es proporcionar

un materlal textil que contiene fibras queratinosas, que
tiene tendencia a adoptar de un modo duradero una configu-
racibén seleccionada previamente, siendo resistente la con~
figuracidn previemente seleccionada a las operaciones del
lavado doméstico.

Segfn esta invencién, se ha descubierto ahora
que puede obtenerse un material textil que contiene fibras
Qﬁeratinosas, ¥y que tiene una configuracién previamente
seleccionada que es resistente a las operaciones del lavado
doméstico, por medio de un procedimiento de varias opera-
cionesque implican la estabilizacibn exterior de la fibra
queratinosa, la modificacién interior de la fibra querati-
nosa, y la fijacién permanente de la fibra queratinosa mo-
dificada interiormente en su configuracién final. Las con-
figuraciones previamente seleccionadas que se estudim en
1, Memoria son frunces, pliegues, y efectos del t¢Jido o
textura, tales como el tejido o textura grenulada y simi-
lares, |

Ia estabililizacién exterior de la fibra quera-

tinosa se lleva a cabo preferiblementc por medio de un
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reactivo quimico que es capaz de reacolonar con la quera-

tine de forma que produce nuevos enlaees. Ha de entender-
se, sin embargo, que la estabilizacién exterior de 1a fi-
bra queratinosa también puede realizarse recubrien@o las
fibras con una composicién de recubrimiento no reactiva,
para fijar las fibragén la configuracilén deseada pof me-
dio de las fuerzas mecénicas ejercidas por el recubrimienp
to. Aunque el medio de estabilizacifn exterior pﬁéferido
es un medio de un tipo que produce nuevos enlaeeé;ﬁulmi—
cos rescclonando con una fibra de queratina, el ﬁniéo
requisito previo para este tipo de reactivo es que. 8l me-
nos algunos de los nuevos enlaces qpimicoé se formen en
la superficié de la fibra queratinosa; es declr, pusden
formarse enlaces qufmicos interiormente y exteriormente,
pero algunos enlaces al menos han de formarse en la super-
ficie de la fibra. Se ha comprobado que los sistemas que
gon especialmente adecuados para la estabilizacibn exte-
rior de esta invencién son la pélimerizacidn interfaecial,
tal como la polimerizaciéh interfacial de polihexametileno
sebacato; los tratemientos con terpolfmeros reactivos ba-
sados en mondémeros de tipo vinflico, los tratemientos con
composiciones de poliep6xidos—poliaminas, los tratamientos
con dispersiones coloidales Acidas de melamina y formal-
dehido, los tratamlentos con dispersiones coloidales 4ci-
das de melamina y formaldehido, los tratamientos con
poliuretanos reactivos, y los fratamientos con emulsiones
de ciertos ésteres acrilicos, tales como, por ejemplo, el
polimetilmetacrilato, polietilmet8crilato, polipropilmeta~-
erilato y polibutilmetacrilato.

Los agentes estabilizantes exteriores més prefe-
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ridos pafa los fines de esta invencién son los proaupﬁos
de reaccién de isocienato. Entre los productos de fégécién
de isocianatos que pueden emplearse ege encuentran ldq pPro=—
ductos de reaccién de isocisnatos selececionados dé,dbg ca~
tegorias generales, la primera de las cualeg es uﬁ ﬁretano
preparado a partir de un sisocianato polifuncional y un
compuesto polihidroxilado polimérico, y la segunda de las
cuales es el producto de reaccién de un isocianatoéééli—
funcional y compuesto polifuncional polimérico seieéciona—
do del grupo que consta de poliesteres, poliamidas, polie-
pbxidos, y los productos de reaccién del fenol y Sxidos

de alcanol, resinas de formaldehido, productos de hidro-
genacién de copolimeros de olefinas-monéxido de carbono,

¥ poliepihalohidrinas. Ha de entenderse gque los productos
de reaccién de isocianatos pueden aplicarse al material
textil en forma de una finica disolucién en forma de pre-
polfmero, o en aplicaciones separadas de dos operaciones,
y despuds la aplicacién del isocianato in situ.

En la Memoria, "pre-polimero" quiere decir los
productos de reaccidén del isocianato polifunclonal y el
gegundo compuesto polimérico preseleccionado, llevada &
cabo hasta un grado inferior a aquél en qué se forma una
gelatina que es insoluble en uno de los disolventes orgé-
nicos para cade uno de los dos componentes de la reaccién,
y particularmente los hidrocarburos clorados.

Entre los isocianatos adecualos que pueden em-
plearse segfin esta invencibn, se incluyen los arildiisocia-
natos, tales como el 2,4-tolueno diisocianato, 2,6-tolueno
diisocianato, 4,4'-difenilmetano diisocianato, -pfenileno
diisocianato, 1,5-naftileno diisocianato, m~fenileno dii-
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socianato, difenil-4,4'-diisocianato, azobenceno=4,4'~diiso-~
cianato, difenilsulfona-4,4'-diisocianato, l-isopropilben-
venoy3, 5-diisocianato, lametil—fenileno—2,4—diisooianéto,
naf+tileno~l, 4-diisocianato, difenil~4,4'-diisotiociénato

y diisocianato, benceno-l,2,4-triisotiocianato, 5-nitro-
1,3-fenileno diisocianato, xilileno—l,4—diisooianatd, Xie=
lileno-1l,3-~diisocienato, 4,4'-difenilenometano diisocianato,
4,4%-difenilenopropano diisocianato, y xilileno—l;4;diiso
tiocianato, y similares; los diisocianatos alicfclicos,
tales como el diciclohexametano=4,4'-diisocienato y si-
milaresi los alcohlleno diisocianatos, tales como el tetra-

metileno diisocianato, hexametileno diisocianato y simi-

~ lares, asf como sus mezclas, e incluyendo los isotiociana-

tos equivalentes. De estos compuestos se prefieren los aril-
diisocianatos por su solubilidad y disponibilidad.
Isocianatos adicionales incluyen los polimetileno
diisocianatos y diisotiocianatos, tales como el etileno
diisocianato, el dimetileno diisocianato, dodecamétileno
diisocianato, hexametileno diisocianato, tetrametileno
diisocianato, pentametileno diisocianato, y los correspon-
dientes diisotiocianatos; los alcohileno diisocianatos y
diisotiocianatos, tales com® el propileno-l,2-diisocianato,
2y3~dimetilbetrametileno diisocianato y diisotiocianato,
butileno-l, 2-diisocianato, butileno-l,3-diisotiocianato
¥y butileno-1,3-diisocianato; los alcohilideno diisocianatos
y diisotiociaenatos, tales como el etilideno diisocianato
(CH3GH(NCO)2) y heptilideno diisotiocianato (CH3(CH2)50H
(CHS)Z); los cicloalcohilideno diisocianatos y diisotio-
cianatos, tales como el 1,4-diisovianatociclohexano, ci-

clopentileno-l,3~diisocianato y el ciclohexileno-l,2-diiso
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tiocianato; los poliisocianatos y poliisotiocianato@iéro-
miticos, tales como los diisocianatos y diisotiociahatos
alifético~-arométicos tales como el feniletileno diisocia-
nato (OgHCH(NCO)CHNCO), los diisocianatos y diisotiocia-
natos que contienen heteroétomos, tales como el SCNCHEOCHZNSC,
el SCNCH20H200H26H2NSC Y el SCN(CH2)3—-S-(CH2)3NSC; el 1,
2y 3y 4-tetraisocianatobutano, el butano-1,2,2-triisocianato;
el toluileno-2,4,6-triisocianato, toluileno-2,3,4-triiso~
clianato, el benceno-l,3,5-triisocianato, el bencenoéi,2,3-
triisocianato, el l-isocianato-4—isotiocianatohexgnd, ¥y el
2-cloro-l, 3~diisocianatopropano, |

Los diisocianatos, diisotiocianatos e isociana-
tos-isotiocianatos mixtos preferidos tienen la férmula
general ZCN--R~-NCZ, en la que R es un radical de hidro-
carburo divalente, preferiblemente arilo, y % es un calcéd~
geno de peso atémico inferior a 33. Por su disponibilidad,
se prefiere el toluileno~2,4~diisocianato,

"Compuesto polihidroxilado polimérico" quiere
decir un polimero lineal de cadena larga que tiene grupos
hidroxilos termineles, incluyendo compuestos hidroxilados
poliméricos polifuncionales y ramificados, tales como los
que se indican més adelante. Entre los compuestos polihidro-
xilados poliméricos adecuados se incluyen los poliéter po-
lioles tales como los polialcohilenoéter glicoles, y los
polialcohilenoarilenoéter-tioéter glicoles y los poligl-
cohllenoéter trioles. Se prefieren los polialcohilenoéter
glicoles y trioles. Si se desea, pueden emplearse mezclas
de estos polioles.

Los polialcohilenoéter glicoles pueden represen-

tarse por la f£6rmula HO(RO)nH, en la que R es un radical

alcohileno, que no necesita necesariamente ser el mismo
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en cada caso y n es un nfmero entero. Los glicoles repre-
sentativos incluyen el polistilenoéter glicol, polipropi-
leno éter glicol, politrimetilenoédter glicol, politetrame-
tilenodter glicol, polipentametilenoéter glicol,‘éolideca-
metilenodter glicol, politetrametilenoformel glicol y
poli-l1,2-dimetiletilenoéter glicol. Si se desea, pueden
emplearse mezclas de dos o0 més polialcohilenoéter zlico—
les,

Los polialcohilenoéter trioles representativos
ge preparan haciendo reaccionar uno o més 6xidosn de alco=-
hileno con uno o més trioles alifdticos de bajo peso mole-
cular. Los 6xidos de aloohileno que se emplean més comfin-
mente tienen pesos molecwlares entre aproximadamente 44
y 2%50. Son ejemplos: el 6xido de etileno, 6xido de propi-
leno, 6xido de butileno; 1,2-epoxitubano; 1,2-epoxihexanoc;
1,2~-epoxioctano; 1,2-epoxihexadecanc; 2,3-epoxibutano; 3,4-
epoxihexano; 1,2-epoxi~5-hexeno, y 1,2-epoxi-3-butano,
y similares. Se prefieren los 6xidos de etileno, propile-
no y butileno. Ademés de las mezclas de estos 6xidos, puede
haber presentes cantidades muy pequefias de 6xidos de al-
cohileno con sustituyentes ciclicos, tales como el 6xido
de estireno, 6xido de ciclohexeno, 1,2-epoxi-2-ciclohexil-
propano, y 6xido de alfa-metilestireno., Los trioles alifé-
ticos més combnmente empleados tienen pesos moleculares
entre aproximadamente 92 y 250= Son ejemplos la glicerina,
el 1,2,6~hexanotriol, 1,1,l-trimetilolpropano; 1,l,l-tri-
metiloletano; 2,4~dimetilol-2-metilol-pentanodiol-l,5,
y ol trimetiléter del gorbitol.

Los ejemplos representativos de los polialcohil-

enoéter trioles incluyen: el polipropilenodter triol
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(p. molec.700), preparado haciendo reaccioﬁar 608 paries

de 1,2-propilenéxido con 92 partes de glicerina; el pu~
lipropilenoéter triol (p. molec. 1535) preparado haciendo
reacclonar 1401 pertes de 1,2-propilenéxido con 134 partes
de trimetilolpropano; el polipropilenodter triol (p. molec.
2500) preparado haciendo reaccionar 2366 partes de 1,2-
propilenodxido ¢on 134 partes de 1,2,6-hexanotriol; y el
polipropilencéter triol (p., molec. 6000) preparado hacien-
do reaccionar 5866 partes de 1,2-propilenoéxido conll34
partes de 1,2,6-hexanotriol.

Otros politrioles adecuados comprenden los polioxi
proplleno trioles, polioxibutileno trioles, los trioles
Niax de la Union Carbide IG 56, IG42, IGll2 y similares;
el Triol G-4000 de la Jefferson Chemical, y similares; el
Actol 32-160 de la National Aniline y similares.

Los polialcohileno-arilenofter glicoles son
similares a los polialcohilenoéter glicoles, excepto
en que haey presentes algunso radiceles arileno. Los radi-
cales arileno representativos inecluyen los radicales fe-
nileno, naftaleno y antraceno, que pueden estar sustituidos
con varios sustituyentes,tales como grupos alcohilo. En
general, en estos glicoles ha de haber al menos un radi-
cal de alcohilenoéter con un peso molecular de aproxima-
damente 500 por cada radical de arileno que hay presente.

Los polialcohilenoéter-tiodter glicoles y los
polialcohilenoarilenoéter glicoles son similares a los
poliéter glicoles antes descritos, excepto en que algunos
de los &tomos de oxfgeno del grupo &ter estén sustituldos
por &tomos de azufre. Estos glicoles pueden prepararse
de modo conveniente condensando conjuntamente varios gli-
coles, tales como el tiodiglicol, en presencia de un ca-

talizador, tal como el 4cido p~toluenosulfébnico.
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"Compuesto polifuncional polimérico' quiere
decir un polfmero de cadena large de los tipos explicados,
que contiene por lo menos dos grupos que tienen al manos
w Atomo de hidrbgeno activo, determinado por el método
de Zerewitinoff. En el procedimiento de esta inveneciébn,
pueden emplearse compuestos tales como poliésteres, polia-
nidas, poliepbxidos, productos de reaccidn de fenoles y
6xidos de alcohileno, resinas de formaldehido, productos
de hidrogenacifn de copolimeros de olefinas-mondxido-de
carbono, y poliepihalohidrinas.

Los polidsteres adecuados para su empleo segfn
esta invencién son muy conocidos, y se preparan general-
mente llevando a cabo una reaccidn de condensacibn entre
un exceso de compuesto polihidroxilado monomérico o poli-
mérico y wa polihcido, o esterificando un 4cido sustituldo
con un grupo hidroxi y un alcohol polivalente,

Entre los 4cidos adecuados se ineluyen log alca-
no 4cidos divalentes, los alqueno Acidos divalentes, los
cicloalqueno Acidos divalentes, los cicloalcanoécidos
divalentes, los arfliccos divalentes, o cualquiera de los
tipos precedentes, en los que el radical de hidroéarburo
estd sustitufdo con un radical alecohilo, alquenilo, ciclo-
elcohilo, cicloalquenilo o arilo.

Los 4cidos carboxilicos divelentes representati-
vos que pueden emplearse pare la reaccién con los polioles,
en la preparacibén de los polidésteres que se emplean segln
esta invencibn, incluyen los siguientes: 4cidos succini-
cos, monometil succflico, glutérico, adipico, pimélico,
subérico, azelaico, sebdcico, brasilico, tépsico, 6-oxoun~

decanodioico, octadecanodioico, &cido 8-octadecenodioico,
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fcido elcosanodioico, 4cido 6,8-octadecadienodioico;’.beido
mélico, y similares. Otros 4cidos son: los 4cidos nc satu-
rados tales como el maleico, fumirico, glutacénico e ita-
cbnico; los 4cidos cicloalcanodicarboxilicos, tales como
el ciclopentano-l,2-dicarboxilico y ciclopentano-l,3-di-
carbox{lico; los 4cldos dicarboxflicos arométicos, tales
comd el ftdlico, isoftdlico, terftélico, naftaleno-1,2-di-
carboxilico, naftaleno-l,3~-dicarboxflico, naftaleno-l,4~
dicarbox{lico, naftaleno-1,5=-dicarboxf{lico, naftaleno-l, 8-
dicarboxflico, difenil-2,2'-dicarboxilico, difenil-~4,4'-
dicarbox{lico y difenil-2,4'-dicarboxflico; y los. 4cidos
dicarbox{licos alifftico-arométicos, tales como el 4cido
2,6~dimetilbenceno-1, 4-dicarboxflico y el Acido 4,5-dimetil-
benceno-1,2~-dicarbox{lico, y similares. Los productos na-
turales que son particularmente Gtiles incluyen el aceite
de ricino, que comprende un glicérido del &cido ricinolei-
co y alcohol ricinoleflico, y sus mezclas.

Los polioles monoméricos representativos, para
reacclonar con los Acidos anteriores para la produccibn
de los poliésteres que se emplean segln esta invencidn,
incluyen los polialcohilenoéter glicoles representados
por la ffmuls HO(RO)nE, en la que R es un radical alcohi-
leno que no necesita ser necesariamente el mismo en cada
caso, y n es un nfmero entero. Los glicoles representati-
vos incluyen el polietilenoéter glicol, polipropilenoéter
glicol, politrimetilenoéter glicol, politetrametilenobter
glicol, polipentametilenoéter glicol, polidecametilenoéter
glicol, politetrametilenoformal glicol, y poli-l,2-dimetil-
etilenoéter glicol. Si se desea, pueden emplearse mezclas

de dos o mis polialcohilenoéter glicoles.
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Los polialcohilenoéter trioles representetivos
se preparan haciendo reaccionsr uno o més 6xidos de al-
cohileno con uno o més trioles alifédticos de bajo psso
molecular. Los éxidos de alcohileno més empleados comfnmen-
te tienen pesos moleculares entPe aproximadamente 44 y 250,
Son ejemplos: ol 6xido de etileno, 6éxido de propileno, 6xi-
do de butileno, 1,2-epoxibutano, 1,2-epoxihexano,, 1,2-epo-—
xioctano, 1,2-epoxihexadecano, 2,3-epoxibutano, 3,4-epoxi-
hexano, 1,2-epoxi-5-hexeno, y 1,2-epoxi-3-butano, y simi-
lares., Se prefieren los 6xidos de etileno, propileno y
butileno. Ademéds de las mezclas de estos 6xidos, pusdden haber
presentes cantidades muy pequefias de 6xidos de alcohileno
que tienen sustituyentes cfclicos, tales como el 6xido de
egtireno, 6xido de ciclohexeno, l,2-epoxi-2-ciclohexil-
propano, y 6xido de alfa-metilestireno. Los trioles alifé-
tlcos més empleados corrientemente tienen pesos molecula-
res entre aproximademente 92 y 250. Stn ejemplos: la gli-
cerina; el 1;2,6-hexanotriol, 1,1,1-trimetildpropano;
1,l,l-trimetiloletano; 2,4~dimetilol-2-metilol-pentanodiol-~
1,5, y el trimetiléter del sorbitol.

Tos ejemplos representativos de los polialcohilenoe
éter trioles incluyen: el polipropilenodter triol (p. molec.
700) preparado haciendo reaccionar 608 partes de 1,2~propi-
lenobxido con 92 partes de glicerona; el polipropilenoéter
triol (p. molec, 1535) preparado haciendo reaccionar 1401
partes de 1,2-propilenobxido con 134 partes de trimetilol-
propano; el polipropilenoéter triol (p. molec. 2500) pre-
parado haciendo reaccionar 2366 partes de 1,2-propilenéxido
con 134 partes de l,2,6—hexanotriol;_y el polipropilenodter
triol (p. molec. 6000) preparado haciendo reaccionar 5866
partes de 1,2-propilenéxido con 134 partes de 1,2,6~hexano-

triol.
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Otros politriocles adecuados incluyen los polioxi-
propileno trioles, los polioxibutilenontrioles, los trioles
Niaz IG56, 1G42, IGl12 y similares de 1la Union Carbidé;’el
Triol G~4000 y similares de Jefferson Chemical; el Agtol
32-160 de la National Aniline, y similares. |

Los polialcohileno-arilenoéter glicoles son si-~
milares a los polialcohllenoéter glicoles, excepto en que
hay presentes algunos radicales de arileno. Los radioaies
de arileno representativos incluyen los radicales féhiieno,
naftaleno y antracero, que pueden estar sustituidosf&on va-
rios sustituyentes, tales como grupos alcohilo. En éeneral,
en estos glicoles ha de haber al menos un radical de al-
cohilenoéter, con un peso molecular de aproximadamente 500,
por cada radical de arileno gue hay presente.

Los polialcohilenobter~tiodtor glicoles>y los
polialcohilenoarilenodter glicoles son similares a los
polidter glicdles entes descritos, excepto en que algunos
de los 4tomos de oxfgeno del grupo &ter estdn sustituidos
por 4tomos de azufre. Estos glicoles pueden prepararse
de modo conveniente condensando conjuntamentie varios gli-
coles, tales como el tiodiglicol, en presencia de un cata-
lizador, tal como el 4cido -pioluenosulfénico.

Otros poliésteres incluyen los obtenidos haciendo
reaccionar uno o més de los 4cidos anteriores con una mez-
cla de alcoholes polivalentes que comprende (1) alcoholes
polivalentes de la férmula general:

H O-alcohiieno
Z alcohileno~0

x
N -alcohilenoéﬂ//

R alcohileno-04—H
Mg
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en la que "alcohileno" significa un radical alifdtico satu-
rado divalente que tiene al menos 2 Atomos de carbonb, Yy
preferiblemente no més de 5 &tomos de carbono; X, Y y =
son nfmeros enteros, y la suma de x, ¥ ¥ z e3 de 3 a 10,
y preferiblemente de 3 a 63 al menos dos de los grupos
——-(alcohileno-o-)jx’y,ZH contiens grupos hidrox{licos
alcohblicos primarios, y R es un grupo alcohilo grande
que contiene desde 10 a 25 &tomos de carbomo; ¥y (2) alco-
holos polivalentes que contienen s6lo carbono, hiﬁr&geno
y 6xigeno, y los alcoholes polivalentes de (1) y (2) se
empleen en proporciones tales que (1) aporta de 1 a 15
grupos de OH alcohblicos por cada 10 grupos alcohblicos
OH aportados por (2).

Tos poliepbxidos empleados segln la invencién
son compuestos orglnicos gue tienen al menos dos grupos
epox{doos por molécula, y pueden ser saturados o no satu-
rados, aliféticos, cicloalifédticos, aromidticos o hetero-
ciclicos, y pueden estar sustitufdos con sustituyentes que
no interfieran, tales como grupos hidroxflicos, radicdes
Steres, y similares. Los poliepbxidos que contienen grupos
&ter,denominados generalmente poliepbxido poliéteres, pue-
den prepararse, como €8 sabido en lg téenica, haciendo
reaccionar un poliol con un epéxido que contienenkmlégeno,
empleando al menos 2 moles del epbxido que contlene halb-
geno por mol de poliol. AsI, por ejemplo, puede hacerse
reaccionar eplclorhidrine con un fenol polivalente en un
medio alcalino. En otra técnica, el epbdxido que contiene
haldgeno se hace reacclonar con un alcohol polivalente,
en presencia de wn catalizador gque actfa como Acido, tal
como elécido fluorhidrico o el trifluoruro de boro, y el

producto se hace reaccionar después con un compuesto al-
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calino, para efectuar una deshidrohalogenacibn. Un ejemplo
preferido del epbxido que contiene hallgeno es la epiclorh
hidrina; otros son la epibromhidrina, la epiyodhidriég, el
3-cloro-1,2-epoxibutano, el 3-bromo-1,2—epoxihexanq{‘& el
3-cloro-1,2-epoxioctano. Ejemplos ilustrativos de 1os;po-
liepbxido poliéteres son los siguientes:
1,4-bis(2,3~epoxipropoxi)benceno; 1,3-bis(2,3-
epoxipropoxi)~benceno; 4,4'-bis(2,3-epoxipropoxi)difeniléter;
1,8-bis(2,3~epoxipropoxi )octano; 1,4-his(2,3-epoxipropoxi)
ciclohexano; 4,4'-bis(2~hidroxi-2,4-epoxibutoxi)difenildime-
tilmetano; 1,3-bis(4,5-epoxipentoxi)~5~clorobenceno; 1,4-
bis(3,4~epoxibutoxi)-2-clorochexano; digliocicil tioéter;
diglicicil éter; etileno glicol digliciéil éter; propileno
glicol diglicidil 4ter; dietileno glicol diglicidil éter;
resorcinol diglieidil éter; 1,2,3,4-tetraquis(2-hidroxi-
3, 4-epoxibutoxi )butano; 2,2-bis(2,3-epoxipropoxifenil)pro-
pano; glicerina triglicidil éter; manitol tetraglicidil é-
ter; pentaeritritol tetraglicidil éter; sorbitol tetra-
glicidil éter; glicerina diglicidil éter; etc. Es evidente
que los poliepbdxido poliéteres pueden contener o no grupos
hidroxilo, dependiendo fundementalmente de las proporcio-
nes empleadas de epbxido que contiene halbgeno y de poliol,
Los poliepbxido polidteres que contiene grupos polihidroxi-
lados pueden prepararse también haciendo reaccionar, de
wa forma conocida, un alcohol polivalente o un fenol poli-
valente con un poliepdxido en un medio alcalino. Son ejem-
plos ilustrativos el producto de reaccibn de la glicerina
y el diglicidil éter, el producto de reaccibn del sorbitol
y el bls(2,3-epoxi-2-metilpropil)éter, el producto de reac-
cibn del penteasritritol y el 1,2,3,5-diepoxi pentano, el

=15=
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producto de reaccién del 2,2-bis(parshidroxigenil)=-propano
¥y el bis(2,3~epoxi-2-metilpropil)éter, el producto fde beac-
cibn del resorcinol y el &ter diglicidflico, el producfo

de reaccibén del catecol y el diglicidil éter, y el producto
de reaccién del 1,4~dihidroxi-ciclohexano y el diglicidil
éter.

Pueden emplearse poliepbxidos que no contienen
grupos Steres, como por ejemplo el 1,2,5,6-diepoxihexanoc;
el diéxido de butadieno (o sea, el 1, 2,3,4-diepoxibutano),
el dibxido de isopreno; el didbxido de limoneno.

Para su empleo segln la invencidn, se prefieren
los poliepbéxidos que contienen grupos é&teres, esto es,
los poliepbxidp poliéteres., Mls particularmente, se prefie—
re emplear los poliepfxixo poliéteres de la clase de gli-
cidil poliéteres de alcoholes polivalentes, o glicidil
poliéteres de fenoles polivalentes. Estos compuestos pueden
considerarse como derivados de un alcohol polivalente o
un fenol polivalente, por eterificacibén con dos grupos

glicidilo al menos:

/\
Cf ;~OB~CH_-0—

Lo mitad de alcohol o fenol puede eterificarse
completaente, o puede contener grupos hidroxilo residuales.
Ejemplos tipicos de compuestos de esta categorfa son los
glicidil poliéteres de la glicerina, glicol, dietileno,
glicol, 2,2-bis(parahidroxifenil)propano, o cualquiera
de los demés polioles indicados anteriormente en la Memoria
como fitiles para su reaccibn con los epoxfdos que contienen
halbgeno. Muchos de los glieidil poliéteres especificados

derivados de estos polioles se indlcan anteriormente. En-
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tre los glicidil poliéteres, son particularmente p;efgridos
los derivados del 2,2-bis(parzhidroxifenil)propano y los
derivados de la glicerina. Los compuestos derivados del pri-

mero de estos polioles tienen la estiuctura:
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en la que n varfa entre cero y aproximadamente 10, que
corresponde a un peso molecular de desde aproximadamente
350 a 8.000. De esta clase de poliepbxidos, se prefieré
emplear aquellos compuestos en los que n tiene un vélor
bajo, o sea, inferior a 5, y mis preferiblemente si n es
cero.

En el comercio, a los poliepbxido poliéteres-
se les denomina convencionalmente resinas epoxidicas, aun
cuando los compuestos no son téenicamente resinas en el
estado en que se venden y se emplean, porque son de peso
molecular relativamente bajo, y por lo tanto no tienen
propiedades resinosas como tales, Solamente se forman
verdaderas resinas cuando los compuestos se curan. Asi
pues, se encontrard que los catdlogos de los fabricantes
denominan convencionalmente resinas epoxfdicas a productos
de peso molecular relativamente bajo, tales como el digli-
cidil &ter del 2,2-bis(parahidroxifenil)propano, el éter
diglicidflico de la glicerina, y poliepbxido poliéteres
similares que tienen pesos moleculares sustancialmente
inferiores a 1.000,

Est4 dentro del objeto de la invencién el em~
plear mezclas de diferentes poliepbxidos. Realmente, se
ha comprobado que se consiguen resultados especialmente
deseables empleando mezclas de dos poliepbxidos disponi-
bles en el comercio, siendo uno de ellos esencialmente
un diglicidil éter de la glicerina, y siendo esencialmente
el otro un diglicidil éter de 2,2~bis(parahidroxifenil)pro-
pano, Para conseguir este resultado, son particularmente
preferidas las mezclas que contienen més de 1 y menos de

10 partes en peso del diglicidil &ter de la glicerina por
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cada parte en peso del diglicidil éter del 2,2-bis(para-
hidroxifenil)propanc. .

Las poliamidas empleadas segfin la invenciérn son
las derivadas de poliaminas y 4cidos polivalentes. Los
nétodos para preparar estas poliamidas por condensaciéa
de poliaminas y 4cidos policarboxilicos son muy conocidos
en la técnica. Se pueden preparar poliamidas que contienen
grupos aminicos libres o grupos de fcido carboxIilico libres,
o ambos grupos, aminicos y de 4cido carboxflico, libres.

Las poliamidas pueden derivarse de poliaminas tales como

la etileno diaming, dietileno triamina, trietileno tetraa-
mina, tetraetileno pentamina, 1,4-diemino butano, 1,3-dia-
mino butano, hexametileno diamina, 3-~(N-isopropilamino)pro-
pilamina, 3,3'-imino-bispropilamina, y similares. Los 4cldos
policarboxflicos tfpicos que pueden condensarse con las
poliaminas para formar poliamidas son el 4cido glutérico,
4cido adfpico, 4cido pimélico, 4cido subdrico, 4cido aze-
laico, Acido sebécico, 4cido isoftédlico, Acido tereftdlico,
&cido beta~metil adipico, &cido 1,2-¢iclohexano dicarboxi-
lico, &cido malénico, &cidos grasos polimerizados, y si-
milares. Segln losnconstituyentes de amina y de &cido y

las condiciones de condensacién, las poliamidas pueden te-
ner pesos moleculares que varfan aproximadamente desde

1,000 hasta 10.000, y puntos de fusién desde aproximadamente
20 a 2002C. Para los fines de esta invencién son particu-
larmente preferidas las poliamidas derivadas de polieminas
alifdticas y 4cidos grasos poliméricos. Las poliamidas deri-
vadas de poliaminas alifédticas y Acidos grasos poliméricos.
Estos productos se describen, por ejemplo, por Cowan, y otros,

en la Patente U.S. N2 2,450.940. De estas poliamidas, son
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tipicas las preparadas condensando etileno diamina o die-
tileno triamina con 4cidos grasos poliméricos producidos
por la polimerizacibn de aceites secantes o semisecah%és,
o los Acidos libres, o los ésteres de alcoholes alifédticos
gimples de estos Acidos. Los Acidos grasos poliméricos
pueden derivarse tipicamente, de aceites tales como los

de soja, linaza, madera, perilla, oiticica, semilla de
algodén, maiz, tall, girasol, cértamo, y similares. Como
es sabido, en la polimerizaciln los 4cidos grasos no sdura-
dos se combinen para producir uns mezcla de 4cidos poli-
méricos divalentes y superiores a divalentes. Usualmente,
la mezcla contlene una proporcidén principal de 4cidos di-
méricos, con cantidades inferlores de Acidos triméricos

y poliméricos superiores, y algfin 4cido monomérico resi-
dual. Son particularmente preferidas las poliasmidas de
bago punto de fusidn (20-902C aproximadamente), que pue-
den producirse calentando conjuntamente una poliamina
alifética, tal como la dietilenotriamina, trietileno te-
tramina, 1,4-diaminobuteno, 1,3-diaminobutanc, y simila=-
res, con los fcidos grasos polimerizados. Entre éstas, es
tipica una poliamida derivada de la dietileno triamina y
de los 4cidos grasos de soja dimerizados. Las poliamidas
derivadas de poliaminas aliféticas y 4cidos grasos poli-
merizados, comf los poliepbxidos, se denominan frecuente-
mente en el comercio resinés, aun cuando no son realmente
resinas en el estado en que se venden y se aplican. Se
obtienen resultados pgriicularmente buenos empleando las
poliamidas de bajo peso molecular, no formadoras de fibras,
que se venden con la marca de fébrica de Versamidas,

Puede emplearse cualquier producto adecuado de

-21~
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condensacién de un fenol y un béxido de alcohileno, como
por ejemplo el producto de condensacibn de cresol 6§ 4,4'~
isopropilidenodifenol con uno de bos 6xidos de alcohileno
antes mencionados.

Puede emplearse cualquier resina de forméldé-
hido adecugsda, como por ejemplo, el producto de condensa-
cibn del formaldehido per se, o un compuesto capaz de
producir formaldehido, como por ejemplo el paraformaidehi-
do o sus productos de reaceidn, con los productos de con-
densacién de . 6xidos de alcohileno, para preparar compuestos
de polioximetileno que tienen grupos hidroxilo terminéles.

Puede wtilizarse cualquier producto adecuado de
hidrogenacibén de los copolimeros de olefinas-monéxido
de carbono, como por ejemplo el producto de hidrogenacién
de un copolimero de etileno-propileno-monéxido de carbono,
y otros que se exponen en la Patente U.S. N2 2.839.478,
concedida a Wilis y otros el 17 de junio de 1.958, y en
la Patente U.S3. N2 2.495.292, concedida a Scott, el 24
de Enero de 1.950.

En el procedimiento de esta invencién, se pre-
fiere hacer reacclionar los isocianatos polifuncionales
¥y el compuesto polifuncional polimérico, o el isocianato
polifuncional y el compuesto polihidroxilado polimérico,
segln sea el caso, con o sin un correaccionante, y bloquea~
dos o no bloqueados con las fibras queratinosas en presen-
cia de un catalizador. Puede emplearse cualquiera de los
catalizadores conocidos para la reaccibén de 4tomos de hi-
drbgeno activos con isocianatos. De estos catalizadores
que se emplean en la produccién de poliuretanos, se pre-

fieren los compuestos de érgano-estafio, y particularmente
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el octoato estannoso.

Los varios sistemas de productos de reaccibn .
de isocianatos explicados anteriormente han de aplicarse
al material textil que contiene fibras queratinosas en-
forma de una disolucibh, empledndose en la disolucifn un
disolvente no reactivo. Tal como se emplea en la Memoria,
o mactivo" qulere decir wn disolvente en el que estéd sus-
tancialmente inhibida la reactividad entre el isociangto
y los componentes que contienen hidrbgeno activo, incluso
en presencia de un catalizador. Puede haber presentes pe-
queflas cantidades de disolventes reactivos, siempre que
la cantidad presente sea suficientemente baja como para
no hacer precipitar una canfidad sustancial de los compo-
nentes con los que se hace reaccionar. Es decir, quedan
suficientes componentes que reaccionan con las fibras de
queratina para proporcionar la adecuada inhibicién de la
contraceibén y/o capacidad de estabilizacién en el material
textil u otra estructura que se esté tratando.

Los disolventes orgénicos adecuados incluyen
los hidrocarburos halogenados tales como el tricloroeti-
leno, clorure de metileno, percloroetileno, dicloruro de
etileno, cloroformo y similares} los disolventes aromiticos
tales como el tolueno, benceno, xileno, compuestos aromi-
ticos mixtos, tales como los tipos Solvesso y los similam
res, el acetato de n=butilo, n~butil éter, fosfato de n-
butilo, p-dioxano, oxalato de etilo, metil isobutil cetona,
piridina, quinoleno, N,N-dimetilformamida, N,N-dimetilace-
tamida, 2,2,4-trimetilpentano, y similares. Pueden emplear-—
se mezclas de disolventes,

TLa modificacibn interna de las fibras queratino-

sas8 se lleva a cabo preferiblemente por medio e un reactivo
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quimico, que tiene la capacidad de romper temporalmente
los enlaces poliméricos de la estructura de la queratina,
dejando despuds que estos enlaces se vuelvan a formar
cuando la fibra queratinosa estéd en la configuracibn e~
seada. El reactivo quimico preferido para llevar a dabo
la escisién y nueva formacidn antes mencionada de los en-
laces poliméricos, es un agente reductor. La reaccién que
parece tener lugar al estabilizarse las fibras queratino-
sas en la nueva forma, es la modifiecacién del enlace dé
cistina y la modificacién de uniones de hidrégeno de las
fibras queratinosas, habiéndose escindido previamente los
enlaces y uniones por contacto con el agente reductor.
Los enlaces de cistina se escinden y se vuelven a unir
para formar al menos algunas de las uniones de disulfuro.
Aunque las fibras queratinosas permanecen sustancialmente
inalteradas desde el punto de vista quimico por las ope-
raciones de reducecién y oxidecibn, aparentemente tiene
lugar'cierta reordenacibén de los enlaces de cistina, junta-
mente con algunos cambios en las uniones de hidrdgeno. Estos
cambios en la posicién de los snlaces de eistina, y los
cambios en las uniones de hidrégeno, producen wna fibra
nodificada. La modificacibn de la fibra da a las fibras
queratinosas individuales de esta invencidn su estabili-
zacibn interna, lo que des como resultado un material tex-
t1l estabilizado a los cambios dimensionales y de acabado,
He. de entenderse que el fin perseguido de romper
los enlaces caracterfsticos de la queratina, y volver a
formar los enlaces cuando la fibra tiene la configuracién
geométrica deseada, puede conseguirse empleando vapor
de agua. No obstante, cuando se desea una estabilizacién

méxima de las fibras queratinosas, ha de emplearse un
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agente reductor, seleccionado entre los agentes reduchores
adecuados. Bstén inelufdos los sulfuros de alcanol inferior
y amina, tales como el sulfito de monoetanolamina y los;
sulfitos de isopropanolaming, y otros que contienen haéﬁé
8 4tomos de carbono en la cadena de alcohilo, tales como el
sulfito de n-propanolamina, sulfito de n-butenolamina, sule-
fito de dimetilbutanolamina, sulfito de dimetilhexanolemina,
¥y similares; los sulfoxilatos metdlicos de formaldehido,
tales como el sulfoxilato de cinc y formeldehido; lcs sulfo-
xilatos de metales alcalinos, tales como el sulfoxilato de
sodio y formaldehido y el sulfoxilato de potasio y formal-
dehidos los borohidruros de metales alcalinos, tales como
el borohidruro de sodio y el borohidruro de potasio, y el
borohidruro de sodio y potagio; los sulfitos de metales
alcalinos, tales como sulfito, bisulfito y metabisulfito
de sodio y de potasio; bisulfito de amonio; sulfuro de so-
dio, sulfhidrato o hidrosulfuro de sodio; hipofosfito de
godio; tiosulfato de sodio, ditionato de sodio, cloruro
titanoso; el 4cido sulfuroso; los &cidos de mercaptano,
tales como el 4cido tioglicédlico y sus sales solubles en
agua, tales como el tioglicolato de sodio, de potasio o
de amonio; los mercaptanos, tales como el sulfuro de hi-
drbégeno, los alcohfl mercaptanos tales como el etil o el
butil mercaptano, y lis glicoles de mercaptano, tales como
el beta-mercapto etanol; y las mezclas de estos agentes
reductores.

Frecuentemente se obtienen resultados favora-
bles si el agente reductor se emplea en conjuncién con
un "compuesto polihidroxilado de bajo peso molecular" u

otro agente auxiliar. Ia urea constituye el agente auxiliar
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més fhcilmente dispriible y mis deseable, aunque es adecuzdo
cualguier otro material que hinche a las fibras queratinosas
en un medio acuoso. Por ejemplo, los compuestos de guanidina
tales como el clorhidrato; son igualmente Gtlles la formami-
da, la N,N-dimetilformamide, la acetamida, la N,N-dimetilace-
tamida, la tiourea, el fenol, las sales de litio, tales como
el cloruro, bromuro y yoduro y similares.

La expresifn "compuesto polihidroxilado de bajo
peso molecular!" quiere decir un compuesto que contiene més
de un grupo hidroxilo y que tiene un peso molecular no
mayor de aproximadamente 4000 preferiblemente. De estos com-
puestos, el més fécilmente disponibles, y mAs deseable,
desde el punto de vista de su facilidad de aplicacidén, com-
prende el otileno glicol. Undrupo particularmente preferido
de glicoles incluye los glicoles polifuncionales que tienen
grupos hidroxilo termingles separados por de 2 a 10 grupos
de metileno, incluyendo, desde luego, el etileno glicol
preferido, asl como el trimetileno glicol, tetrametileno
glicol, pentametileno glicol, hexametileno glicol, y de-
cametileno glicod, o los glicoles tales como el 1,2-propi-
leno glicol, dipropileno glicol, 1,3-butileno glicol, die-
tileno glicol, polietileno glicol, o similares.

Los compuestos polifuncionales que contienen
més de 2 grupos hidroxilo incluyen los alcohol gliceroles
polifuncionales tales como la glicerina y la dietilglicerina,
asl como el trimetilol etano, trimetilol butano, Iris-hidro-
ximetil-amino metano y otros. Lios glicol &teres, tales como
los polietileno glicoles o polipropileno glicoles solubles
o dispersables en agua, que tienen pesos moleculares prefe-
riblemente no mayores de aproximadamente 4000, dan también

resultados satisfactorios cuando se emplean segfin esta inven-
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cién,

El agente reductor, con o sin el agente auxiliar
o compuesto polihidroxilado, puede aplicarse al mate}ial
textil en cualquier proporcifn deseada, segfn el grado de-
geado de reduccibn. En general, se obtienen resultados
Sptimos cuando se aplican al materizal textil disoluciones
acuosas que contienen desde aproximadamente 001l a. aproxi-
medamente 20% en peso, y del modo mds preferible desde apro~
ximadamente 1 hasta aproximadamente 10% en peso, del agente
reductor. Si se emplea el agente de hinchamiento o compuesto
polihidroxilado, puede aplicarse al material textil afia-
diéndolo a la disolucifén acuosa del agente reductor, en pro-
porciones de desde aproximadamente 3 hasta aproximadamente
30%, y més preferiblemente desde aproximadamente 5 hasta
aproximadamente 20% en peso. Pueden utilizarse concentracio-
nes superiores si el material textil s6lo ha de exponerse
a2l medio de tratamiento durante un tiempo corto.

Después de la operacibn de estabilizacién externa,
el material textlil puede convertirse en unae prenda de vestir,
¥y la prenda de vestir puede someterse al tratamiento con
el agente reductor. La conversién en una prenda de vestir
es preferible cuando el objeto del procedimiento es produ~
cir pliegues permanentes resistentes al lavado doméstico..
Sin embargo, cuando ha de producirse un material textil
gue tiene un efecto de textura duradero, tal como un efecto
de granulado, el material textil no nccesita, naturalmente,
ser convertido en una prenda de vestir antes de la aplica-
cién del agente reductor. Las operaciones mecénicas de la
produccién del efecto de textura, del pliegue o de los
fruncidos y similares, puede llevarse a cabo con gualguiers

de las piezag conocidas de los equipos para acabados tex-

tiles. Sin embargo, para la preg?racidn de los pliegues
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se prefiere una prensa Hoffman,

La operacién final del procedimiento de esta in-
vencién es el tratamiento con aldehido de la fibra quéra—
tinosa modificada interiormente y estabilizada exteriormen=-
te. Ha de entenderse que el aldehido puede estar présente
en el agente reductor, tanto en forma de un compuesto orgé-
nico que libera aldehido por descomposicién térmica, ‘como
puede aplicarse como operaciln independiente subsiguiente
a8l tratamiento con el agente reductor. NWo obstante,vel na
terial textil ha de estar en su configuracibn preferﬁda
(con pliegues o con un efecto de textura), antes de ser
sometido a la accibn de un aldehido. Tos compuestos que
liberan un aldehido por degradacién térmica son también
adecuados para su aplicacién independiente después del
tratamiento con el agente reductor, siempre que el material
textil asi{ tratado se someta a una operacién de calenta-
miento final, por ejemplo en una estufa de curado. Los
compuestos adecuados que dejan en libertad aldehidos por
degradacibn térmica, y que pueden incorporarse en la
disolucién del asgente reductor para su aplicacién simul-
ténea, son compuestos que tienen la férmula general:

0
"
R—O—G-ﬂ—CH 2OH
+ NaHSO3

en la que R es un miembro seleccionado del grupo que
consta de (1) —CH3, (2)-¢ H5, (3) —-CH(CHB , (4) -n-bu-~
tilo, (5) -iso-butilo. Cuando se 1ncorporgn compuestos de
este tipo en el bafio de agente reductor, el reductor ha

de ser de un tipo que no sufra wna reaccibn orginica con
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el compuesto degradado térmicamente. Por esta razén se pre-
fiere emplear agentes reductores inorgénicos, en combinacién
con el compuesto que puede degradarse térmicamente.

Los aldehidos ti{picos gue puden aplicarse despuds
de la aplicacién de un sgente reductor incluyen el formal-
dehido, los aldehidos aliféticos saturados, tales como écetal-
dehido, propionaldehido, butilaldehido, isobutilaldehido,
valeraldehido, isovaleraldehido, caprod dehido, enantal-
dehido, caprilaldehido, pelargonaldehido, oapraldehi¢o, lau-
raldehido, aldehido palmitico, estearaldehido, y similares;
los aldehidos aliféticos nonsaturados,tales como la acrolel-
na, el crotonaldehido, aldehido tIglicol citronelal, citral,
propiolaldehfdo, y similares; los aldehidos monofuncionales
alicfclicos, tales como el formilciclohexano y similares;
los dialdehidos aliféticos, como el glioxal, piruvaldehido,
malonaldehido, succinaldehido, glutaraldehido, adipaldehido,
malealdehido, y similares; los aldehidos sustituldos, ta-
les como el cloral, el aldol y similares; los aldehidos
aromfticos en los que el grupo aldehido estsd unido a un
anillo, tales como el benzaldehido, fenilacetaldehido,
p-tolualdehido, p-isopropilbenzaldehido, o-clorobenzaldehi-
do, o-nitrobenzaldehido, m-nitrobenzaldehido, p-nitroben-
zaldehido, salicilaldehido, anisaldehido, vainilliha, vera-
‘traldehido, piperonal, alfa-naftaldehido, antraldehido
y eimilares; y los aldehidos arométicos en los que el grupo
aldehido nonestéd unido a un anillo, tales como el fenilace-
taldehido, cinamaldehido y similares; y los aldehidos hetero-
cfelicos, tales como el alfawformiltiofenor alfaeformil-
vurfural, furfural, tetrahidrofurfural y similares.

Los compuestos tipicos que general aldehidos,
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¥y que son adecuados para su aplicacibn subsiguiente a la
aplicacibn del agente reductor, pero no para su aplicacibn
simulténea, incluyen los polfmeros lineales, y particular-
mente aquellos que tienen la férmula general HO(CHZO)n.H,
que se despolimerizan formando formaldehido gaseoso-mono-
mérico por vaporizacibn. En esta clase de compuestos se
ineluyen los glicoles de polioximetileno inferiores, en
los gue n es desde aproximadamente 2 hasta aproximadémente
8; el paraformaldehido, en el que n varfa entre aproxima-
damente 6 y aproximadamente 100; log alfa—polioximétilenos,
en los que n es mayor de aproximadamente 100; los beta-
polioximetilenos en los que n es mayor de aproximadamente
100 y hay presentes trazas de SO4H2, ¥y similares.

También pueden emplearse derivados del polioxi-
metileno glicol, como por ejemplo los diacetatbs de polio-
ximetileno, los polioximetileno dimetiléteres inferiores,
los gamma~polioximetilenos (polioximetileno dimetiléteres
superiores), los delta-polioximetilenos, los epsilon-polio-
ximetilenos, y similares. En general se ubtilizan tempera-
turas superiores, de hasta aproximasdamente 2002C. por ejem-
plo, para llevar a cabo la despolimerizacibn de estos deri-
vados. En muchos casos, la despolimerizacién, con generacién
de formaldehido, se efectfia del modo més rdpido por trata-
miento con un &lcali o un 4cido dilufdos, para producir
el glicol correspondiente, que después puede hidrolizarse
para formar una disolucibén de formaldehido.

También puede emplearse el acetato de formal-
dehido (formaeles). Los formales preferidos se producen
por reaccibn de formaldehido con alcoholes de la ffomik
CH2(OR)2, en la que R es alcohilo o aralecohilo, en presen-

cia de un catalizador &cido. Estos compuestos se transforman
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por hidrélisis en formaldehido y el alcohol del gue proceden.
Los formales preferidos incluyen el dimetilol y el 1,3-dio-
xolano. Este Qltimo compuesto se transforma por hidrdlisis
en formaldehido y etileno glicol, y se prefiere partlcular~
mente entre esta clase de compubstos cuando se emnlean en
procedimientos de sensibilizaclibn previa.

Otros compusstos generadores adecuados.ineluyen
los varios compuestos de metilol, por ejemplo los sulfitos
de metilolalcanolamina, como el sulfito de N-metilcletano-
lamina, sulfitonde N,N-dimetiloletanolamina, sulfito de
N,N-dimetilolisopropanoclamina, y similares; las mstilol ami-
das, como la N-metilolformamida, la N-metilolacetamica, la
N-metilolacrilamida, y similares; las aminas, tales como
la hexametileno tetramina, trimetilolmelaming, y similares;
¥ los compuestos tales como log bisulfitos de metales al-
calinos y formaldehido, incluyendo los bisulfitos de sodio
y de potasio y formaldehido,

Los siguientes ejemplos especificos del proce-
dimiento de esta invencidn que se dan con el fin de ilus-~
trarla, y no han de considerarse como limitativos del espi-

ritu u objeto de esta invencibn.

EJEMPIO 1

En un aparato de reaccién de acero inoxidable,

con camisa exterior, se vierten 101 kg. de aducto de poli-
propileno glicol de glicerina, que tiene un peso molecular
de aproximadamente 5.000. Después se cierra el aparato de
reaccibén y se reduce la presibén en su interior hasta apro-
ximadamente 10 mm. de mercurio, y después el aparato de

reaceibn se limpia con chorro de nitrégeno seco. Ia opera-
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¢ibn de regulacidn de la presidén y la de limpieza con cho-
rro se repite durante 3 ciclos, despuds de lo cual se vier-
ten en el aparato de reaccidn 10'3 kg. de tolueno seco.

A través de toda la reaceidn se mantiene en el recipiente
una capa protectora de nitrbgeno. La presibn se rzdvce de
nuevo a 10 mm. de mercurio, y el aparato de reacciﬁn se
calienta a 1402C para separar el tolueno por destilacién,

y despubs se enfria a la temperatura ambiente, emplean-

do agua frifa en la camisa que rodea al aparato de reacciébn.
La presidén se hace volver a las condiciones normales o am-
bientales. Después de agitar durante 15 minutos para mez-
elar los componentes, se afiade rédpidamente una cantidad

de toluileno-2,4~diisocianato aproximadamente doble de

la cantidad estequiométfica necesaria para reacciocnar con
el glicol, y se agita hasta que cesa el calor de reacciébn
y la temperatura se eleva lentamente hasta 40-452C a partir
de una temperatura embiente de aproximadamente 28¢C. Des-
puds, la mezcla de reaccibn se caliénta 2 wuna velocidad de
aproximadamente 28C por minuto, hasta una temperaturs

de 1462C, a la que se mantiene durante 18 minutos, y des-
pués se enfria a utma velocidad de aproximadamente 22C por
minuto hasta una temperatura méxima de 382C. Despuds se
afiade tricloroetileno suficiente para dar una disolucién
que contiene T0% del pre-polimero resultante. La disolucién
de pre-polimero se lleva despubs, desde el aparato de reac-—
cibn, a un depbsito cilindrico previamente secado, bajo

una atmésfera de nitrdgeno seco, para impedir la contami-~
nacién con agua, En el momento de la transferencia, la di-
solueibn de pre-polimero tiene un color que va desde inco-

loro a wun color paja muy palido,
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Despuds se prepara, & partir de la disducibn del
704 de pre-polimero, una disolucibén por dilucién con triclo-
roetilenc adicional, llevéndose la dilucidn hasta el punto
en que el material textil absorbe un 3'5% del pre-polimero,
basado en el pesgo del materisl textil seco. Se afiade al bafio
N,N,N',N'-tetraquis~-2-hidroxipropil etileno diaminé, en la
proporcién de aproximadamente 3% del peso de pre-polimero
puro. La disolucidn se extiende por impregnacidn sctre el
naterial textil de lana, y después se coloca el material
textil impregnado en una estufa g T1eC durante 5 minutos
para secarlo, y después se coloca en la segunda estufa,
a 121¢C durante 5 minutos, para causar el curado. Después,
el material textil tratedo se desengrasa, se seca y se
prensa. Después se faﬁrican unos pantalones a paftic del
material textil tratado con uretano. Sobre los pantalones
se pulveriza una disolucién al 6'4% de sulfito de monoiso-
propinolamina hasta que hay una absorcién de liquido de
40%, se deja reposar en estado hémedo durante una hora,
y después, aplicando presibén, se hacen los pliegues en
los pantalones, por medio de una prensa Hoffmann, empleando
vapor de agua de alta presién durante 30 segundos, un tra-
tamiento en estufa de 30 segundos y un vaclo de diez ge-
gondos. Despuds se pulveriza sobre los pantalones uma di-
solucibn de 10% de formaldehido, hasta una absorcibn de
fquido de 40%, y se deja reposar en estado hfmedo durante
una hora, antes de ser secado. Se comprueba que los plie-
gues ¥y B estabilidad dimensional de los pantalones es resis-
tente a 10 ciclos de lavado, empleando detergentes disponi-
bles en el comercio, y utilizando ciclos de secado por volteo

despuds de cada ciclo de lavado.

~33-



10

15

20

25

30

EJEMPLO IT

Se repitid de nuevo el procedimiento del ejemplo
I, con la excepcidn de que en lugar de la disolucién al
704 del pre-polifmero empleado en el Ejemplo I pars llevar
a cabo la estabilizacién externa, se emplea una técnica
de estabilizacibén externa con poliuretano "directo" 6"de
ma vez". ILa disdlucibn de poliuretano "directo" se prepa-
ra como sigue: Al bafic de impregnacibn de tricloroetileno
se afiade una cantidad del aducto de polipropileno glicol
de glicerina empleado en el Ejemplo I para preparar el
prepolimero, suficiente para efectuar una absorcibn de
2'5% del aducto de polipropileno glicol, basado en el
peso en seco del material textil. Se afiade metilenoda-p-
fenildiisocianato suficiente para que haya una absorcién
de 0'5% del diisocianato, basada en el peso en seco del
material textil. Dgn una disolucién de naftenato de cinc
al 8% se afiade una cantidad que llegue al 3% del peso de
aducto de polipropileno glicol y el diisocianato empleado.
Lo disolucidn se extiende sobre el material textil por
impregnacibn, y despuds se lleva a cabo el procedimiento
sustancialmente como se ha explicado en el Ejemplo I. Se
compruebe que el producto acabado tiene un pliegus y una
establlidad dimensional que eg resistente a 10 ciclos
de lavado, empleando detergentes disponbles en el comercio,
y utilizando ciclos de secado por volteo después de cada
ciclo de lavado.

EJEMPLO ITIT
A un tejido de franelas de estambre de lana en

su botalidad, se le da el tratamiento de estabvilizacidn
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exterior explicado en el Ejemplo L. El tejido o material
textil estabilizado exteriormente en toda su anchura se
impregna después con una disolucibn que contiene 3% en
peso de bisulfito de sodio y 17'5% en peso de metilol
metil uretano y 0'2% en peso de Deceresol 0T. EL ﬁqﬁido
tratado se seca a 7920, y se le somete a wun ligerd p;en-
sado. El tejido se transforma después en un par de panta-
lones, los pantalones se someten a una pulverizaci&nrgon
agua que contiene 0'2% de Deceresol OT, hasta una abSbrcién
de aproximadamente 40% en peso, basado en el peso del mate-
rial textil o tejido en seco. Despuéds, el tejido tratado se
deja reposar en estado himedo durante 30 a 60 minutos, y
después se hacen pliegues en los pantalones por aplicacién
de presién por medio de una prensa Hoffmen. La prenda con
los pliegues se coloca después en ung estufa de secado,
a une temperatura de 135¢C, durante 15 minutos. Se comprue-—
ba que el pliegue ¥ la estabilidad dimensional del tejido
son resistentes a 10 operaciones de lavado doméstico,
empledndose en la operacibn de lavado detergentes dispo-
nibles en el comercio y operaciones de secado por volteo.
EJEMPLO IV

Se repitibé de nuevo el procedimiento de esta-

bilizacibn exterior con poliuretano explicado en el Ejemplo
I, v el material textil estabilizado exteriormente se so0-
metié de nuevo a un desengrasado, a wun secado, y finalmen~

te a una operacibn de aplicacibén de presibn. E1 tejido
estagilizado se transforma después en pantalones, y los
pantalones se someten a una pulverizacién con una disolucién
acuosa que contiene 2% en peso de bisulfito de sodio, 1715%
en peso de metilol-metil uretano, y 0'2% en peso de Deceresol

0T (agente tensioactivo sintético comercializado por la
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American Cyanemid Company). Ia pulverizacién se lleva a cabo
de wna forma tal que se produce wna absorcibn de aproxima-
damente 40% en peso, con relacibn al peso en seco del teji-
do. Bl pantalén sometido a la pulverizacidn se prensa des-
pués en una prensa Hoffmen, y después se hace pasar a tra-
vés de una estufa de secado de prendas a una temperatura de
1358¢, dhrante um perfodo de aproximadamente 15 minutos.
Se comprueba que log pliegues y la estabilidad dimensional
del producto final son resistentes a 10 operaciones de lava-
do doméstico, llevéndose a cabo las operaciones de lavado
doméstico con detergentes disponibles en el comercio y
con operaciones de secado por volieo.
EJEMPIO ¥

Una franela de estambre de lana pura se limpia
en seco con un disclvente, y se elimina el disolvente por
secado. El tejido limpiado se sumerge después en unag
emulsibn preparado como sigue: (a) 4 gramos del producto
de reaccibn del poliéster del 4cido adfpico y la glicerina
se disuelven en 4 ml, de metiletil cetona, (b) 4 gramos
de 2,2-bis(2,3-epoxi-propoxi~fenil)propano se disolvieron
en 4 ml., de metiletilcetona, (¢) 4 gramos del producto de
condensacibn de poliamida de dietileno triamina y 4dcido graso
no saturado dimerizado se disolvieron en 4 ml. de metiletil
cetona. Ias 3 disoluciones, (a), (b) y (¢) se mezelan con-
juntemente despuds, y la disolucién compuesta se vierte en
375 ml. de agua, con agitacién de modo que se forma una
emulsibn. La tela limpiada en seco se sumerge después en
la emulsién y se hace pasar a través del rodillos o cilin-
dros exprimidores, para der un avmento de peso de 65%. El
te jido impregnado se seca por aire hasta aproximadamente

309 de humedad, y después se calienta en una estufa durante
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30 minutos a 1212C. Despuds se prepara, a partir del tejido
dimensionalmente estabilizado exteriormente, un par de pan-
talones. Los pantalones gse recubren después por pulveriza-
cibn con una disolucién al 6'4% de sulfito de N-propanola-
mina, hasta una absorcién de 1liqudo de 50 aproximadamente.
Después se dejan reposar los pantalones durante unélﬁéra
en estado himedo, y despuds se hacen plicgues aplicendo
presién en los pantalones por medio de una prensa Hoffman,
empleando vapor de agua de alta presién durante 30 segundos,un
tratamiento en estufa de 30 segundos y un vaclo durante 10
segundos. Después se pulverizan los pantalones con ﬁna ai-
solucién de formaldehido al 10%, hasta una absorcibn de
1fquido de 40%, y se deja reposar en estado hfmedo durante
una hora antes de ser secados. Se comprueba que los panta-
lones tienen estabilidad dimensional y estabilidad 3el plie-
gue después de 10 ciclos de lavado, empleando detergentes
disponibles en el comercio, y utilizando ciclos de secado
por volteo despuds de cada ciclo de lavado.
EJEMPIO VI

Se repitfo de nuevo el procedimiento de estabi~
lizacibn externa explicado en el Ejemplo III, y el tejido
estébilizado exteriormente se transform$ en un par de pan-
talones. Los pantalones se rociaron con una disolucién
acuosa que contenfa 2% en peso de bisulfito de sodio, 17'5%
en peso de metilol-metil uretano y 0'2% en peso de Deceresol
OT. E1 resto de las operacionesy de tratamiento se llevaron
a cabo sustancialmente segln el procedimiento explicado
en el Ejemplo II. Se comprobd que el prodﬁcto final tenia
estabilidad dimensional y estabilidad del pliegue después

de 10 operaciones de lavado doméstico empleando detergentes
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disponibles en el comercio, y utilizando operaciones de
secado por volteo después de cada ciclo de lavado.
EJEMPIO VII

Un tejido de framels de estambre, de SOﬁ_de

polidster y 50#4 de lana, se sumerge en una disolucién
acuoss al 3'3% de 4cido poliaminocaproico y un derivado

de dietil amino etinol, cuyo método especificado de pre-
paracién se explica en la Patente U.S, N2 2.696.448 , E1
1fquido de impregnacién en exceso se separa haciendo

pasar el tejido entre cilindros exprimidores. E1l tejido

o material textil se seca a aproximademente 802C, y des-
pubs se cura o reticula a 1302C durante 15 minutos. El
material textil estabilizado exteriormente se trata después
coh la disolucién de agente reductor, y después se comete
al tratamiento con formaldehido sustancialmente como se
expone en el Tjemplo I. Se comprueba que el producto aca-
bado tlene estabilidad dimensional y estabilidad del pliegue
incluso despuds de haber sido sometido a 10 operaciones

de lavado doméstico, que incluyen el empleo de detergentes
comerciaeles y de operaciones de secado por volteo.

EJEMPLO VIII

Se repite el procedimiento del Ejemplo V; con
la excepcién de gue, despuds de la operacién de estabili-
zacldn externma, el tejido, al ser transformio en un par
de pantalones, se rocia con uns disolueién acuosa que con-
tiene 2% en peso de bisulfito de sodio, 17'5% en peso
de metilol-metil uretano, y 0'2% en peso de Deceresol OT,
realizéndose el tratamiento sustancialmente como se ha
explicado en el Ejemplo II. Se comprueba que el producto

acabado tiene estabilidad dimensional y del pliegue después
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de haber sido sometido a 10 operaciones de lavado doméstico,

que inclufan el empleo de detergentes disponibles en el
comercio, y de operaciones de secado por volteo.

Aun cuasndo de los agentes estabilizantes gxte—
riores disponibles comercialmente para tejidos de 1ana
no se han citado por sus marcas de f&brica, por e jemplo
el Zeset TP (agente estabilizante de terpolimero, comer—
cializado por E.I. du Pont de Nemours & Co.) ¥y el Wurlan
(tratamiento de polimerizacién interfacial ideado bor
el Wester Regional ILaboratory del Departamento de Agricul-
tura de los Estados Unidos), ha de entenderse que éstos

¥y otros medios y procedimientos de cotabilizacién de lana

bien establecidos, son también satisfactorios para su empleo

en combinacibn con esta invencibn, y pueden sustituir a
los agentes estabilizantes .de lana exteriores antes men-—
cionados, explicados especificamente en los Ejemplos pre-
cedentes.

La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unldos de América con fecha 19 de No-
viembre de 1.965 bajo el N2 508,823 se acoge a los bene-
ficios del Artfculo 51 del vigente Hstatuto sobre Propie-

dad Industrial.

Los puntos de invencidn propla y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINIE afios, son
los sigulientes: '

l.~ Un procedimiento para fijar de un modo du-

radero un tejido, que contiene al menos algunas fibras
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queratinosas, en una configuracién deseada, comprendiendo
dicho procedimiento: someter dicho tejido a una operacién
de estabilizaciébn exterior, tratar el tejido estabilizado
con un agente reductor, fijar en la configuracidén deseada
5 el tejido tratado con el agen'e reductor, y sometexr cl te-
jido a la accién de un aldehido o cetona reactiva mientras
estd en dicha configuracibn deseada.
2.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
en el que dicho tejido que contiene fibras queratinosas
10 & un tejido que es totalmente de lana.-
3.~ Un procedimiento segfin la reivindicacién
1, en el que dicha operacibn de estabilizacibn extarior
es una operacidén de estabilizacién por uretano.

- 4.~ Un procedimiento segfn la reivindicaeién 1,
15 en el que dicha operacibn de estabilizaciéﬁ exterior es
una operacién de estabilizacién por polimerizacién de in-

Jerto interfacial.
5.~ Un procedimiento segfn la reivindicaciébn 1,
en el que dicho aldehido es un formaldehido.
202 6.~ Un procedimiento segln la reivindicacién 1,
en el que dicho aldehido se genera a partir de un compues-
to orgénico que se puede descomponer térmicamente.
Te= Un procedimiénto segin la reivindicacifén 1,
en ¢ldue dicha configuracibn deseada es un pliegue.
25 8.~ Un procedimiento seghn la reivindicacién 1,
en el que dicho aldehido se genera a partir de un compuesto
orgénico que puede descomponerse térmicamente, aplicéndose
a dicho tejido dicho compuesto orginico que puede descompo-
nerse térmicamente, al mismo tiempodue dicho agente reductor.

30 :
9.~ Un procedimiento segln la reivindicaciébn 1,
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en el que el tejido estabilizado se convierte en wma pren-
da de vestir antes del tratamlento con dicho agente reduc-
tor.

10,~ Un procedimiento para fijar de un modo du-~

5 radero un tejido en una configuracién deseada. )

Tal y como se ha descrito en la memoria gus an-
tecede y para . los fines que se han especificado,

La presente memoria consta de cuarenta y una hojas
escritas a méquina por una sola cara.

Medrid,
P.A.
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