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PATENTE
DE

INVENCION

por YPROCEDIMIENTO PARA PREPARAR PRODUCTOS DE CONDENSACION®,
a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, residente.en
BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

‘Se ha descubierto que se llega a nuevos y
valiosos productos de condensacidn, capaces de eliminar
en alto grado los empeoramientos de las propiedadesr
mecdnicas que se producen al aprestar con amimoplastos
5. los materiales textiles celuldsicos, si,
en medio acuoso y a temperatura de -10 a + 30¢ C,
siempre en la proporcidn molecular de 1 : 2
al: 0,5y preferentemente de 1 ¢ 1,5 a 0,5,
se hace reaccionar un compuesto heterociclo inecoloro,

10, que presenta a lo menos dos Atomos de nitrdgeno en el
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anillo heteroc clico y que tiene a 10 menos dos Shomos: de

haldgeno ligados a dtomos de carbono del anillo heteroci-
clico, con
L) un compucsto de tioures que contenge a Lo *vUtC
menos un &tomo de hidrdgeno ligado al nitrdgénﬂr
de preferencia la propia tiourea, o con un sul-
fhidrato alcalino o amdnico y
B) ung mono~ 0 di-alcanolamina con 4 &tomos de .
carbono a 10 sumo, de preferencia mono- o Gi-
etanolamina, |
se ‘termina luego la reaceidn a temperaturas entre 30 y 1002C
(preferentemente, entre 45 y 702 C) y, eventualmente, se

elimina de la mezcla resultante el agua, por destilacidn,

El compuesto heterociclico que ha de emplearse
aqui como materia de partida debe ser pricticamente incoloro
y presentar a lo menos un anillo heterocielico (de preferen
cia, uno solo), que puede ser en suma el unico anillo del
cbmpuesto, o contener, por ejemplo, todavia un anillo
hexagonal aromdtico yuxtacondensado. Entran en cuenta,
principalmente, los compuestos con anillos heterociclicos
hexagonales, en particular los de 2 a 3 4tomos de nitrégeno

vy 4a3 4dtomos de carbono en el anillo, como los compuestos

" piridacinicos, pirimidinicos, quinazolinicos y, en particu-

lar, 1,3,5-tri~~?nicos. Estos compuestos contiecnen a lo mo~

nos dos 4tomos de haldgeno ligados a dtomos de carbono del
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heterociclo, por ejemplo dtomos dc bromo o, preferentemente,
dtomos de cloro, Como cjemplos cabe citar la tricloropiQ.
ramidina, la tetracloropiramidina, la 2,4-dicloroquinazoli-
na; la 2,4,6-tribromo-l, 3,5-triacing y, sobre todo, la 2,4,6~

tricloro~l,3,5~triacina (cloruro de triciandgenc).

Como otras materiag de partida se necesitan
un compuesto de tlourca que contenga a lo menos un étOmpA
de hidrdgeno ligado al nitrdégeno, pero de preferencia lu
propia tiourea 6 sulfhidratos alealinos y amdnicos, ademés
de mono- o0 di-alcanolaminas con 4 dtomos de carbono a 1o

sumo, de preferencia monoetanolamina o dietanolamina,

La reaccidn se efectia en medio acuoso, que
ademds del agua puede contener todavia disolventes orgd-
nicos, sobfe todo de los gue son miscibles con el agua.

Cabe selflalar los alcoholes inferiores y la acetona,

No se prescribe un orden determinado de su~—
cesidn de las diversas fases de reaccidn; cs decir, el
compuesto heteroeiclico puede hacerse reaccionar primera-
mente con el compucsto sulfuroso o primeramente con la

alcanolamina.

Para la reaccidn de 1 mol de cualquiera de
los componcntcs A) o B) con el compuesto heterociclico,
se introduce 1 mol (o un pequefio exceso) de dleali en forma
de goluciones acuosas de hidrdxido alcalino o carbonato al-

calino en la mezcla reaccional, y ello ya sea de una vesz,
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¥a sea en porciones.

La reaccidn se efectia o tempersturas entre
-102 y +302 G, pues en presencia de disolventos orgdnicos
puede actuarse por debajo de 02 C, mientras quc si exlisten
medios de reaccidn puramentie acuosos es ventajoso elevar

la temperatura hasta 09 C o hasta un poco mis.

Resulta conveniente que la segunda fase de réééé
cidn en cada caso se¢ deje empezar s6lo cuando se haya fer-
minado en gran parte la primera reaccidn. Tal ocurre, por
ejemplo, cuando despuds de la adicidn de la cantidad de 4l-
cali, © respectivamente de su Ultima porcidn, se establece
un pH de 7 aproximadamente en el medio de reaccidn, La reac-
cidn se completa entonces a temperaturas entre 30 y 1002 ©
(preferentemente, entre 40 y 702 C) y puede terminarse al
cabo de 2 a 3 horas., El pH de la mezcla reaccional deberia
hallarse durante este tiempo en el campo neutro o ligeramen—
‘e alcalino.'El descenso dcl pH empeora considerablemente
153 propiedades de solubilidad del producto de la reaccidn
v puede evitarse con la adicidn de otras cantidades de gl-
cali., Tios productos de la condensacidn pueden prepararse
fambién haciendo actuar en medio acuoso, a temperaturas de
~102 a +25¢ C y con Indices de pH de 6 a 9, en la proporeidn
moleculsr de 1 ¢ 1,5 2 1 : 0,5, un compuesto heterociclico
incoloro, que prescnte a 1lo menos dos dtomos de nitrdgeno

en el heterooiclo y a lo menos dos 4tomos de haldgeno liga-
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dos a los atomos do carbono del heteroeiclo, sobre un com-
puesto de tiourca y, terminads esta primera fase de reaccidn,
afladiendo sin segregacidn intermedia, por mol de compuecsto
halogenado heterociclico introducido, 0,5 a 1,5 de una ﬁd@oél~
canolamina, mientras manteniendo indices de pH de 6 a 10, -ge
sostlene la temperatura del medio reaccional primeramente, du-
rante 8 horas a lo menos, a 30-502 C y luego, durante 5 horas
a lo menos, g 60-652 C y, eventualmente, se¢ elimina de ;aw»

mezcla resultante el agua, por destilacidn,

~

51 se emplea cloruro de triciandgeno como matefia
de partida, se consumen por lo general, por cada mol de estc
compuesto halogenado, en total unos 4 moles de base monodcida,
0 sea, por cjemplo 3 moles de hidrdxido alcalino y 1 mol de
alcanolamina, Da cantidad del agua que sirve de medio de reac-
cidn puede elegirse libremente dentro de amplios limites; para
mayor convenlcncia, dec modo gque por una parte la mezela reac-~
clonzl sea, desde el mismo priuncipio, f4cil de agitar y se
evite el ricsgo de un calentamiento superior a los limites
de temperatura preseritos, y por otra partc de modo gue no se
ponga cen antecdicho, con una dilucidn innecesaria, la capacidad
prictica de realizacidn. Dado que los compuestos halogenados
heterociclicos son normalmentec de diffcil solubilidad en
el agua quc sirve de medio de reaccidn, se¢ rccomienda poner—
los previamente en un cstado de divisidn lo mds fina posi-

ble, lo cual puede efecctuarse, de manera ya conocida, por



5.

10.

15.

20,

25.

disolucidn en un digolventec orgdnico, miscible con el

azue {como 1o acctong), ¥y vertimiento de la solucidn sobr&
hiclo, Tal cono sc ha indicado al principio, lo proporeidn
molecular de compuesto halozenodo heterociclico respecic al
cpmpuesto sulfuroso dche hallarse en la escoln de 1:2 o
1:0,5, ¥y preferentenente 2o Lil,5 a 1:0,5, y 1la proporcidn
molecular de compucsto halogenado hetcrociclico respecto a
alcanolanina decbe hallarse ilgualnente en la escala de 1:2 o
1:0,5, y prcfercatencnic de 1:1,5 a 1:0,5. En particular, so
logran resultados muy bucnos con el cloruro de tricianégeuo
cuando se¢ introducen contidades equimolecularcs, o poco dis-

crepantes. de éstas, de los tres componentcs de la reaccidn.

Terainnds lo reaccidn, cl producto résultante
puede emplearse ein nds parn lo finalidod indicada al prin-
cipio, Atendiendo o~ la conccntracidn de la mezcla al final
de la reaceidn, gque por lo geuneral no es muy alta, se reco-
mienda, sin omborgo, destilor el azuc bajo presidn reducida,
parciacliientc o por compl.to. Do esto noners sc obilenen
normalnente productos estnbles, quec a 1o sumo estdn ligora-
mente teifilidos v quoe soe disuclven cn aguo con faeillidad y

por conpleto.

Los produectos obtenidos por el procedinicnto
quc se ha indicade ol principio son aplos, como yo sc
ha dicho; paro emplearlos en combinacidn con aminoplastos
en cl aprcsto de maberinles textiles, sobre todo para aunen—

tar 1o estobilidad de 1o forma. Entran aqui especialmente cn



cuenta los materiales dextiles dc celulosa, eventualmente on
combinacidén con otras fibras (por ejomplo, fibras de poliééé
ter), De consiguiente, el cmpleo preferido de los productds de
este invento se coractcriza por aplicarse a materiales tox-
5. tlles una prcparacidén scuosa que conticne un precondensado
endurecible de aminoplasto, un catalizador del endurecimiento
¥y un producto de condensacidn de la composicidén que se ha -
indicado y por endurecerse, mediante tratamiento a tempera~

tura elevada, el material tecxtil secado,

10, Entre los precondensados de aminoplasto sc
comprenden los productos de adicidn de formaldehido a
compuestos de nitrégeno metilolables. Cabe sefialar a este
respecto las amino-l,3,5-triacinas, como laos melaminas
substituidas en el nitrdgeno (por ejemplo, ammelina) y las

guanaminas (por ejemplo, benzoguanamina o acetoguanamina).

o Entran ademds en cuenta: las alquiltriazonas simétricas,
el biuret, la tiourea, los alguilearbamatos, la guanidina,
las alquil- o aril-ureas y -tiourcas, las clquilen-urcas
o —diureas (por ejemplo, ¢tilenurea, propilenurea ¥ acetilen~
20, diurea) y la 4,5-dihidroxi-imidazolidona-2 y sus derivados

(por cjemplo, la 4,5-dihidroxi-imidazolidona~2 substituida
en la posicidn 4 del grupo hidroxilico con el radical
~CH2-CH2-CO-NH;CH2-OH). Se prefieren log compuestos meti-
16licos de la urea y de la melamina y, particularmente en

25, el caso de la melamina, pueden emplearse compuestos meti-



5.

10.

15.

20,

25,

lolados mds bajos o mds altos, Asimismo es posible ol

empleo de compuesitos cuyos grupos metildlicos estdn eterifi~
cados mds 0 menos complctamente, por ejemplo con grupos;me-
tilicos. 7

. u -

En colid:d de catalizadores del cndurecimiento .
Pueden emplearse los compuestos dcidos o potencialmente dei-
dos que son usuales, como el cloruro de anmonio, el cloruro

de magnesio o el fluoroborato de zinc,

Pueden tambidn lograrse resultados muy valiosos
si en el apresto de los materiales toxtiles, ademds del;
DPrecondensado de aminoplasto, del agente de endurecimiento
¥y del producto de condensacidn scgin este invento, se afiade
todavia un polimerizado dc emulsidn que se haya preparado
a base de una N-metilolamida de un dcido carboxilico in-
saturado alfasbeta~etilénicamente, o de wn éter de una
metiloamida de esta indole, y una sal alealinotérrea de un
dcido monocarboxilico insaturado alfasbeta~etildnicamentes
en particular, log copolimerizados, obtenibles en emulgidn

acuosa, a basc de:

a) 0425 a 10 % en peso dc una sal alcalinotérrea de
un dcido monocarboxilico insaturado alfa:boto~etilé-

nicamente (por cjemplo, acrilato cdlcico),

b) 0,25 2 30 % en poso de una Nemetilolamida o un
étor W-metilolamidico de un 4cido mono- o di-carboxi—
lico glfasbeta~insaturado (por ejcmplo, metilolamida

de 4cido acrilico, metilolamida de dcido metacrilico
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o los &tercs metilicos de ectas metilolamidas) y

c) 99,5 a 6) % en peso dc otro compuesto, o lo menos,
copolimerizable (por cjemplo, de un éster a base de
feido acrilico o metacrilico y un aleanocl, comd
motanol, ctancl, n-butanol, butilamide terciaria
de deido acrilico, ﬂﬂmwodevﬂﬁﬁﬂmm,amﬁ&m

de vinilo, ccrilonitrilo o estircno).

Segin la finalidad del apresfo, las prepara-
eiones acuosas pucden contener todavia otros componentas;
por ejemplo, agentes hidrofobantes, aclaradores Gpticos
apropiados, humectantes y dispersantces o agentes incom- .
bustilizantés, en particular compucstos de fésforo cdmo
las metilolamidas de deido dialquilfosfono-propidnico.

En muchos casos se rccomicnda tambidn la adicidn de un
agente giavizador del tacto (por cjemplo, no iondgeno),
como una emulsidn acuosa de un éter alquilico de metilol-
melamina modificadc por radicales de alguilolamida de deido

estedrico.

Las proporciones cuantitativas de las diversas
materias en las preparaciones acuosas puceden variar dentro
do amplios limites y ajustarse al fin perseguido en cada
gaso. Por 1o general cstd indicado erplear, por 10 partes
de precondensado de aminoplasto, de 1 a 4 partes del pro-
ducto de condensacidn a base de compuesto halogenado hetero-

cfclico, tiourea vy alcanolamida. Por lo demds, el material
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textil se puede trator de 1o mancra usual, ya conocida.

Por ejemplo, se pucde impreghnar en el fulor, con las
preparaciones, tejido o gdnero de punto sin tefiir o tefiido

¥» de conveniencia despuds de un secado intermedio a témpe—
raturas hasta 1002 C, sometdrsele a un tratamiento tdrmico
seco a temperaturas dc 140 a 1802 C durante 2 a 20 miﬁ@tds,
eligiendo el nivel de la temperatura y la duracidn del "fra-
tamiento segin la finalidnd de dste, el cual puede consisbir,
por cjemplo, en unao mejora de la solidez a la humedad vara
los ceolorantes substontivos, en un gpresto contra el acruga~
miento o en una modelacidn duradera de la forma (Permanent
Press). El apresto puede combinarse tambidn con un proceso
tintdreo; por cjemplo, haciendo que el liquide de fulardeo
contenga ademds un colorante que, a causa de substituyentes
especiales, sea reactivo para lag Tibras o en particular pa~
ra el precondensado de aminoplasto ¥ que a causa de esta pro-
piedad se fije al substratc durante el tratamiento térmico o
ain antes de é1.

Como sc sabe, medianto el apresto con resinas
aminopldsticas se influye desfovorablemente con las propic-
dades mecdnicas de los materiales de fibra celuldsica, sobre
todo en la resistencia gl desgarro y al roce, ¥ la merma
es por lo general tanto mds intcnsa cuanbto mayor es el con-
tenido de aminoplasto y cuanto mds enérgico es el endurcci-
miento. Como ya sc ha dicho al principio, estas graves des-

ventajas pucden obviarse en alto grado con ayuda de los
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nuevos productos dc condensocidn o redueirse hasta una
medida goportable, Como efecto complementario do estos
productos de condcnszcidn, se ha podido observar unai@ejb-
ra de la fibre en la capuacidod de desprendimionto de Lla su-

5. cicdad (goil-relcasc).

Ejomplo 1 -

Se disuelven en 1 litro dc acetona 190 g .
(1 mol) de cloruro de triciandgeno, se vierte esta séig¥
cién en 1 litro de agua y 1 kg dc hiclo y se separa por'
10, filtracién el cloruro de triciandgenc precipitado. So -
introduce eﬁtonces 1o pasta en unn solucidn preparada a
452 C o base de 76 g (1 mol) de tiourea y 500 cc dc agua
¥ que luego se¢ ha ocnfriado por azdicidn de 500 g dc hielo.
En esta primcra faose de condensacidn, se mantiene el in-
15. dice de pH o 6,7-6,9 por instilacidn de solucidn 5-n de
hidrdxide sédico y 1o temperatura a 8-109 ¢ mediante
rcfrigeracidn indireccta., ALl cabo de unas 5 horas y consu-
nidos ya alrcdedor dc 3,5 moles de hidrdxido sddico, el
pH se montiene constonte y todo eotd practicamente disuelto
20. en la mezcla rcaccional, Se afinden cntonces, de una ves,
61 g (1 mol) de monoetanolamina y la solucidn, ahora limpidn,
se mantienc, cn una ulterior fase de condensacidn, durante
15 horas a 35 402 C y luego, cn una tercera fase, durante
8 horacs a 55-602 C. En cste intervalo sc afiade scgin nece-

25, sidad mds solueidn de hidréxido sédico pars que el indice
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de pH sea siempre de 7,0, lo cual requiere glrededor de
0,5 moles de hidrdxido sbédico. Por dltimo, se concentra
1o solucidn en vacio a temperatura do 90 o 1002 C, hasta
sequedad, y se muele cl reziduo cn el molino de bolas. Se
obticnen 410 g de un polvo higrosedpice de color dmari@;o
p4lido, fdeil de disolver en aguat es el producto dé'ébhp

densacidn A.

AdemAs de este producto A, en la tabla que si-
gue se resefian otros productos de condensazeidn asequibles
por este procedimicnto, junto con log datos pertinenfcs pa~

ra la preparacion.
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TABLA I
Cantidad en moles Primera fase Seghhda fase Tercera
Cloru Tiourea Etanol~ [Temp. |Tiem~- Temp,iTien Temp. Tie
ro de amina °C po, | PH eC “lpo,” |pH |[eC DO,
ricia- ! horas horas hox:
nogeno .
1 1 1 5-10 5 |6,7-69 35-40 15 {7 |s55-60] 8
1 1 1 0-10 | 8 |60-65|35-40] 14 |7 |55-60|9
1 1 1 0-12 | 2 |8-9 |35-40| 15 [7 [55-60|8
1 1 1 0-10 | 4% 7 |35-40] 15 |7 |55-60] 8
.i%
"1 1 1 0-8 5 7 .]35-40| 14 |7 |[55-60(9 .
1 1,5 0,5 0-10 | 8 7 |35-40] 13 |7 [55-60 7
1 0,5 1,5 J0-10 |22 | 7 |35-40 22 |7']55-60]8
2 2 2 0-12 | 14 7 35~40} 18 7 |55~6018
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= 13 =
TABIA I B
Primera fase Seghhda fase  Tercera fase Acabado
1- [Temp. |Tiem- TemR.Tlem Temp. [iem~| E: concentracidn
°¢ ~ |po, |'PE }eC "Ipo,” |pH [eC  po, |pH on vacio f....
horas jhoras horas|. eIy
50 | 5 |657-6535-40 15 |7 lsseo|s | 7. |® 90-100 |
0-10 | 8 |60-6535-40] 14 |7 |s55-60]9 ‘|7 |®= 90-1C0
0-12 | 2 |89 |35-40| 15 |7 |55-60|8 |7 |E 90-100
0-10 | 4% 7 |35-40] 15 |7 |55-60|8 |7 |E 90-100
Tg
0-8 5 T 135-40) 14 |7 55—69 9- |7 |E 90-100
0-10 | 8 7 |35-40f 13 |7 (55-60|7 |7 |E 50-100

o] separado por fil-
0-10 | 22 7 35-40( 22 7°155-60|8 .|7 gracl o uﬁﬁfes 20
€. 7004

0-12 |14 7 35-40 18 |7 |55-601 8 7 |R 90-100

(D
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Ejemplo 2

Se disuelven en 100 cc de acetona 18,5 g
(0,1 mol) de cloruroc de triciandgeno, se vierte esta solucidn
en 0,1 litro de agua y 0,1 kg de hielo y se geparsa por 2
filtracién el clorurc do triciandgenc preoipitado. Se in-
troduce la pasta en una solucidn que se ha preparado af'
452 C a base de 7,6 g (0,1 mol) de tiourea y 50 cc de
agua y que luego se ha enfriado por adicidn de 50 g de
hielo. En esta primera fase de condensacidn, se mantiene
el indice de pH entre 6,7 y 6,9 por instilacidn de solucidn
5-n de hidrdxido sédico y la temperatura entre 8 y 102 ¢
mediante refrigeracion indirceta. Al cabo de unas 5 horas
y consumidos ya unos 3,5 moles de hidrdxido sddico, el
PH se mantiene constantc y tode estd pricticamente disuelto
en la mezcla reaccional. Se afiaden entonces de una vez 10,5 g
(0,1 mol) de dietanolanina, se oalien%a la mezcla reaccional
a 55 = 002 C, durante la ulterior adicidn de 10 cc de lejia
de sosa caustica 5-n (0,05 moles) y se la deja a dicha tem—

peratura durante 5 horas, con agitacidn.

Luecgo sc cvapora la solucidn en vacio y a 60¢ ¢,
hasta sequedad., Sc obbienen 45 g de un polvo de color amari-~
1lo palido y buena solubilidad en agua: es el producto de

condensacidn J.
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Bjemplo 3

Sc suspeaden en 100 ce de aleohol 18,5 g (051 nmol)
de cloruro de triciandgeno y luego se enfria la suspengiﬁn a
semperatura entre 5 y 102 G, A continuameidn se afiaden de una
vez 6,1 g (0,1 mol) de monoetanolamina, se trata la rezdla a
cotas, durante 15 mimutos, con 20 cc de lejia cdustica 5-n
(0,1 mol) y se¢ la agita a la misma temperatura durante una
hora aproximadamente, hasta que se ha ajustado un pH constan~

te de 2,7 aproximadamentc. et

Por adicidn de 7,6 g (0,1 mol) de ticurea y .
30 ce de 1éjia 5-n de sosa cdustica (0,15 moles), en SHDOS
casos on una sola poreidn, la mezcla reaceional adquiere
transitoriamcnts un pH de 11, que al cabo de otros 30 mi-
nutos de reaccidn, con los aue lz tomperabtura sube hasta
30 6 402 ¢, vuclve alrededor de T. Se afinden cntonces otros
20 cc de lejfa 5-n de sosa caustica ¥, después de agitar

durante 2 1/2 horas, se da fin a la rcaceidn,

Ta susponsidn incolors asi obtenida se evapora
en vacio y o 402 C; hasta sequedcd. Se obbicnen 40 g Qe
un producto dec color amarillo claro, fdcilmente soluble

on agua. Bs el producto de condensacidn K.
Ejemplo 4
Sc suspenden 18,5 g (0,1 mol) de cloruro de

triciandgono en 200 cc de una mezcla de 100 cc de agua ¥

100 ce dc acetona., A 02 C, se afiaden lucgo de una ves 65,1 g
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(0,1 mel) de monoetanolamina. Por instilacidn dc 5,3 ey
(0,05 moles) de carbonatc sédico anhidro en 15 ce de agad
s¢ mantiene durantc una hora el pH de la mezcla reacciondl
alrededor de 7.

Sc agregan entonces 7,6 g (0,1 mol) de tiourca
¥ 20 cc (0,1 mol) dc lejia 5-n de sosa cdustica. Cuando el
PH a vuelto a 7, sc auments la temperaturs hasta 502 € y
se da fin a lg reaccidn agitando durante 90 minutos, mien~-
tras se afladen todavia, gradualmente, 40 cc (0,2 moles) de
lejia 5-n de sosa cdustica. Se concentra en vacio la meu-
cla reacclonal obtenida, hasba sequedad, y se obtienen asi
40 g de un producto dc condensacidn fdeil de disolver en

agua. Es ¢l producto de condensacidn L.

Ejemplo 5

Se suspenden cn 150 ce de agua 18,5 g (0,1 mol)
de cloruro de triciandgeno y, a 02 C y en el curso de 60
minutos, se trato lo suspensidn con 14,35 ce (0,1 mol) de

una solucidn al 39,1 % de sulfhidrato sddico,

En la suspensidn amarilla asi originoda se
introducen a la temperatura ambiente 6,1 g (0,1 mol) de
monoetanolaming y a contimuecidn, en una sola porcidn,

20 cc (0,1 mol) de lejia 5-n de sosa cdustica; luego se
calienta hasta 502 C y se deja en agitacidn a esta tempera~
tura por unas 2 horas. Transcurrido este tiempo, se ajusta el

PH de la mezcla reaccional o 7 aproximadamente,
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Despuée de una nueva adicidn de 5 ce (0,1 mol)

2

de lejia 5-n de sosa cdustica y de tres horas mis de reac—

cidn a 1la misma tenperatura, se da fin a la reaccibn, se

]

ajusta ¢l pH a 10 r ce filtra primeromente lo mezcla reac—

cional, para separar los componentes insolubles (5,5 g de

substancia amarillenta). A contimuacidén se evapora el fil-

trado a 602 C y en vacio, hasto sequedod. Se obtienen 96,5 g
de un polvo tlanco.

El el producto de condensacidn M,

Ejemplo 6

Se¢ precparan unos bafios de fulardeo empleando

las siguientes materias:

a)

b)

c)

Prceondensado de aminoplasice

solucidn acuosa al 50 % de una nmezcla de dimetilol-
etilenurca y dter metilico de una melamina muy ne-—
t1llolada.

Suavizante del tacto

Dispersidn acuoca al 30 % de un éter metilico, modi-
ficado con alcanolamidas de deido estedrico, de uas
melamina muy metilolada.

Copolimerizado

Frmlsidn acuosa al 27 % de un copolimerizado a base
de 80 partes de éster n-butilico de deido acrilico,
13 partes de cloruro dc vinilideno, 6 partes de me-

tilolamida de Acido acrilico y 1 parté de acrilato
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d) Producto de condensaeidn

A base de cloruro dc triciandgeno, tisuren y monosta-
nolamina, proparado segin el Ejemplo 1 (producto de

condensacidn A).

Con log bafios de fulardeo cuya composicidn puéae
verse en la Iable IT sc inpregna, con una resencidn de 1iqui~
do del 60 % (respecto al peso del tejido), popelin de algoddén
mercerizado y blangueado. Después de secar a temperatura‘ae
60 a 802 C, se somete el tejido durante 4 1/2 minutos & un
tratamiento térmico o 1552 C y luego sc le lavo a temperatura
de ebullicidn con solucidn al 0,2 % dc carbonato s6dico,

durante 5 minutos, se le cenjuaga en frio v se le seca.



TABLA IT
0 1 2 3 4 5 6 7 KD
a) Precondensado dc
aminoplastos gra :
nos/1litro - 150 ;150 J150 {150 {100 {100 {100 {100
b) Suavizante del ’
tocto, gramos/1i
tro - 30 § 30 ‘ 30 130 ) 30 |30 |30} 30
¢) Emilsidn de copo-
limerizado, gra- :
nos/1itro - - - 140 | 40 | ~ - 40 | 40
d) Preducto de con~ - .
densacidn A, gra-
mos/1itro - - 40 | - 40 | —~ 40 | = 40
Mg012.6H20
gramos/1itrd - 19119 119 119 | 13 {13 | 13| 13
CH3COOH, al 40 ‘;{,, ' R
gramos/litrd - 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 o,si 0,5} 0,5
T i 4
pH del bafio de fular- f ! i
deO - 596 692 5,6 632 S'G G,f" 5,6' 6,2
. — .
Resistencla al desga~ :
rro (%) 1) }100 431 61 {501 6L| 551 65¢ 541 69
Resistencia al roce
(%) 2) {100 181 65 {28 731 43} 89 54 1105
Resistencis al arru- .
gamiento 3) 50 | 130 ;213 {137 | 184 {119 1100|1924 | 110
Angulo de arruganmien—
yris] .-
len Wimedo ) 0 4) 59 { 126 {111 1137 {128 {119 {1131 124|125
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1) Para detcraince lo resistincia el desgarro, en
mestras dc 25 o x 50 em, por carge crcciente hasta la roturs
(3NV 98 461), lo cares ponderal nceeazoarin para ello se nsu-
me como 100 % en el tejido no tratade. Lias cifras de las,
columnas 1 o 8 indicrm qud tonte por ciento do esta caféa se

5%

necesita hasto ol decgerro de las mucctras de tejido tratadas.

2) Para detorminor 1o rosistencia al roce, un elc-

mento restregador cargado (eepillo con cerdas de nildén) rea~
liza un movimiento giratorio uvniformc sobre el materidl de
ensayo, que gira también con uniformidad. Se comprueba el ni-
mero dc girog do restregaxiento (n) necesarios parz la forma~
cidn de agujero en el materisl do cnsayo, despuds de haber
determinado estc cifra en el material no tratado (m)., A base
de estos datos sc calculan las resistencias de roce (S) dc
las muestras de tejido tratadas: S = _100n

m
3) ¥ 4) Parc detorminar ol dngulo de arrusamicnto,
se pliegan poralclamente al lado mds corto unos trozos de
tejido cortados en reetdngulo diagonalmente respecto a los
hilos, de 16 mn x 44 nn ¥ sccos o aunedeeidos wiiformemente,
¥y, entre placas de vidrio, se los ca 20 con pesns de 2 kg.
Al.cabo de 5 minutos dc carga y de una hora dc reposo,
8e colocan las muestras en un aparato medidor del dngulo,

de construccidn usual, y se mide el dngulo de arrugamicnto.
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Ejemplo 7

Ajustindose o las indicacloncs de la tabla ITT
v empleando los aditivos b), ¢), d) ¥ e), se preparan
bafios de fulardeo., Lo composicidn de las materias b), ¢) ¥
d) cstd descrita en el Ejemplo 2. En calidad de proconden-
sadoc de aminoplasto se cmplea agui, en luzar del compuedto
melaminico a), la glioxalmonoureina metilolada e). Con 10s
bafios de esta composicién de impregna popelin de algoddn
mercerizado, que luego se seca a temperatura de 60 a 802 ¢
v 5 oontinuacién se trate duronte 13 minutos a 1709 C. Se
lava luego el tejido a temperatura de ebullicidn con solu-
cidn al 0,2 % de carbonato sddizo, durante 5 minutos, se le
enjuada en frio y se le seca.
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TABLA 11T

G 1 2 3 4

l.
a) Prccondensado de ominoplasbo granos/litro] - | 140{ 140} 1407140
b) Suavizants dol tocto arepos/Iitrel -~ | 30 301 307 30
c) Copolinerizado gronos/litrol -] - ~ | 40} 40
d) Producto dc condensacidi A gremogs/litrol =1 -~ 401 - | 40
Zn(NO3)2.6H20 gramos/litrol - { 13} 13| 13} 13
PH del bafic de fulardeo ~ | 4y515,1]4:€}5,1
Resistencia al desgarro, % 1) |100f 25} 51} 28} 52
Resistenecia al roce, % 2) (100} 6} 40f 51| 48
Mngulo de arruganmicnto, en seco < 3) | 47|143|126|149]132
Angulo de arrugomiento, en himeao<( ° 4) | 64}124|112|131{119

s 2), Ny 4)?

A condinuacidén de la Sabla II se

hallan las indicaciones para la detorminacidn de estas

nagnitudes.
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Ejemplo 8

Se preparan wnos bafics acuosos de fulardeo

emnpleando lag materios sigulentes:

a)

5
b)

10.
c)

15.
a)

20.

Precondensado de sminoplasto

Solucidn acuosa al 50 ¢ de una mezcla de dimetilol-
etilenurca y dter nctilico de una melaming rmy metilo-
lada.

Suavizante del tactho T

Disparsidn acuoss al 30 %.de un éter metilico, modi-
ficado con aleconolamidos de dcido estedrico, de una

melaming ruy metilolada.

Copolimerizado

Emilsidn acuosa 2l 27 % de un copolimerizado a base
de 80 partes de dster n~butilico de dcido aecrilico,
13 partes dc cloruro de vinilideno, 6 partes de me-
tilolamida de decido acrilico y 1 parte de acrilato

cdleico,

Humcetante
Solucidn acuosc ol 25% del producto de adicidn de p-

nonilfenol y 9 moles de 6xido de etileno,
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e) Aclarador de la Férmula

~CH, ~ 0. Na - -
Hl~CH,~CH,$ 3 HC CH20H2803H;

V4

N
\

G*“N

C:\,

- ,-HN-© ~CH=CH~ / N\ -—NH—- /N
""’N N==¢
,Jo Na 0 N'). ‘
0

OCH
3 CH3

_f) Uno dec los productos de condensacidn siguientes:
1) producto de condensacidén de cloruro de triciandgeno,
tiourca y nonocetanolamina, preparado segun el Ejemplo
1; es el producto de condensacidn Aj
2) producto de condensacidn de cloruro de triciandgeno,
monoetanolamine y tlourea, preparado segin el Ejemplo
35 es el producto de condensacidn K;
'3) producto de condeonsacidn de cloruro de triciandgeno,
sulfhidrato sdédico y monoetanclamina, preparado se—~
gin el Bjenplo 5; oas ¢l producto de condensacidn M.

g) Hexahidrato de cloruro magndsico (MﬁCl . 6H20).

2

Como baiios de fulardeo cuya conposicidn puede
verse en lag tablos IV, Vy VI se impregna, con uns reton-—
cidn de liguido del 60 § respecto al peso, del tejido,
popelin de algoddén mercerizado y blanqueado. Despuds de
secarlo a temperatura dc 60 a 80¢ C, gse somete el tejido
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durante 4 1/2 minutos a un trotoniento térmico a 1552 € y
luego se le lava durante 5 minutos a tcemperatura de ebulli-

cién con solucidn ol 0,2 % de carbonato sbédico, se leenjua~

ga en frio v sc le seca. LT

-

TABLA IV

a) Precondensado de aminoplasto  gramos/litro| - |150]150|1501150

b) Suavizante del tacto granos/litre| -~ | 30{ 30f 30| 30
¢) Emlsidn de copolimerizado gronos/1litrol - | - | - | 40} 10
d) Humectante gronos/litro] - 31 31 3

e) Aclarador gramos/litro| - 3l 3] 3

f) Producto de condensacidn A grancs/litrol - | -~ | 10| - 10
g) X,CL,.6 H  gramos/litrd - | 15| 15| 15| 15
PH del Dbafio de fulardeo - 15:9155915,9(5,9
Resistencia al desgarro (5) 1) 1100l 63] 69| 631 69
Resistencia al roce (%) 2) }100{ 19| 59| 39{103

Angulo de arrugamiento ¢ <i.0
o) en seco 3) 531133]|122{130{127
) on minedo 4) 65]116]121{1241126
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IABLA ¥

o N 0|1 213 |4 —;
a) Precondensado de aminoplasto  gramos/litro | - {150 150]150:150 |
b) Suavizente del tacto granos/litro | - | 30| 30| 30! 30
¢) Emulsidn de copolimerizado grenog/litrof - | = | - | 40 40
d) Humectante gramog/litro} -~ | 3| 3 '3 '3
e) Aclarador gramos/litro|{ ~ | 3| 3| 31 3
f) Producto dc condensacidn K gramos/litrol - | = | 51 — 5
&) MgClz.E H0 gramos/litro{ - | 15| 15 15{ 15
pH del bafio de fulardeo - 15,9 5,9 5,9{5,9
Resistencia al desgarrce (%) 1) 100| 63| 691 63f 72
Resistencia al roce (%) 2) 100{ 19} 55| 39/ 88
Angulo de arrugamiento -: S( °
n) en sceo 3) 531133} 123] 130 120
b) en himero 4) 651116{ 120f 1.24] 117
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O (12§34
a) Precondcnsadgmgg ;;;;;Qi;;;g ‘;;ngS/litro _.~i50.136“£§5"2;d
b) Suwavizante del +tacto granos/litro - 1 30] 30 35 30
¢) Emulsidn de copolimerizado gromos/1itro <l =] -1 401 20
d) Humectante graonos/litro - 3] 3 73 . 3
e) Aclarador gromos/1itro - 31 37 31 3
£) Producto de condegsacién 1 gromos/Litro -1~ 10] =f10
) MéClé.GHéO granos/litro - | 15] 151 15 15
pH del bafio de fulardeo ~ 15:9{5:9{5,9{559
Resistencia al desgarro (%) 1) 100{ 63} 69! 63| 71
Resistencis al roce (%) 2) 100} 19 48 39 94
Angulo de arrugamiento.=<Q: °

a) en seco 3) 531133{119:130|127
b) en humcdo 4) 65(116{119124 |126

1), 2), 3) v 4): A continuncién de la tobla IT se

hallan las indlcacioncs para lo determinacidn de estas

nagnitudes,
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Descrito ol objeto del precsente invento se decla-
Pan nuevas y de propia invencidn las siguicntes reivindica~
ciones con prioridad de las demandas de patentes suizas nuns.
14826/67 del 24 de Uctubre de 1.967 y 13967/68 del 18 ac
Septienbre dc 1.968.

1.~ Procedimicnto para preparar productos de

condensacidn, caoracterizado por hacerse reaccionar en medio

acuoso, o tomperaturas de -10 o +30¢ C, siempre en la propor-
cidn moleceular de 1:2 o 1:0,5, un conpuesto heterceiclico
incoloro, que prescnta a 1o menos 2 atomos de nitrdgeno cn
el heterociclo y o lo menos 2 &tomos de haldgeno ligados

a dtomos de carbono dcl heberociclo, con

4) un conpuesto de tiourca que contenga o lo nenos
un dtomo dc hidrdzeno lizado al nitrdgeno, o un
sulfhidrato alcalico o amdnico, y
B) una mono-~ o di-alcanolomina de 4 Atomos de carbono
a lo suno,
darse fin a la reaccidn a temperaturas entre 30 y 100eC
y oliminorse dc la nezcla originada el agua, por destila-

c¢idn.
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2.= Procediiriento cogun la reivindicacidn 1,

caracterizado por empleoarse, en calidad de¢ compuestos hetero-

ciclico halogenado, cloruro de triciandzeno.

3.~ Procedinionto segin unc de las reivindicaoocio-

nes 1y 2, caracterizado por enplearse, en calidad de com-

puesto de tiourca, la propla tiourea.

4.~ Procedinmicnto segin una de las reivindicacio-

nes 1 a 3, caracterizado por emplearsc en calidad de alcuno-

laming, mono- o di-etonolemina.

5.~ Proccdinmicnto segin la reivindicacidn 1, ca

racterizado en que lo proporcidn molecular del conmpuesto

heterociclico respecto o los componentes A) y B) es en todos
los casos de L:1,5 a 1:0,5,

6.~ Proccdimiento segin la rcivindicacién 1, ca-

ractcrizado por haccrse actuar en rmedio acuoso, a tempera—~

turas de -10 o 4252 &, con pH de 6 a 9 ¥ en la proporeidn
moleculor de 1:1,5 o :0,5, un compuesto heterociclico
incoloro, que prescnta a 1o menos 2 Atomos de nitrdgeno en cl
heterociclo y a lo menos 2 4tomos de halbgeno ligados a &to-
nos de carbono del heterociclo, sobre un copmpuesto de tiou~
rea y a continuacidn, sin separacidn internedia, afindirse por
mol de compucsto halogcnado heterociclico introducido 0,5

a 1,5 moles de une monoalcanolamina, mantencrse la tempera—

tura del nmedio reaccionel primeramente entre 30 y 502 ¢,
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Gurante 8 hornz n 1¢ menos, ¥ luego entre 60 v 652 ¢, du~
rante 5 horas o lo meonog, nicnbras sc conserven Indices
de pH dc 6 =2 10, y, cventualmente, eliminarse de la

mezela originadn el ogun, por destilacidnm.

Tow Proccdinicnto para preparar productos de

condensacidn,

Segun se desoribe y reivindica en la presente me-

noria descriptive que consts de 30 pdginas foliadas y es—

30

1

ceritas a miquinc por une sola de sus

Madrid, o 23 d9 Octubre ce 1968,

pc Qe

z
¢
'l

|

Firmades JMQD‘JOUE;




	Bibliographic data
	Description
	Claims



