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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere él recubrimiento
de substratos flexibles fibrosos o filamentosos con un poli
mero en condiciones tales que se evite en gran parte el per
Julcio o dafio a los substratos por el recubrimiento, mien—
tras que al mismo tilempo se dote a log substratos de carac—
ter{sticas ventajosas para su emplec eficaze Tales substra-
tos Geben constifuir, preferentemente, substratos que sean
de naturaleza filamentosa, tales como fibras que contengan
queratina, algodbn, lana, seda, etc. Entre las fibras que
contienen queratina la lana especialmente Jjuega un papel
muy importante desderel punto de vista comercisl y econémico.
En el sentido de la presente invencidn, se consideran tam~
bidn substratos aquellos productos que estén fabricados de
materigl fibroso o filamentoso, tales como prehilados, hila-
dos, meterigl peinado, géneros tejidos o tricotados, etcs
Otros ejemplos de materisl fibroso son el papel, el cartén y
los productos similares. Los substratos filamentosos segin
ls invencidn, que no son de origen natural, incluyen -por

ejemplo~ filamentos y-fibras sintéticaso - e

Un propdsito particular de la presente invencidn
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es recubrir fibras queratinosas o que contienen queratina

de manera que tal recubrimiento se efectie por medio de una
pelfcula de polismida. En este sentide las fibras que con-
tienen queratina incluyen particularmente fibra de lgna, co
™m0 ya se ha mencionado anteriormente. La expresidn "lana

o fibra de lene" en el sentido de‘la presente invencifn com=
prenderd e incluird cuslesqulera fibras que contengan quera=-
tina y especislmente fibras obtenidas a partir de las ple-
les de ovejas, cabras, llamas, vicuflas, alpacas, etc. a no

ser que se indique de otra forma en la descripoilne = — - -

Se conoce la fabricacién de mylon 610 a partir de
hexametilendiamina y dicloruro de dcido sebdcico con la ayu-
da de policondensacidn interfacisl (procedimiento "IFP" de
"interfacial polycondensation")ls Para ello, la hexametilen—
diemina se disuelve en agua y el dicloruro de dcido sebdcico
ge disuelve en un solvente que no pueda mezclarge con el a~
guay tal como tetracloruro de carbono (E.L. Wittbecker y P.W.
Morgan, Journal Polymer Science, 40, 289 (1959); P.W. Morgan
¥ Sel. Ewolek, Journal Polymer Sclence, 40, 299 (1959))e = =

El 1llamado procedimiento IFP se ha empleado tambidn
rara el desafieltrado de la lana. Para ello, una lana empapa-
da de una solucién acuosa de hexametilendiamina se trata con
un solvente orgénico no miscible con el agua. Ia pelfcula de

poliamida formada en la fase limite agua/solvente orginico,



tapa las escamas de la superficie de las fibras. Un resulta-
do de esto es la reduccidn de la propensién de la lana al e-
fieltrado. Los mejores efectos antifieltro se han obtenido
con nylon 610e Para obtener un adecuado efecto antifieltro,
56 basta un recubrimiento de nylon de 1=2% (ReE. Whitfield, Leds
Miller ¥y W.Lg Washley, Textlle Regearch Journal, 31, 704
(1961))« Este procedimiento conocido tiene ciertas desventa—
jas con respecto a la ejecucidn técnica del tratamiento anti
fieltro. Esenciglmente, estas desventajas consisten en la
100 sensibilidad a la hidrdlisis del dicloruro de &cido sebdcico

¥ en una fuerte deterioracidn del "tacto" de la lana tratadae—

La presente invencidn se baga en la idea de evitar
las obvias desventajas, conocidas para el e xperto, que acom-—
pafian el empleo de los cloruros de Zcido, y que tienen lugar

154 partiocularmente sn el tratamliento de materisles naturales
fibrosos o filamentosos como se ha mencionasdo anteriormente.
Se aplica especialmente al tratamientd antifieltro de f£i~
bras que contienen gueratina. Sorprendentemente, se ha ha-
llado que estas desventajas pueden eliminarse cuando, sin

20. el empleo de un cloruro de deido, el trabajo se realiza u-~
tilizando ésteres de dcidos dicarbox{licos como componentes

inicigsles en presencia tanto del substrato como de un cata=

1izadors = = = = = = = = - - - .- .-~ - -———

E1l procedimiento de recubrir substratos fibrosos
25, o filementosos con polimeros se caracteriza, segin la inven

cidn, porque se efectia una reaccidn entre una diamina y un
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éster de dcido dicarboxflico en presencia tanto del substra-
to como de un catalizadore La reaccién se realiza preferente:
mente a temperaturas elevadas utilizando la diamina y el dci-

do dicarboxflico en forma dilufdoe = = = = = = = = = = = = =

Para todos los fines précticos los substratos de-—

ben wtillzarse limpios de modo que el recubrimiento, formado
gobre el substrato segin una pelfcula, esté tan liso y uni-
forme como sea posible. El brocedimiento segin la pregente
invencidn es particularmente adecusdo para artfeules de hilo
cardado y estambrado en todas las fases de fabricacidne. Como
Ya se ha expuesto, debe darse preferencias, como substratos,
a las fibras que contienen queratina o a los materiales fa-
bricados de las mismas, puesto que despuds del tratamiento
segin el método de la presente invenoidn sus caracterfsticas
mejorardn en gren manera. La conversién se realiza preferen—
temente en un agente acuoso, o en una emulsidn acuosa con
una solucidn, en un solvente diferente, de agquellos compo-
nentes que, como puede suceder, no son solubles en aguaes A
este regpecto la cpncentraci6n debe eslegirse de modo que re=
gulte, sobre el substrato, un recubrimiento del espesor re-
querido. El espesor del recubrimiento depende, a parte de la
concentracién de la solucién o emulsidn acuosa utilizads, de
la natursleza del substratoe. Los substratos absorbentes, que
por ello absorben cierta cantidad de la solucidn o dispersidn
acuosa, recibirdn, ya con ligeras concentraciones, un espesor
de pelicula que en el caso de substratos no absorbentes es

posible sdlo con una concentracién més elevada. El experto
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puede establecer facilmente por medio de ensayos las mejores
condiciones posibles para cada substrato. En general, serdn
deseables los recubrimientos de un peso de aproximadamente

1=4% y preferentemente de 2-3%, con respecto al peso en seco

del substrato recubiertos = -~ = = = -~ - - - - - - - - -

Como productos iniciales segin la invencidn son eg—
peclalmente adecuadas las dilaminas aliféticas, tales como las
que son generalmente habitusles en la produccidn de poliamidas
(nylon). Para el recubrimiento de materiales queratinosos ha
démostradq ser partiocularmente adecuado el uso de hexametilen~
digming, puesto gue entonces se obtiene un efecto antifieltro
mayor. Pueden también obtenerse buenos efectos de exencidn
de fieltro utilizando, por ejemplo, etilendiaming o trimetil-
hexametilendiaminéu Las dlaminas mencionadas anteriormente son,
ademds, extremademente adecuadas debido tambidn a que, téeni-

camente, son asequibles en grandes cantidadege = = = = = = = =

Los dsteres de dcidos dicarboxflicos en el sentido
de la presente invencidn son los derivados de dcidos carboxi-
licos aliféticos (también cicloalifdticos) y aromdticose Son
ejemplos de dcidos carbox{licos alifdticos: dcido sebdcico, .
dcido subdrico, deido adfpico, Acido suceinico, 4cido dodeca=
dicarbox{lico ¥ dcido pinmélico. De los dcidos dicarboxflicos
clcloalifdticos, por ejemplo, es adecuado el Acido 1,4~ciclo=
hexanodicarboxflicos De los dcidos carboxflicos aromdticos
han demostrado ser ventajosos especilalmente el dcido tereftd-

lico, el acido isoftalico o una mezcla de Acido tereftdlico e
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isoftdlico, estando compuesta una mezcla particularmente ade-
cuada por TO partes en peso de éater de deido isoftdlico y 30
partes en peso de dster de dcido tereftdlico. Los ésteres de
deido tereftdlico e isoftdlico son preferibles, enire otras
cogas debldo a que son facilmente asequibles téenicamentes
Por ejemplo, una mezcla de bisfenildster de dcido tereftdlico
y de bisfeniléster de dcido isoftélico en las relaciones de
mezcla menclonadas anteriormente proporciona un producto tée-
nico importante, que puede utilizarse segin la presente inven
cidn sin elsboracidn ulterior. En genersl, segin la invencidn
se prefieren los bisfenildsteres de deidos dicarboxflicos pueg
t0 que son asequibles de forma relativamente féeil y tienen una
capacldad de reaccién favorable para la conversidén con la dia-
ninag a temperaturas de aproximademente 80-902C, cuando la

transposicién se realiza en presencla de catalizadorese = = =

Cuando se utilizan ésteres de dcidos dicarbox{licos
alifédticos como productos iniciales, son adecuados especial-
mente aquéllos de entre ellos que debido a su bajo punto de
fusidn se emulsionan o disuelven fdcilmente en agua a tempera-

turas por debajo de aproximadamente 80204 = =~ = = = = = = — =

Los égteres de dcido dicarbox{lico con alcoholes ali-
féticos inferiores son menos adecuados segin la presente inven—
cidn, puesto que reaccionan muy mal con las disminags -incluso
en presencia de un agente catalftico- a temperaturas que sean

compatibles con los substratos a recubrir, = = = = = = = « = «

Egpecialmente los "ésteres de dcidos dicarboxilicos

activados" reaccicnan muy fdcilmente con las diaminase — = - =
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Debe entenderse que loz "ésteres de dcidos dicarbox{i-
licos mctivados" son los que indieé Re. Schwyzer, Be Iselin y
Ms Feuver (Helv. Chimw Acta 38 (1955) 69)s La activacidn tiens
lugar por medio de grupos de atraccidn ds electrones, por los
cuales el gtomo de carbono carbonilo se hace positivo y el a-
taque nucledfilo de aminodcidos se hace mds fécilmente realiza-
ble. La desventaja de estas combinaciones, sin embargo, es que
son relativamente costosas y, a escala técnica, inalcanzables.
Una ventaja especial de la presente invencidn es, por elloy
que no sdlo pueden utilizarse tales ésteres de 4cidos dicarbo-
x{licos "activados" sino que con la gama de pH indicada y u—
tilizando agentes cataliticos, tales &steres pueden también
emplearse como productos inicizles gque no son "activados" en
el sentido de las explicaciones anteriores y que son fdcilmen

te obtenibles tdonicamentes = = = = = = = = = = - - —-——

La reaccidn entre los componenites inicilales sobre el
gsubstrato se reasliza preferentemente, segin la presente inven-
c¢idn, con un valor de pE de entre 9,5 y 11 aproximadamente y
preferentemente de entre 10,2 y 10,6 aproximadamente., Ha de-
mostrado ser particularmente adecuada la realizacidn de la
reaccidén con un valor de pH de aproximadamente 10,3. Esto se
aplica primordialmente cuando se utiliza como subsirato una
flbra que contiéne queratina, preferentemente lana. Con este
valor de pH el efecto antifieltro obtenido es el méximo, ¥
por otra parte la cantidad de perjuicio o dafio a la lana se

mantiene tan bajo que no tiene importancia préctica. El ajuste
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del valor de pH a la gama indicada se efectda por medio de -
1la adicidn de dcido, cuando las diaminas utilizadas, por e-
jemplo hexemetilendiaming, formen bases muy fuertes. Es par
ticularments ventajosa la utilizacién de &cido acético gla-
ciale Se ha establecido que el dcido acético glacial o el
co, actuardn al mismo tlempo como agente catalitico de reag
cién. Especialmente en los casos en gue, para obfener una
transposicidn completa a las temperaturas aplicables de hag
ta aproximadamente 902C, se requiere un agente catali{tico,
el ajuste al citado valor de pH se hace con dcido acético
glacial. Por el contrarlo, espec;almente en los casos en
que no se requiera catalizador, por ejemplo cuando se utili-
zan dsteres activados, el ajuste del valor de pH puede efec~
tuarse tambidn con otros Lcidos, tales como deido carbénico

(se burbujea anhfdrido carbénico)s = = = = = = = = = = = =

Ya se ha indicado anteriormente que el procedimienw—
t0 seglin la presente invencién puede aplicarse a las lanas
con rgsultados técnicos particularmente favorgblese. Los ma-
teriales peinadogs pueden recubrirse segin el método de la
invencidn sin pérdida de sus buenas propledades de hilaturas
Las formaciones planas, tales como piezas de tejido de punto
y de tricot asf como los artfculos tejidos pueden tembién re
cubrirse perfectemente gsegin el procedimiento de la presente
invencién. Especialmente, los articulos cardados pueden tre=
tarse de un modo simple, mientras que los articulos de hila-

do estambrado se someten, en la préctica, a una operacién de
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limpiado, por ejemplo a lavado isoiénico a T70%C, Lo mismo se
aplica a la utilizacién del método segin la invencidn con
productos de confeccién tales como articulos de vestir (pu-
llovers, calcetines y similares). E1 recubrimiento de la
lana segin el procedimiento de 15 presente invencién da por
resultado productos excepclonalmente exentos de fieltro, es
decir la lana recublerta puede someterse a las manipulaciones
habituales de tratamiento y aparecer luego sin aflielirado o
encogido del material en ningin grado inadecuado. E1l "tacto"

del artfculo tratado 68 eX0elentee = = = = = = = = = = = = =

Como ya se ha expuesto, un agente catalitico espe-
cialmente adecuado es dcido acético glacial. Se obtuvieron
también buenos rgsultados, por ejemplo, con imidazol y

1,2,4=t710201s = = = = = = = = = = = = = = f e m e e

Para realizar la reaccidn, es decir la policonden-
sacidn, se aumenta la temperaturae. EL limite superior de la
temperatura a utilizar estd determinado en primer lugar por
el substrato a recubrir. Cuando se utiliza lana las temperaé
turas no deben exceder, en ls practica, de aproximadamente
1009C, El 1lfmite inferior esti determinado por la velocidad
de reacciln de los componentes, teniendo en cuenta el cata=
lizador, si es. sl caso. Cuando se recubre lana, es particu=
larmente Wtil no aplicar calor "seco" gino obtener el incre—
mento de la temperatura transfiriendo el substrato saturade
a una gimdésfera de vapore. El sistema mds simple desde el

punto de viste técnico es aplicar a este respecto temperaw
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turas de aproximadsmente 80~302C puesto que se obtlenen estas
temperaturas cuando la lana saturada se‘lleva a wna stmésfera
de vapor de agua a preaidn normel. No se requiere entonces
ningdn aparato especial distinto de los que pueden utilizar
las empresas que trabajan lanae Lopaparatos de vaporado utl=
lizados en la industria del tratamignto de la lana operan a
dichas temperaturase La duracién del tratamiento térmico, es-
pecialmente del vaporado, depende de la actividad de los com-
ponentes iniciales, teniendo en cuenta el agente catalitico
empleado, si es el caso. Para proteger y conservar la lana,
el tiempo de vaporado no debe exceder de aproximademente 10

minutos. Por otra parte, estos tiempos de vaporado son sufie

cientes para obtener un satisfactorlo efecto de antifieltros

La cantidad del recubrimiento de nylon obtenldo es
egencialmente determinante de la magnitud del efecto de anti-
encogido de la lana, e3 decir del efecto del tratamiento anti
fieltro. ELl encogldo de d&rea superficial (o "encogido super-
ficial") de las prendas de punto de lana es excepcionalmente
pequefio en el caso de la lana tratada segin el procedimiento
de la invencidn cuando se forma un recubrimiento de nylon de
aproximadamente 1-4%, y preferentemente aproximadamente 2-3%,
con respecto al peso en seco de la lanas. Tal recubrimiento de
la lana se obtiene por saturacidn con una solucidn mezclada
que contiene aproximadamente T0-90 g de éster de dcido dicar-
box{lico por litro y aproximadamente 150-200 g de diamina por
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1itro, hasta una absorcidén de liquido de aproximadements
70-90% del peso en seco de la lanae. Con otras concentracio-

nes, la gbsorcidén de la mezcla debe ajustarse correspondisn

‘bemen'be,--—--—-——-----—-———— ------ -t

Cuando los componentes de reaccién no son solubles
en zgua los componentes insolubles en agua pueden disolverse
en un solvente orgdnico inerte y éste puede emulsionarse con
la solucidn acuosg;de los componentes solubles en aguae. la
adicidn de un emulsificante fomenta la estabilidad de la o=
milsidn. Ia emulsién puede ajustarse subsiguientemente al
valor de pH requerido y, si es el caso, puede afiadirse un
catalizadores La posibilidad de almacenaje de la emulsidn es-
t4 determinads por la reactividad de los componentes y el a-
gente catal{tico. Incluso cuendo se utilizan ésteres de dci-
do dicarbox{lico "activados" tales como tilocresilésteres,
2,445~triclorofenilésteres, p-nitrofenilésteres y o-nitrofe-
nilésteres, la posibilidad de almacenaje a temperatura am-
blente amsciende aprgximadamente a 2-3 d{as. Para &steres
menos reactivos la posibilidad de almacensje es correspon-
dientemente supsrior. Por ejemplo, pueden utlillzarse como
solventes, en el sentido indicado anteriormente, p—-xilol,

benzol y tetracloruro de carbonte = = = = = = « = = = = = =

::::::

la lang tratada se lava tan pronto como es poaible, preferen
temente primero con agua caliente y luego con agua fria. Da=

do que el componente alcohdlico del éster de &cido dicarboxi-
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lico, separado durante la formacidén del nylon, no es soluble
en agua, ol lavado puede realizarse con un solvente que e-
liminard dicho componente alcohélico més Picilmente de lo
que puede hacerse con agus. Esto se aplica particularmente

5e al t1ocreslllatere = = = = = = = w = - - - - - - - - -

Dado que los &steres de dcldos dicarbox{licos u~
tilizados segin la presente invencidn son desconocidos,
pueden fapricarse segﬁn métodos conocidos en si mismos, es-
peclalmente de acuerdo con el llamado "método anh{drido m@g

10, clado" (Th. Wieland y He. Bernard, Liebigs Ann. Chems Eig,
190 (1951); ReA. Boissonnas, Helv. Chime. Acta, 34, 8;4 (1951);
JeRe Vaugham Jre y ReL. Osato, Je.Amer. Chem. Soc., 74, 636
(1952); N.F., Albertson, Organic Reactions, 12, P. 15;1); el
método "earbodiimida" (J.C. Sheshan y G.P. Hems, J.Amer.

15, Chem.Soc., 77, 1067 (1955); o1 método "cloruro de deido® o

segin 0tros Procescs CON0CidoSs = = = = = = = - = = - -

El procedimiento segin la invencidén conduce, en
su @aplicacién g la lana, a productos exentos de fieltro
que con la resigtencia gl fieltro obtenida, tlenen un buen
"tacto" como nunca se ha alcanzado anteriormente y que hace
practicamente imposible distinguirlos de los articulos de
lana no tratada. Este efecto es muy sorprendente, teniendo
en cuenta particularmente el trabajo ya realizado ea numero~
s0s pafses en este campo téenico. El perjuicio causado a la

25 lang en el curso del tratamiento es'perfecﬁamente negligible
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en comparacién con los procedimientos que existen hoy dfa.
Una ventaja especiasl del procedimiento segin la invencidn

debe reconocerse en el hecho de gque puede realizarse a gran

escala téenica de forma continua con los efectos mencionados

anteriormente y segin un procesc de bafio dnico, Este proce-
dimlento de bafio Unico puede reslizarse en la industria de
la lana en el aparatocomin de tefiir en continuo, el foulard,
que contenga simplemente, en vez de la solucidn tintéres,
la solucién de impregnacién segin la invencién. La seccidn

de lavado al vapor y de secado puede quedar sin cambiose =

EJEMPIO 1:

Se digolvieron 1;,5 mmol de bisfeniléster de &cido
tereftdlico en 30 ml de piridina. Se disolvieron 70 mmol de
hexametilendiamina y 1,6 ¢ de Emulphor O en 50 ml de agush
Las dos soluclones se mezclaron con vibracidén, con lo que
se obtuvo una emulsidn. Se afiadid agua a la emulsidén hasta
100 ml, Con esta emulsidén se saturd uﬁ género de lana de
20 x 20 cm y un peso de 25 g con un factor de cubrimiento de
4,0 ¥ se escurrid hasta una recepcién en peso de 70-80%,
con respecto al peso en seco de la lange. La muestira de le~
na tratada de este modo (a) se vapord durante una hora s
g02C y (b) se tratd térmicasmente durante una hora a 1002C,.
Siguid inmedigtamente un lavado con agua, Qespués del oual
se secd la muestra. La muestra se sometid entonces al ensayo

en lavadora descrito en la revista Textilirdustrie, 66 (1964),
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338 (v8ase tambidn HeJs Hening, Melliand Textilber., 44 (1963),
189, 288). E1l resultadc después de un tiempo de lavado de 15,
30, 60, 90 y 120 minutos se da en la tabla 1 sigulente. Los
valores numéricos indicados rep;esentan el encogldo superfi-

clal porcentual con respecto a la superficie o drea iniciale

Tabla 1

Tiempo de lavado
15min 30 min 60 min 90 min 120 min

(a) 3,6 7,2 13,3 19,5 23,4
(b) 6,0 11,6 17,2 24,9 32,5

La tabla anterior muesira que con el vaporado se ob-

tiene un mejor resultado que con el calentamiento en secoe = ~

EJIMPLO 22

Se disolvieron 70 mmol de hexametilendiamina y 1,6
g de Emulphor O en 50 ml de asgua, con la adicidn de la canti-
dad de imidazol que se indica en lg tabla 2. Se disolvieron
17,5 mmol de bisfeniléster de dcido tereftdlico a 502C en 50
ml del solvente indicado en la tabla 2. Estas dos soluciones
se mezclaron bajo vibracidn por lo que se produjo una emul-
sidn. Con esta emulsidn se impregnd a 509C un género de lana
similar ¥y subs;guientemente se vapord durante 20 minutos a

8020, Los resultados de los enseyos en lavadors se dan en la
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tabla 2 siguiente. = = = = = = = = = - - - _ - e - .- - -

Tgbla 2
S olvente Catalizador 15 min 30 min 60 min 90 min 120 min
p-xilol 5% imidazol 2,7 -0,4 -0,8 2,1 5y4
Tetraclo- 5% imidazol 0 0,7 0,7 3,8 6,2
ruro de
carbono
EJEMPLO 3:
Se disolvieron, en 50 ml de agua, 20 g de hexgme~-
tilendiamina y 1,5 g de Emulphor 0, asi como 1,25 g de imi-
5e dazol. Se disolvieron, en 50 ml de p-xilol o tetracloruro de
carbono, 5 g de bisfeniléster de dcido tereftdlico. Ambas so-
Juciones se emulsionsron como se he descrito en los ejemplos
1y 2. Con esta emulsidn se impregnaron géneros de lana como
los usados en log ejemplos anteriores. En parte, se utilizd
10, género de lana lixiviado con etanol (véanse. detalles en la
tabla 3). E1 género de lana impregnado se sometid a un pro-
ceso de vaporado a 802C. Los tiempos correspondientes se dan
en la tabla 3. El material recubierto, éubsiguientemente,la-
vado ¥ seoado,'se sometid al habitual ensayo en lavadora. A—
15 demds, con fines de control, se sometid a este ensayo en la-

vadora un génere que no habia sido provisto de un recubrimien
to segin la presente invencidn (véanse las primeras cuatro 1i

neas de la tabla 3). Los resultados del ensayo en lavadora se

indican en la $ablag 3¢ = = = = = = = - - - - - - - - - :
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Tabla 3
AL HBL Solvente Tiempo vaporado 15 30 60 90 120
% % (nﬁnf min nin min min win

16,9 39,0 Sélo extrac—

tado etanol 45;7 61,7 6510

t
-—
(Xo]

-
w
(&%)
[o+]

-
O

- no tratado - 29,1 45,6 56,6 63,2 65,8
17,5 26,7 S6lo extrac- _

tgdo etanol 10 15,2 30,9 47,3 54,7 58,5
15,5 24,1 Solo extrac-

tado etanol 20 16,6 30,0 47,0 54,0 58,0
19,0 2,5 p-xilol 20 ~2,7 0,4 -0,8 2,1 5,4
14,8 3,1 " 15 1,7 2,5 4,7 87 10,5
16,1 4,2 " 10 1,7 3,6 5,0 8,1 10,7
15,4 4,7 u 5 0,8 5,0 7,3 13,5 18,9
- - tetracloruro '

de carbono 20 0 0,7 0,7 3,8 6,2
- - tetracloruro

de carbono 15 2,2 3,5 7,2 11,5 13,1
- - tetracloruro

de carbono 10 1,3 4,4 8,7 12,1 17,3
- - tetracloruro

de carbono 5 1,5 6,0 12,8 23,1 25,1

En la tabla indicada anteriormente "AL" signifi-
ca la solubilidad en alcalies de la lana. Esta se estable-
cid segin el método de M. Harris y A. Smith segin la nor—
ma I.W.V. (Amer. Dyestuff Reptr., 25, 542 (1936) y véase

5 también "Specifications for Test Methods", Intern. Wool
Agsoc., Technical Commission, publicadas por el International
Wool Secretariat, London, (1960))e = = = = = = _- -

La abreviatura "HBL" indica la solubilidad en
urea-bisulfito determinada segin el método de XK. Lees y
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F.F. Elsworth (Proc. Int. Wool Text. Res. Confe Australia,
Vole C 363 (1965))0 = = = = = o o e m e e = e =

De los resultados reproducidos en la tabla, re—
sulta evidente lo siguiente: la solubilidad en alcalies
5e queda invariada en todos los casos. La HBL de los géneros
de lang cubiertos con un recubrimiento era extraordinaria-
mente baja. Esto indica un dafio muy considersble a la lana,
es decir el género de lana tratado de esta manera es prdc-
ticamente inempleable. La razdén de ello es que el trabajo
100 no ge realizd segin el valor de PH a utilizar de acuerdo
con la invencidn. Por ello ei ejemplo 3 congtituye simple-—
mente un ensayo de comparacidén que muestra qus, aungue con
valores de pH distintos de los requeridos segin la inven—
cién se alcanza un efecto antifieltro, el dafio a la lang es
150 tan grande que no se obtiene un producto técnicamente em—
pleable. Para productos técnicamente adecuados el valor HBL

debe ser préximo a 10, como minimo, = = = = = = = = = = = =

Los ejemplos 1y 2 muestran simplemente que con
el vaporado se obtiene un mejor resultado que con el trata—
20, miento térmico y que se emplean diferehtes solventes. Tam—
bién para los ejemplos 1 y 2, sgin embargo, el trabajo no se
hizo con los valores de pH requerides, es decir, por lo que

se refiere al dafio a la lana, 105 resultados son inadecuados.—

EJEMPL.O 43

o5 Se disolvieron, en 50 ml de xilol, 5 g de una mez-
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cla de 30 partes en peso de bisfenildster de dcido tereftde
lico y 70 paries en peso de bisfenildster de 4cido isoftdli
co. Se disolvieron, en 50 ml de agua, la cantidad de dcido
acético gldcial indicada en la tabla 4 y 20 g de hexametilen
5e digming, Junto con 1,5 g de Emulphor O. Las dos soluclones
se emulsionaron a 502C, con vibracién. Con esta emulsidn se
impregné un género dé lang gimilar al que sedutilizé en log
e jemplos ;precedentes. La impregnacidn ge realizé a 502C.
Subsiguientemente se realizd un lavado cuidadoso, priﬁero
10. con agua callente y luego con agua fria, y el género se se=

¢ al aire. Los resultados del ensayo en lavadora se indican

en la tabla 4o = = = = = = = = - - - - .- — - - -——-a- -
Tgbla 4
Extracto Acido a- Tiempo 15 min 30 min 60 min 90 min 120 min
acuoso cetico vapora
de la glacial do
muestra (m1) (min)
tratads
pH
10,95 10 10 11,7 16,3 20,2 23,0 27,0
10,95 10 20 9,7 11,5 15,9 20,5 21,9
9,51 15 10 11,0 13,6 23,7 29,1 34,0
9,51 15 20 9,2 13,5 19,5 24,3 29,5
8,03 20 10 11,0 22,3 35,4 47,5 51,8
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Bl "tacto" del género de lana asl tratado es exce-

lente. Los valores HBL son de alrededor de 10y = = = = = = -

EJEMPLO 53

Se disolvieron ;,3 g de bistlocresiléster de 4cido
5. ‘sebdcido (indicado por "tio" en la tabla 5) 6 9,5 g de bis—
t?iclorofeniléster de dcido sebdeico (indicado en la tabla 5
como "tri") utilizéndose en cada caso 15 ml de benzole Se di-
solvieron; en 80 ml de agué, 1642 g de hexametilendiamina,
8,4 & de 4cido acético glacial y 1,5 & de Emulphor O. De la
10. ﬁltima solucién y de la solucién de ésteres que se obtuvo se
Prepararon dos emulsiones del mismo modo que en los ejemplos
precedentes. Los géneros de lana se impregnaron a  52C y se

vaporaron a 802C, Los resultados se dan en la tabla 5¢ = - =

Tabla 5
Ensayo pH de la Tiempo-
emulsién Ester wapora - 15 30 60 90 120 cis AL HBL PA
: do min min min nin min in-
(min) goLub
a 12,8 tio 5 2,0 5,4 7,5 19,6 13,2 10,2 14,0 9,5 19,1
b 13,1 tio 5 0,8 0,8 8,1 10,5 13,4 8,0 14,3 5,0 42,1

(gin acido a-
cético glacial)

11,0 tio 15 3,1 5,9 6,8 9,3 10,8 8,0 11,5 2,8 34,9

d 13,1 tlo , 15 -2,9-1,9 2,6 5,9 8,8 6,7 13,2 4,0 82,4
(sin deido a—
cético glacial)

- (gin deido a— A
cético glacial)

o

h - no trgtado 29,1 45,6 56,6 63,2 65,8 10,3 16,9 39,0 18,
- extracty : :
do etanol 10 15,2 30,9 47,3 54,7 58,5 - 17,5 26,7 =~
Xk - extracta

do etanol 20 16,6 30,0 47,0 54,0 58,0 = 15,5 24,1 -
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En 1é tabla anterior, "cia" designa el contenido
de cistina, determinedo en hidrolizados de lana segin las
prescripclones de To Gerthsen (Technical Commitee of the
Intern. Wool Assoc., Oslo, Report No. 12(1962) y véase tam~-
bién Report No. 16, Paris (1964)).‘ --------- - - -

Bl valor "PA insolub." indica la ingolubilidad en
dcido preférmico-gmonfaco. Esta se establece segin el método
de Peter Alexander (Biochem. 7, 52, 177 (1952))¢ = = = = = =

De la tabla 5 buede verse lo slgulente: Con un tiem
po de vaporado de cinco minutos, cuando se utiliza el procedi
miento segin la presente invencidn (ensayo a), se obtiene un
excelente efocto de exencidn de fieltro, siendo negligible el
perjuicic o dafio que tiene lugar en la lana. Esto es debldo a
que el contenidorde cigstina y la insolubilidad en dcido per—
f&rmico-amoniadbrquedan invariados en compaeracidn con la la—
na no tratada {ensayo h). La HBL de la lana tratada segin la
invencidn tiene el valor permisible de 9,5.Ia solubilidad en
alcalfes en comparacién con la lana no tratada, permanece in-
variadae E1 engayo b concuerds con el ensayoc a, excepto que
el trabajo se realizd sin la cantidad anteriormente menciona-
da de dcido acético glacial, es decir no se adapté el valor
de pH al requerido segin la invencidn. Este ensayo muestra
que el valor de la insolubilidad en PA ascendid considerable-
mente, que el valor HBEL bajé por debajo de un nivel razonable

¥ que el contenido de cistina se redujo tambidn, es decir, que
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tuvo lugar un considerable perjuicio en la lana lo gue hace

inadecuados los productos para el uso téenicoo = = = = - - -

El ensayc ¢ muesira que con tiempos de vaporado
excesivpé puede perjudicarse lag lang ineluso con el proce-
5o - dimiento gegin la invencién. Los tiempos de vaporado mds a-
decuados pueden determingrse ficilmente por medio de simples
ensayos de muestras. El ensayo d indica que con un valor de pH

mas alld de la gama requerida se perjudica tambidn la lana

considerablementees = = = = =« = = = ~ & el R e

104 BJENPLO_63

Tratemiento de prendas de punto de lana cardada:
Se disuelven %,3 & de bistiocresiléster de dcido sebdcico en
15 ml de benzol. Se disuelven, en 80 ml de agua, 16,2 g de
hexametilendiamina, 8,4 g de acido acético glacial y 1,5 g
15. de Emulphor O. Ambas soluciones se emulsionan, con vibra-
clon, a 5%. Se impregna lana tricotada a 52C y se vapora
durante cinco minutos a 802C. Los resultados de los ensayos

en lavadora se dan en la tabla 6 siguientee — = = = = = = - =

Tabla 6

pH de emulsidn 15 min 30 min 60 min 90 min 120 min

Segﬁn la inven :
Ci 1 10,9 "0’1 0’2 2’5 6,8 12,0
No tratada - 12,5 25,2 38,2 45,0 49,6




5

10.

154

pH de la
emulgidn

Ta table muestra que se obiiene un buen efecto de
exenciln de fieltro. EL "tacto" de la prenda de punto irata-
da de este modo es excelente y, considerando el efecto de e-

xeneidn de fieltro obtenido, insuperables = = = = = « = = = =

EJEMPIO T3

Se disolvieron 20 g de hexametilendiamina en 80 ml
de agua junto con 1,5 g de Bmulphor0Oy9 ml de dcido acéticoe
Se afiadid a esta solucidn una solucidén de 9,5 & de bis-2,4,5-
—triclorofeniléster sebacinico en 15 ml de benceno a 52C,
mientras se agitaba vigorossmente. Le emulsidn resultante se
utlliza para lmpregnar géneros tricotados que luego se escu-~
rren fuertemente. Entonces se vaporah a 902C durante 10 minu—
tos, Be enjuagan y se secane El recubrimiehto de nylon obte- ]
nido, as{ como lqs resultados de los ensayos en lavadora de

los géneros tricotados recubiertos, se muestran en la tabla 7;

Tgbla 7

Encogido superficial después
: de un tiempo de lavado efec-

Efecto de eg Recubrimiento tivo de minutos
currido % % 15 30 60 90 120

11,0
11,0
11,0
11,0

100 1,1 4,1 5,7 9,6 12,7 16,4
80 1,2 9,9 4,1 11,8 17,1 23,7
60 0,7 4,7 5,6 12,6 17,0 22,6
45 0,4 13,4 28,9 43,1 51,6 54,7
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KON ez €1
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A fin de obtener buenos efectos de exencidn de fieltro deben

realizarse escurridos del 80-100%. El recubrimiento asi obte

nido asciende a 1=3fe = = = = = = =~ - - - - e - - e -
EJEMPIO 8:
5 Se disuelven 8,13 g de hexametilendiamina y 1,5 g
de Emulphor O en 8C ml de agua. Esta solucidén se ajusta = pH
11,0 utilizando écigo acético glacial. Se disuelven, en 15
nl de benoeno, 1%,5;mmol del 2,4,5-triclorofeniléster de ca-
da uno de los gcidos dicarbox{licos mencionados. Entonces am
10, bas soluciones se combingn a 1090'5ajo agitacidn vigorosa.
Con la emulsidn obtenida se impregnan géneros de lana y se eg
curren hasta que se obtiens una ganancia de peso del 70% res—
pecto al peso en seco del género. Despuds de vaporado a 802C
durante 20 minutos se enjuagan con agua caliente y fria y se
15, secans Los resulbados de los ensayos en lavadora realizados
con los géneros recubiertos se dan en lg tabla 8¢ — — — — — =
Tgblg 8
Nimero de &tomos 2,4, S=tricloro- Encogido superficial del género deg
de C en el &cido fenilester de & pués de un tiempo de lavado efecti=
dicarboxilico cido dicarbox{li  vo de minutos
co 15 30 60 90 120
c, fcido cexboxflico 17,0 26,4 39,5 49,3 53,6
04 acido sucecinico 15,6 22,7 35,3 43,6 47,2
Co deido adfpico 94 17,2 27,7 38,7 43,5
Cg deido subérico 11,8 18,2 31,3 38,7 45,8
10 dcido sebdcico 1,0 3,0 10,8 19,6 22,3
12 %g:néggiggdecadmar— 6,1 3,0 9,9 18,3 24,7
9 7 ’ ] ?
CulDe0 dcido tereftdlico 11,3 22,1 29,3 39,5 43,2
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De los efectos de exencién de fieltro obtenidos
puede verse que los derivados de dcido sebdcico dan los
mejores resultados en comparacién con otros derivados de
doidos dicarbox{licos para obtener articulos resistentes

gl 6ncogldos = = = = = = = = = - - - - -———— - - ——-

EJEMPIO O3

Dado que los ésteres activados en las emulsiones
reaccionan lentamente con la hexametilendlismina a tempera-
tura préxima a la ambiente, el tiempo de almacenaje de la
emulsidn con altos valores de pH es muy limitado. A fin de
determinar durante cudnto tiempo podim almacenarse ung e-
mulsién que tenia el valor Sptimo de pH de 10,5 para obte=
ner un efecto de exencidn de fieltro, se impregnaron géne-
ros a 809C durante 15 minutos con la misma emulsién después
de diferentes tiempos de almacenaje y luego se vaporaron,
se enjuagaron y se secaron, Despuds de ello se egtudid el
efecto de exencidén de fieltro en el ensayo en lavadora. Lg
emlsidn se prepard como usualmente, disolviendo 20 g de
hexametilendiamina y 1,5 g de Emulphor O en 80 ml de aguae
Esta solucidén se ajustd despuds a2 un pH de 10,5 con deido
acético glacial, se mezcld Intimamente con una solucidn de
7,5 g de bis-p-tiocresildster de dcido sebdecico en 15 ml de

benceno. Los resultados se muestran en la tabla G¢ = = - ~
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Tabla 9
Tiempo de glmg- Encogido superficial de los géneros después
cengje de le e~ de un tiempo de lavado efectivo de mimntos
nulsién (dfas)
15 30 60 90 120
0 -0,8 -0,9 0,1 591 6,2
1 0,1 1,9 2,5 5,2 7,2
2 0,3 1,49 3,0 8,2 11,8
3 3,1 4,9 10,2 15’3 20’9
6 6,2 13,6 22,5 30,2 36,1

56

10.

150

Se obtienen buenos efectos de exencidn de Ffieltro

despudés de un tiempo de almacenaje de dos dfas, como méximo,
de la emulsidlle. = = = = = = = - - . e e - .- m -

EJEMPIO 10:

Tratamiento de material peinados

Se disuelve la cantidad de éster indicada en la
$abla 10 (sbreviaturas en la tabla 5) en 15 ml de benzol;
15 & de hexametilendiamina, 1,5 g de Emulphor O ¥ la can~—
tidad que se indica en la tabla 10 siguiente de dcido acé-
tico glacial se disuelven en 80 ml de agua. Estas solucio-—
neé se emulsionan, como se ha descrito con respecto a los
otros ejemplos, a .52C. Con esta emulsidn se satura y se
vapora material peinado durante 90 minutos g 902C. Subgi- |
gulentemente se realiza un lavado completo con agua y el

naterial se seca. Los resultados del ensayo en lavadora se
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dan en lg tabla 10. Los valores indicados se refieren gl enw~

cogldo longltudingle = o = = = = = = - w - - - - - - -

PH de Ia  Acldo acé Ester 10 20 30 40 50 60 70 8 90
emlsidn  tico gla=

cial

- 1o tratado 21,8 36,4 43,6 49,1 52,3 53,6 55,0 56,8 58,6
11,0 7,5 5 t{o 10,9 12,8 17,8 20,9 24,8 25,9 26,7 27,8 29,1
12,9 0 5 tfo 9,9 17,9 26,6 31,7 37,0 38,9 40,4 41,2 43,1
11,0 7,5 5 tfo 6,0 11,0 15,7 20,0 22,1 23,0 25,5 26,4 28,1
12,9 0 5 tfo 3,0 11,0 17,0 22,0 26,6 29,2 32,1 32,1 35,4
10,8 8 9,5 tri 7,4 12,5 17,6 20,3 23,7 25,9 27,2 28,5 31,0
12,9 0 9,5 tri 2,1 10,2 18,8 25,1 29,9 34,1 37,0 39,6 40,5

Resulta evidente de la tabla que con la utilizacidn
de dcido acético glacial (valor del pH en el nivel requerido)
5 se obtiéne ung mejor reglstencia al encogido que con experi-
mentos comparativos sin dcido acético glacial (valor de pH

por encima de 11). EL “tacto" del material tratado segin la

invencidn es eXcelentes = = = = = = = = = = = = = = = = = = -
EJEMPIO 11:
10, Este ejemplo muestra que con valores de pH fuerg de

la gama requerida se obtiene un efecto de antifieltro insufi-

ClonNhee = = m m e e e e e e e e e e e ae e e e = o e = = -
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Se disuelven 7,5 g de bis-p-tiocresiléster de Aci-

do sebdcido en 15 ml de benzol. Se disuelven 20 g de hexame-

tilendiamina y 1,5 g de Emulphor O en 80 ml de agua. Se rea—

liza el ajuste gl valor de pH dado en la tabla 11, con &cido

acético glaciale Las soluciones, de la manera descrita con

respecto a los otros ejemplos, se emulsionan a 52C. Se satu~-

ran y vaporan géneros de lana. Los detalles y resﬁltados del

engayo en lavadora se dan en lg tabla 11.

Tgbla 11

pH antes pH despuds Vaporado -

ofPe el veporamin/id 0 0 B N K OB K B B ®
10,3 10,2 20/80 8,5 8,5 10,9 14,0 17,9 20,5 22,2 26,0 27,9
10,4 10,3 10 /80 4,6 4,6 10,6 10,6 11,5 11,5 15,6 20,6 23,5
10,4 10,15 5/8 5,3 94 17,9 17,9 19,1 19,5 21,1 26,4 29,6
8,6 7,6 20 / 95 17,7 23,6 30,0 32,7 36,6 37,3 38,2 43,6 45,5
8,9 8,6 10 /95 18,4 26,4 30,9 35,1 35,9 39,6 42,0 45,8 46,6
8,6 8,75 5/ 95 17,6 23,5 30,2 34,2 34,6 40,5 40,5 46,4 46,4
7,35 7,5 20 /80 28,5 36,5 38,1 43,1 45,8 46,9 50,0 54,2 55,8
7,5 T,25 10 / 80 30,5 37,5 42,6 44,1 45,3 50,0 53,5 54,3 56,2
7,0 7,10 5 /80259 =~ - 39,0 39,5 40,0 45,8 53,2 53,2
11,1 10,9  10/80 6,9 14,1 20,2 25,8 28,4 30,9 33,1 35,2 36,9
10,8 10,7 10 /80 4,4 11,0 15,9 20,2 22,8 25,5 28,8 29,9 31,1
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El material peinado tratado segin la presente in-

vencidn tenfa un excelente "tacto"s — = = = = = = = - - -

EJEMPT.O 12:

Este ejemplo ilustra 1la dependencis del efecto de
exencién de fieltro respecto sl valor del pH de la solucidn
de impregnacidén. Muestra que con un valor de PpH de 10,5, por
debajo de las condiciones dadas en este ejemplo, se obtienen
efectos maximos, mientras que con valores superiores o infe-
rlores de pH el efecto de exencidn de fieltro se deteriora.
El "tacto" del material tratado fue excelente especialmente

en la gama de pH méxima de 10,56 = = = = = = = = = = = = = =

Se disuelven 5 g de bisfenildéster de dcido tereftd~
lico en 50 ml de p-xilol. Se disuelven 20 g de hexametilendia~
mina y 1,5 g de Emulphor O en 50 ml de agua. Se ajusta el va-
lor de pH al valor dado en la tabla por medlo de lg adicidn
de dcido acético glacial. A partir de estas soluciones se rea—
liza una emulsién, con vibracidn, a 502C, con la que se im~
pregng materigl dé lana peinada. El material impregnado se
vapora a 802C, Los tiempos de vaporado, los demds detalles y

los resultados del ensayo en lavadora se dan en la tabla 12.=
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EJEMPIO 13:

Se dlsuelven 7,5 g de bis-p~tiocresiléster de dcido
sebacico en 15 ml de benceno. Esta solucidn se ailade a 520

bajo vigorosa agitacién a 80 ml de una solucidn acuosa de

5, 20 g de hexemetilendiamina y 1,5 g de Emulphor O, que se ha
ajustado a pH 10,8 con dcido acético glaciale Se impregna
material de lana peinada con la emulsidén resultante y después
se escurre y se vapora durante i minutos a 959C, Despﬁés del
vaporado se enjuaga y se seca. La tabla 13 muestra el efecto

10. de exencién de fieltro y la estabilidad de los filamentos
particulares en funciép del efecto de escurridoe = « = = = -

Tabla 13
Efecto de Diferencia % % de encogido Ensayo de resistencia
escurrido- en peso debi en longitud

% da gl trata= en el ensayo nimero peso de alargamiento

niento . en lgvadora /u, rupzura

100 -3,2 37,1 25,30 6,20 48,40

80 $3,1 43,6 25,75 6,61 48,05
60 #3,1 40,4 25,30 6,30 50, 60
45 +5,6 45,2 25,36 6,10 50,40
no tratado - 54,2 25,55 7,22 51,98
s evidente que la degrmdacidén de la fibra presenta
un minimo con un alto efecto de escurrido. Pero incluso con
los bajos efectos de escurrido necesarios para obtener un
15. buen efecto de exencidén de fieltro, la degradacidn de la

fibra estd dentro de unos lfmites razonsbles (es decir sélo

~3,5% de alargamiento), -
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EJEMPIO 14%
Se disuelven 20 g de hexametilendiamina en 80 ml
de agua« Esta solucidn se ajusta al v;lor desegdo de pH u—
$ilizando 002 gaseoso, Iuego se disuelven en esta solucién
5 1,5 g de Emulphor y, bajo agitacidn vigorosa se afiaden 15
ml de uns solucidn de benceno que contiene 7,5 g de bis-p-
~tiocresiléster de dcido sebdeico. La emulsidén obtenida se
utiliza para impregnar material de lana peinada que después
se vapora durante 7 minutos a 952C. Después de énjuagado ¥y se~

10. cado el material de lana peinada recublerto se ensaya en lg
lavadora. La tabla 14 da los resultados. En esta tabla se
muestran tambidn los valores de solubilidad en urea-bisulfito

(HBIJ)c --------------------------- it
Tabla 14
Valor Valor pH del extracto % encogldo en longitud del
pH de acuoso del mgterial material de lana peinsgda
la e~ de lana peinada , después de un tiempo de lg
mulsién antes y después Valor me- vado de 90 min
del vaporizado dio HBL %

7 ensayo 1 ensayo 2
no tratado no tratado 25,2 54,3 55,4
8 8’88 9,62 2’9 had 32,7
8,5 9,74 10,11 3,5 37,6 -
9 9,94 9,9% Ty4 30,0 42,4
10 10,00 9,70 5,6 30,3 24,9
11 10,66 10,58 4,0 31,9 35,6
11,5 10,74 10,60 2,4 35,2 -
12 11,08 11,12 2,8 30,2 42,6

12,5 11,38 11,38 2,4 36,0 -
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Se declaran de novedad y propiedad para Espafia,

gus territorios y plazas de soberanfa, las sigulentes:

REIVINDICACIONES

1e= Procedimiento para el tratamiento de substra-—
tos fibrosos y/o filamentosos con polfmeros, caracterizado
porgue se efectda una reaccidn entre una diemina y un Ester
de dcido dicarboxflico en presencia del substrato y de un

cotalizadore = = = w = = - - e o e e ee e e e e we e o . -

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizado porque la dismina y el éster del dcido dicarbox{li-

co se hacen regcclonar en forma dilulda a elevada temperatu—

3+~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-

caciones 1 y 2, caracterizado porque la reaccidn se realiza

con un vglor de pH entré'aproximadamente 9,57y 11e == = = = =

4+~ Procedimiento segin cuaslquiera de las reivindie
caclones 1 a 3, caracterizado porque la diamina es hexametilen

diamings = = = = = = = = = = = = = e m e ————-

5. Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a'4, caracterizado porque el éster de dcldo dicar-
box{lico es un bisfeniléster de un dcido dicarboxilico ele—

gildo del grupo compuesto por dcidos dicarbox{licos alifdticos

yarométicos°- —————— —em e me wm W em " s e s e s e W e
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6 o= Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 5, caracterizado porque el éster de dcido dicar—
box{lico es un miembro del grupo compuesto por bisfeniléster

de acido tereftdlico y bisfenildster de Acido isoftdlicoe — -

Te= Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 6, caracterizado porque el catalizador es dcido

acético glaclale = = - = = = — e == - -

8o~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-

clones 1 a 6, caractérizado porque el catalizador es imidazole=

9o~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 8, caracterizadsc porque el valor de pH se ajusta

por adicidn de 4cido 8céticoe = = = = = ~ = = & - - o - o .-

100= Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones'1 a 9, caracterizado porque el valor de pH se ajusta

aproximadamente a 10,2-10,6 y preferentemente a aproximadamen—

11+~ Procedimiento gegin cualquiers de las reivindi-
caciones 1 a 10, caracterizado porque la reaccidén se realiza en

una atmésfers de vapor a temperaturas de entre aproximgdamente
802C y 9020 = = = = = = e - - e e m e e e e .-

12.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica—
ciones 1 a 11, caracterizado porque el substrato es una fibra

queratinosge = = = = = = - - - e e - e e e C D m D

13+~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12, carac—
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terizado porque el substrato es lana.

14.= Procedimiento segﬁn cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 13, caracterizado porque la reaccidn se realiza en

un medio SCU0HOs = = = = = = = = = = = - = - - - we e o e o

15+~ Procedimiento segén la reivindicacién 13, carag
terizado porque la reaccidn se regliza en un medio acuosc en

presencia de un solvente orgénico inerte. ~ = = = = = = = - - =

16+~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
cacliones 1 a 14, caracterizado porque el subsirato se impregna
con una solucidén o emulsidn que contlene todos los componentes

de la reaccidn y después se caliocnte — — = = = = = = = = = -~ =

17~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivindi-
ceciones 1 a 16, caractecrizado porque el substrato se lava ¥y

se geca después de acabada la remccidne = = = = = = = = = = ~ -

184~ "PROCLDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DE SUBSTRA-
T0S FIBROSOS Y/0 FILAMENTOSOS CON POLIMEROS"e = = = = = = = -

Todo ello conforme se describe y reivindica en la pre
gente memoria que congta de treinta y cinco hojas folladas y

mecanografiadas por ung sola de sus carase

semoy
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