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Fundamento del invento. Este invento se refiere a

un aparato para injertar continua y unitormemente un subs.
trato que tiene tibras proteinicas, y mas prereriblemen—

te, a un aparato de injerto sen gue el 1njerto Tlene lugar
dentro de las fibras..

Bl +tratamiento de telus textiles con compusstos
etllénicamente insaturados, por ejempleo para comunicar
estabilidad dimensional aumentada, ha sidao el objeto de
investigaciones continuas. Avngue dichos tratamientoa han
sido parcialments satisractorios, la deposicidn de los po
limeros ss ha. realizado sobre las superiicies de las i
bras, y las telas preparadas a partir de aichas fibras
tienen propiedades estéticas aisminulcas, frecusnvemente
hasta el punto de una ineceptablilicad comercial. Procedi-
mientoé tales Eomo sl bilen conocido procedimiento WWURLANY
qué implica la. deposicidn ue una poliamida obtenlaé ae la-
reaceidén de un cloruro de &ciwo y we una poliamina, da.co
mo resultado generalmente un recubrimiento completo de las
escamas de fibras. Dichos recubrimientos de escamas son
inaeseables ya que, por ejemplo, la Tela no pusde ser en
furtida o abstanada por técnlcas conoclauws.

A causa de los problemas us injsrvar o rescubril® te-
las o hilos con sustancias monoméricas y poliméricas, fre
cuentemente es deseable tratar ribras sueltas, qus acto
seguido puslen ser convertidus en hilos y telas. El trata.
miento de fibras sueltas, es decir ¥ibraus que no estién en
la Torma de hilo o tela, presenta sin smbargd problemas
adicionales.. Por ejemplo, se pusden arrancar con facili-
dad cintas de lana peinacwa cuando se scometen a 10S proce-

dimientos disponibles para tratar Telas. Tambidn, la pre-—
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gencia de. polimeros de supserficie sobre las fibras suel-
tag tales como cintas ce lana. peinada, extiende el proble
ma. que existe para convertir a estas fibras sueltas en te
las y en hilos, y debe ser eliminado por trabamientos con
disolvente cuando es. posible. Por ejemplo, los polimeros
formados sobre la supsrficie de las Iibras son extremads
mente diriciles de eliminar y, por lo tanto, son arrastra
dos juntamente con las fibras durante la:transrormacién
en hilos. Como estos polimeros de superficie contaminen
el squipo durante el tratamiento y muy frecusntemente se
ablandan y se hacen pegajosos durante dicho tratamiento,.
provocan problemas considerables tales, como solapamien—
to8 o0 recubrimientos, cabos. salientes, etc. por adheren-
cia al equipo de tratamiento..
f

Otro problema grave obtenido con Llos procedimien—
tos de la ‘técnica. anterior, especialmente cuando ez desea
ble adaptar el procedimiento a un procedimiento continuo,
es la relutiva ineficacia de la conversibn del compuesto
stilénicamente insaturado en polimero injertado.. Son de-
seables altas conversionses en un procedimiento continuo.
A menos que la totalidad o casi la fotalidad del mondéme-
ro sea convertido sn un polimero de injerto, el mondmsro
que no ha reaccionado pusds ser asxtraido del substrato y
convertido em polimeros por la solucibn de catalizador,
y acto seguido estos polimeros pueden depositarse. sobre
la superficie del substrato a menos que sean. eliminados.

Se ha conocido, para tratar substratos textiles

con compuestos etllénicamente insaturados por los métodos

y aparatos hasta ahora desarrollados, colocar el articulo

que ha de ser tratado en un depésito o cémara que contie-
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ne wna solucién epropiada en la que los articulos son su
mergidos y agitar estos articulos y/o la solucidén emplean
do dispositivos agitadores dispusstos para moverse dentro
del depbdsito. En la patente USA nilmero 3.291.560, los
gubgtratos f£ibrosos son tratados con compuestos.etilénlcg.
menite inszburados colocando log substratos en un depbsi-~
t0, y después de esto impulsando una solucidén de un com=--
puesto:etilénicamente insaturado a través de dichas fie-
bras unidireccionalmente e intermitentemente de atris a
adelante por t0do el procedimiento. EL catalizador puede
ser afiadido a la solucibén de mbénomero o puede ser aplica-
do separadamente. Sin embargo, los procedimientos que
utilizan rotacidn, agitacién vigorosa o flujo forzado,
adolecen ds la desventaja de ser procedimientos discontl
nuos, ffecuentémenxe depositan polimeros no uniformes ds
bido sl acanalasmiento que tiende a gparecser, y genergl-
mente requieren tiempos de reaccibn més largos. En cual-
quier caso,. cuando el procedimisnto se ha completado, se
encuenbran diricultvades para retirar los articulos desde
el depbsito y separarlos, princinalmente como resultado
de la accidn de gglitacidn. '

Los intentos de convertir los procedimientos cono-
cidos en procedimientos continuos aproplados para injer—
taxr de forma continua compuestos etilénicamente insatura-
dos en un subgtrato, han sido insatisfactorios por un
cierto nlmero de razones. Ademés de los problemas anbes
descritos, tales como la formacidén de polimeros en la su—
perficie y la falta de uniformidad del polimero deposita=—
do dentro de lag fibras, los procedimientos conocidos han

requerido largos tiempos de reaccldénm del orden de desde
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una & dos horas hasta muchas horas tal como 24 horas.
Tiempos de reaccidn mas cortos que son précticos para po-
limerizacién conbtinua daban como resultado simplemente
polimerizacibn solo en unmos pocos lugares schre o dentro
5 del substrato, y proporcionsban um producto inaceptable.

Regumen del invento. Un procedimiento continuo pa=-

re injertar uniformemente un substrato que contlene fi-
bras queratinices con al menos un compuesto etilinicamen
te insaturado (frecuentemente. citado em Lo que sigue como
10 ol monémerc), se obtiene por el procedimiembo gque compren
de transporitar dicho substrato a través de una trayecto—
ria de desplazamiento en que el substrato es progresiva-
mente (a) puesto en conbacto con al menos un compuesto
etilénicamente insaturado, (b) sumergido en.uga.solucién
15 acuosa que contlene un catalizador de polimerizacidn bajo!
condiciones suficientes para realizar el injer%o del come
puesto insaturado en las fibras queratinicas, (c) retira
da de la solucidn de catalizador y (&) secado.

El procedimiento continuo de este invento puede, uti
20 lizarse para depositar polimeros dentro de las f£ibras, o
parcialmente demtro de las fibras y parcialmente sobre
las fibras del substrato. En algunos casos, la presencia
de un recubrimiento de superficie es deseable y/o no afec
tard = las propiedades estéticas del substrato. Por ejem
29 plo, los recubrimlentos de superficie que sirven en call
dad de lubricantes de repulsores de aceité o de agua, O
de agentes de desprendimiento de suciedad, y que uo afec-
tan gravemente las propiedades de tacto y de otro Tipo
del substrato, pueden ser deseableg. También, los recubri

30 mientos de superficie Ffacilitan frecuentemente el tefiido
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diterencial de superficie. Cuando se aplican dichos re=—
cubrimientos = fibras sueltas que deben ser transformadas
en hilos y telas, sin embargo, la presencia de cantidades.
significativas de polimeros de superiicie debe ser evita-~
da @ menos que ol polimero de supertlcie exhibe propieda
des. lubricantes y no provoque problemas de tratamiento en
las mébquinazs de btransformacilbn, tales como .solapamiento.
Por loztanto, er. una. realizacibn preferida, el procedi-
miento de este invento crea un metodo para injertar fi-
bras sueltas con al menos un compuesto etilénicamente in
saturado sin rormar cantidades significativas de polimero
Sobre Ia.superfidie’del subsirato.

Breve descripcidén de los dibujos.

La. figura L ea una vista lateral de un aparato pre
ferido de este invento.

. Ia figura'2 es unaz vista en seccidn transversal au
mentada del recipiente de reaccién y la placa de desvia—
cién en posicibn cuando el substrato es transportado a
tréves del recipiente.

Descripecibn de las realizaciones preferidas.

En contraste con los procedimientos continuoé y dis
continuos hasta shora conocidos, el procedimiento de este
invento dispone el transporte del substrato a través de
sucesivos bafios de tratamiento con liquido con control

de tensidn em cualquier etapa o zona dada del procedimien

t0, especialmente durante las criticas entrada y paso a
través del recipiente de reaccibn, preferiblemente sin
perturbar al subsitrato. EL procedimiente crea también un

método continuo para tratar subatratos en la ausencia de

condiciones que tiendan a perjudicar, daflar o volver a
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distribuir las fibras o el recubrimiento de monémero aso-—
ciado a las mismas tales como lag que proceden de una ten
gién y agitacibn excesivas o no uniformes. Ademés, el pro
cedimiento del invento crea una accidn méds eficaz de las
5 soluciones liquidas sobre el subsirato, permitiendo de
esta manera una mayor velocidad poailble de desplazamiento
del substrato a través del recipiente ce reaccién danda
como resultado una mayor capacidad de produccibnm y un cos
to reducido.

10 | Una de las caracteristicas del procedimliento de es-
te invento eg el orden en que el substraﬁo eg sometido a
los diversos tratamientos que comprends el procedimlento.
Se prefisre que el monbmero sea aplicado al substrato an-
tes de que el substrato sea puesto en contacto con la so-
15 lucién de catalizador, y, preferiblemente, el.monbmeno de
berd ser aplicado en.la.ausenoia.dé disolﬁentea. De esta.
manersa, es posible realizar el procelimlento de este in-
vento sin former ni depositar cantidades significativas
de polimero sobre la superficie del substrato. Es deciw,
20 las fibras queratinicas injertadas obtemidas contendran
generalmente menos de 2% de polimero en la superiicie y
trecuentemente memos de l%. Cuando se invierte el oxden
de las etapas, es decir cuando el catalizador es primera-
mente depositado sobre el substrato seguldo por tratamien
25 to con el mondémero, se obtilenen mayores cantidadss de po
limero de superficie ya que la completa ebsorcidén de mo=
némero hacia el interior de las fibras de gqueratina es
obstaculizada por la presemcia del agua previamente absor
bida en ellas. Se cree que el procedimlento preferido de

30 este invento es satisfactorio ya que cuando el substrato
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recubierto con monbémero pasa dentro de la solucibén de ca-
talizador y es sumergido en ella, el substrato inmediatz
mente se hincha absorbiendo de esta manera el monémera
dentro de las fibras. Asi, hay poca o0 ninguna cantided de
monémero de superiicie disponible para la formacién de
polimeros sobre la superticie o en la solucién de catall
zador.

Aunque el procedimiento continuo de este invente
puede efectuarse en cualquier dispositivo apropiado, te—
niendo en congideracién las exigencias. previamente des—
critas, un aparato preferido esté4 mostrado en las figu-
rag 1 y 2, que camﬁrenden.un depésito de aplicacibn de
mondmero 20 y un recipiente de reaccidn rectangular 35,
dispuestos e interconectados apropiadamente de manera que
el substrato que ha de ser tratado de acuerdo con el rro
cedimiento del invento sea transportado de forma continusa
& través del depbsito de aplicacién de monbmero 20, a tra
vés del recipiente ae reaccién 35, sea exprinido de cual-
quier cantidad de solucidén de catalizador en exceso por
la accidn de rodillos exprimidores 58 y 59, y despuds de
esto sea secado er la estufa (5. En aplicaciones en las
que es deseeble eliminar le solucidn de cstalizador en
exceso no eliminada por los rodillos exprimidores 58 y
59, el substrato puede ser sometido a operaciones de lava:
do y/o de neutralizacibn antes de secar en la estuta T5. |.

ELl depdsito ae aplicacidén de mondmsro 20 contiens
un rodillo de inmersidn 22 que estd situado dentro del
depbsito del mondmero 20, que es mantenido continuamente
al nivel del monbémero 21, También situado dentro del de~-

pdsito de monémero 20, pero por encima del rivel de monb-—
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con el medio de caldeo, estando conectados dichos serpen

R PNV E PSS

mero 21, existe un par de rodillos exprimidores coinciden]
tes 24 y 25. El rodillo exprimidor inferior 24 esté sopor
tado y acclonado apropiadamente por medlos de acclonamien
to (no mostrados). El rodillo exprimidor superior 25, ge
neralmente recubierto con fieltro o con caucho, estd so-
portado y construldo apropiadamentie de manera que gira
con el rodillo inferior y puede estar adaptado pare ejer
cer una fuerza hacla abajo ajustable sobyxe ol rodillo
exprimidor 24. Por Lo tanto, los rodillos exprimidorss
24 y 25 estén dlspuestos. para mover y exprimir el substra
to interpuesto entre ellos proporcionando un método para
controlar la. cantidad de mondmero sobre el substrato an-
tes de entrar en el recipiente de reaccidn 35..

Bl reciplente de reaccidn 3%, tal como se muestra.
con més detalle por la representacién en seccidn transver
sal de la figura: 2, contiene una eﬁvolvenﬁe rectangular
cerrada. 38 que discurre por toda. la Longitud del depbsi-
to y por debajo de la superficie de fondo interior 37 del
depbésito, pars hacer circular de forma continus un medio
de caldeo fluido com. 1o éue la solucibn de cataligador
situads dentro del recipiente 35 es mantenida a. una. tem~
peratura previamente seleccionada.. Serpentines.4o estdn

gituados dentro de la envolvente cerrada. 38 y en contacto

$ines en un exbremo mediante la conduccidn de suministros.
68 corn el depbsito principal 72 de suministro de catali-
zador y con el depbésito auxiliar 73 por medio del cambia-
dor de calor 69, de 1a.bomba:70 y de las védlvulas de con-
trol 71 y 76, E1l extremo de salida de los serpentines 44

estd situado por debajo de la superficie del liquido cer=-

.
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ca de la. entrada del substrato en el reclpiente de reac—~
cién 35 para proporcionsr un suministro constante de ca=-
talizador de nueva aportacidn en el punto de. entrads. del
substrato. Ie placa de desviacibdn 50 estd montada de Fore
ma ajustable por encima del recipiente de reaccibn. 35 y
estéd adaptada. para ser movida hacia arriba v hacila abajo
entre los lados verticales 36 del depbsito’ 35 y dentro de
la,soiucién.del catalizador. Estén dispuestos medios: para:
ajustar la posicidn de la placa de desviacibn 50 y de eg=
ta. manera. la. anchura de la abertura 45 entrs la Superfi-.
cie horizontal inferior 51 de la.placa de desviacibn 50

¥ la. superticis éuberior interior 37 del recipients 35..
En la figura. 1, este.conﬁrbl 3 proporcionado por una. plu
relidad ds poleas 80, un rodillo 81 y alambres 82 y 83,
estando unidos dichos alambres a la placa de desviacidn

y respondiendo & la rotacidénm del rodillo 81, tal como se.
indica, para elevar o descender la placa de desviacién.
El rodillo 81 estd provisto com medios (no mostrados) pa-
ra fijar le.posicién, manteniendo de esta manera la placa.
de desviacidén a. cualquier nivel deseado dentro del Teci-
biente 35. Tal como se ilustra en la figvura 2, la. posi-
cién de la placa de desviacibn 50 dentro del recipiente
35 puede sger controlada. ajustando unu serie ds tormillos.
84 que estin: montados sobre la parte superior de los la—
dos verticales 36 del recipiente 35..

Refiriéndose de nuevo a la figura 1, el recipiente
de reaccibn. 35 estéd equipado con un transportador contie
nuo. 55 que es dsl tipo de corres sin fin. Guias cilinari—.
cas paralelas. apropiades y rodillos de accionamiento 56

soportan y gufan la correa transportadors, y por rotacidn
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1
mueven. la correa bLransporbtadora. 5y en desplazamiento con-
tinuo en sentido contrario al de las agujas del reloj des |
de el extremo derecho de la vista de la tfigura 1 hasta el
extremo izquierdo del rscipiente de reaccion 35, entre
los rodillos exprimidores 58 y 59 y después. de vuslta al
lado derecho del recipiente ae reaccibnm por medio de rodi
llos de gufa cilindrica 56 soportados por debajo del re-
cipiente de reaccidn.. El desplazamiento del nivel supe-—
rior dsl transportador a través del recipiente de reac-—
cidn hacia el lado izquierdo de la. figura 1 es citado
agul como desplazamiento de avance. Algunos 0 la. totatidad
de log rodillos de accionamiento 56 pueden estar conecta~
dos con un manantial de energla. (no mostrado).

La placa de dasviacién.50’estéﬂequipada ‘también
con una corrss transportadora conxiﬁua 54 que esbtd zopor—
tada y accionaaaApor-unatpluralidad'de rodillos de gula
y- de accionamiento 56 cilinaricos y paralelos, a lo largo
de una irayesctoria en'el_seniido de las agujas del reloj
por encima y por debajo de larpiaca<de desviaciébdn, tal co
mo se indica. en la figura I. s decir, por rotacibn de.
los rodillos de accilonamiento, la corres transportadora
54, se mueve alrsdedor de la placa de desviacibn en sl sen
tido de las agujas del reloj), &esplazandosé el nivel in-~
ferior de la correa; os decir la porcidn: de la correa si
tuade debzjo de la placa. de desviacidn y dentro del reci
piente de reaccibdn 35 desde eI extremo derecho hacia el
extremo izquierdo del recipiente de reaccitn, entre los
rodillos exprimicores 58 y 59, y despuds de vuelta. sobre
la parte. superior de la placa as degviacibén hecia el ex-

tremo derscho del reclpisnite de reaccién. ILe. correa trang
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porvaaora continua 54 de la placa de desviacibn 50 esté
alineada con la correa transportadora conbtinua. 55 del re-
cipiente de reaccidn 35, y estd adaptada para moverse con
la corrsa 55, y sn la misma aireccién que la misma, y pa
ra aplicar y arrastrar de esta mansra al substrato entre
las correas y a través del recipiente de reacciébn 35. Ia
trayectoria de desplazamiento a través del reciniente de
reaccidn 35 es preferiblements horizontal con una 11 gera.
inelinacién hecia arriba (aproximadamente 10 a 202 ) cer-
ca. del extremo del depbsito para permitir una retirada
gradual del substrato desde sl recinisnte ae reaccidn
sin perturbacibn sustancial del subsirato. Z1 rodillo
cilinarico 58 sirve para la doble runcidn ae rodillo de
gula. y de uﬁo de un par de roulllos exprimidorss cuando
la placé ae desviacibn es hecha descsnder a2 la posicidn
v se sjerce presién por el rodillo exprimidor 58 contra.
el rodillo exprimidor 59 del reciniente ds reaccidn 35..
Se dispone un mecanismo de ajuste apropiado (no mostrado)
para ajustar la presibén de exprimido sjercida por el To-
dillo.. Ia presidn ejercida sobre el substrato por los ro
dillos exprimidores conjugados 53 y 59 comprime al éubs—
trato extrayendo de esta manera la solucidn de catalizge.
dor arrastrada en el substrato. Lo cubeta 77 estd coloca-
da debajo de los rodillos exprimidorss 585 v59 para reco-
ger la. solucidn de catalizador extraida por dichos rodi-
lles exprimidores..

Un trangportador apropiado T4 transporta el substraio
tratado desde los rodillos exprimidorss 50 y 59 y suminisT

tra 2l substrato continuamente a la unidad secadora. 75. y-

después de ssto al tratamiento ulterior. Tal como Se ha.men

—
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clonado antes, el subatrato puede ger purificado adicio-—
nalmente después de la accién de los rodillos exprimido-
res B8 y 59 y antes de secar, lavando y neutralizando de
forma. continue. el substrato.
5 Las correas trangportadoraa estén.constfuidas.de
un. naterial permeable flexible tales como telas metdli-
cas tejldas, telas de filamentos de polidster de malla
abisrta, u hojas sélidas de materiales flexibles perfors
das con. ung. pluralidad de crificios para permitir el pa-
10 " |80 de Iiguido a su través. La permesbilidad de la correa
a los liguidos y al aire debe ser sustancial, con el finm
de permitir que escape el aire arrastirado y permitir que
la solucibn de catbalizador moje cdmplefsa— y uniformemen—
te el substrato. El material tlexible permeable de las cg
15 rreag transportadoras no debe ser reactivo coﬁ,la golu-
cibén de catalizador en.ning&n.gradd que reduzca la efica—
cia del catalizador o provogue una degradacidn indebida.
de las correas. Aunque las telas metédlicas de malla abier
ta son Ubiles en el procedimiento,. se prefieren las ca-
20 rreas de filamento de polidster de nalla abierta a causa.
cle' su resistencia a la. degradacién y de su mayor flexibi-
lidad. _

'En el funcionamiento unormal del aparé*l:o 1luatrado
en las figuras 1 y 2 que, por razones de conveniencia,
25 describen el procedimiento de este invento con refersncia
al ‘trabamiento de mechas de cordz, uns pluralidad de me-—~
chas 11 son retiradas de boies demecha 10 y pasan a tra-
vés. de gulas en forma de ojo de porcelana 12 y gulus en i

forma de U 13 dentro de un miembro que se estrecha en for

30 ma. de cuello o de trompeta 14, en.que las mechas forman

27=5-69 -13 =
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damente 275 mm de anchura. Ia esterilla pasa hacisa abajo

dentro del depdésito de aplicacién de mondmero 20 ¥y por de
bajo del rodillo de inmersidn 22, situado de manera que
al menos une porcién del rodillo esté por debaja del mi—
vel de los monémeros 21 y despuds de esto Dasa hacie arri
ba. y entre rodillos exprimidores 24 y 25, en que las pre-
s.ioneé oscilan entre aproximadamente 8928 y'apro::ima.d'a~
mente. 35.714 kgjpér metro lineal en la superticie da com
tacto de los rodillos. La presidn ejercida por log rodi-
1llos de presidm 24 y 25 sobre el substrato .11 determina
la. cantidad de monémero que permanece =0bre el substrato
cuando el subatrato sale del depbsito de aplicacidn 20 y
penetra en el recipiente de reaccibdm 35. Por lo tanto,
cuando se desean mayores cantidades de mondmero sobre el
swbhatratoe,. se aélica menos presidn e, inversamente, per—
manecen menores cantidades de mondmerc sobre el substrato
cuando se aplican mayores presiones. Genera.lmen‘ce; la ab
sorcién en humedo de solucién de monbmero no deberi ser
superior a 60% enm peso basado en el contenido de querati-
na del substrato. Se obtienen resultados Sptimos cuando
la absorcidén en humedo es inferior a 40% en peso. Con el
fin de obtener maximas extraccién, conbrol ¥y distribucidn
de presiones, el rodillo exprimidor superior 25 deberi
ser un rodillo de acero inoxidable cubilerto con fieltro o
cublerto con caucho. Los rodillos cubiertos con caucho

no pueden ser utilizados en Log casos en que el mondmera

as. goluble en caucho.
La. solucidn de monémero en exceso que es extralda

por los rodillos. exprimidores 24 ¥ 25 es hecha volver &
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1a solucién de mondémerc en el fondo del depbsito 20. lMa—

teriales vegetales y otros materiales extrafios que pueden

soumularse en la solucidn de mondmero como resultado de
diche nueva utilizacidn, son eliminados sometiendo el mo-
némero & separvacibm continue o construyenda un colector

sumidero en el depbaito de aplicacién de monbmero 20 y

eliminando periodicemente el material adlido que se sedi-

menta en dicho colector sumiderd.

Despuds de pasar entre los rodillos exprimidores
24 y 25, el substrato sale del depbsito de aplicacidn de
monémero 20 a través de un miembra gue se estrecha en ror
ma de cuello o trompeta 15, y es inmtroducido entre correa
gin fin 54 y 55 que estdin adaptadas, tal como se indica
anteriormente, para mOvVeIrse conjuntemente y para aplicar
y arrvastrar el substrato entre lag correas y a través del
recipiente de reaccibn 35. Ie anchura. de la ranura 45 ea
ajustada segin se desea parz. controlar la proporeidn de.
solucién de catalizador a substrato. La correa 54 se des
plaza continuamente sobre la,sﬁperficie guperior de la
ranure 45 y se aplica.con.el<léda(superiorrdel substfamo
durante el paso del substrato a,trayés,del recipiente de
reaccién. Ia correa inferior 55 se eplica con el lado in
ferior del substrate y 1o soportamduranﬁe-su.paso a tras-
véa del recipiente. De esta manera, el substrato estéd fin
memente aplicado entre las dos correas y es transportado
o través de la ranura 45 al mismo tlempo que se egtrecha.
en esta posicién para hacer minimo el movimiento e inte—
raceién entre el substrato y la solucitn de catalizador.

En una realizacién.Qreferida.tal como se muestra

en la figura 1, las correas que arrastran el substrato
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se mueven hacia abajo (preferiblfemente en torme vertical)
dentro del recipiente de reacclén gue contiene la. soluciér
de cataligador y con un minimo de tensidn sobre el subs-
trate con el fin de permitir que el substrato sea humec=—
tado por la solucidén de catalizador. EL substrato se ali-
menta en la boca formada por la presencia de rodillos de
gula 45 y 52 (ajustable) sobre cualquier lado de las co-
rreas y la presidn ejercida sobre el substréﬁo en este
punto por las correas es ajustada para aprehender y trang
portar el substrato a través de la solucidén de cataliza-
dor. Ia entrada casi vertical del substrato en La solu-—
cién de catalizador se ha encontrado que hace minimo el
arrastre de aire. Ia utilizacidn de correas permeables
que: tlenen porosgidad suficlente para psrmitir gque la so=
1uci6n ds catélizador penetre en el substrato emparedado,!
fembién activa y facilita la eliminacién de aire sin des
baratar la disposicidén del substrato entre las corrsas.
Bl substrato, después de haber sido humectado con.
el catalizador y liberade de aire arrastrade, es transpor
tado a través del recipiente de reaccidn y es mantenido
a una temperatura dentro del margen desde aproximadamente
50 hagta eproximadamente 1002C durante un periodo de tiem
po suticiente para realizar el injerto del mondmero em
las fibras queratinicas del substrato, pero insuficlente
para realizar Ia formecidén y deposicion de cantidades sig
nificativas de polimeros sobre la superficie del substrz
to 0 en la solucibn de catalizador. La velocidad de las
correas es ajustada para mentener al substrato dentro de.
la. solucidn duranbe el tliempo deseado. Generalmente, el

subgtrato es mantenido dentro de la solucibén de cataliza-

- 10 -




10

15

20

25

30

27-5-69

dor hastas durante 30 minutos aproximademente. EL tlempo
de contacto dependerd del monbmero y de Lla temperaiura,
concentracidn y naturaleza de la solucidn de catalizador..
Cuando se utilizan temperaturas inferiores, el substrato
buede ser mantenido em coniacto con la solucidn durante
periodos de tiempo més largos sin formar cantidades sig-
nificativas. de polimero sobre lLa superticie de Iag fibras
del substrato o. de la solucidn del catalizador. A tempera.
turas superiores,. el tiempo de contacto puede ser reduci-

do proporcionalmente. En una realizecibén preferida, el

substrato es mentenido em contacto con la solucibn de ca—
talizador durante un periodo desde aproximadamente 8 hag-—
ta aproximademente 12 minutos, estando dicha solucidn de
catalizador dentro del margen. de, temperaturas desde apro-
ximademente 65 a aproximademente 802C. '

Tal como e ha mencionado anteriormente, es impor—
tante que el substrato que estd recubierte cbxi el compues
to etilénicaments insaturado sea transportado & través de
la. solucidén de catalizador de una maners que impide canti
dauss signiticativas de ggitacidn o movimiento de Iz so-
lucién de catalizador con releecidém al substrato. Dichas:
perturbaciones deberdn ser evitadas si el compuesto eti-
lénicamente insaturado ha de ser ma.n'b.enido. dentro de lag
fibras y han de evitarse cantidades-siguificatbivaa de
polimero en la solucién de catalizador y sobre la super—
ficie de las fibras. Por ajemplo, cuando se repites el pro
cedimiento de este invento conm la excepeidn da que subs-
trata recublerto con mondmero es transportade & travis
de lz solucifn de catalizador bajo condiciones que aumen-|

tan el movimiento de la solucidn. de, catalizador en las
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proximidades del substrato, aumenta la cantidad de monb—
mero en la solucidnm de catalizador, y se reduce slgnifica
tivamente Iz conversidn de monémero en polimero dentro de
las fibrag, indicando que sl movimiento de la solucidm de
ca‘balizaadr lava. 0o extras monbmero desade la superficie
del substrato antes de realizar el injerta del monbmero
dentro de las fibras.

bua.ndo. el substrato es transportado a través del
recipiente de reaccidm 35, la solucién de catalizador,
en contacto con las correas traunsportadoras B4 y 55 y el
subgtrato 11, es arrastrada Jjunto con el substraito hasta
el extremo del réciplente de reacclén y e eliminada. Ia
solucién de catalizador de nueva aportacidn eg afizdida: de
Torma continua al recipiente de reaccibn cerca del punto
de entrada dei subatrato y por debajo de la superiicie de
la solucién de datalizador enm la entradz al recipiente
de reaccibn, para inhibir la disolucibn de alre dentra
del catalizador y para hacer minima la agitacién de la so
Iucién de catalizador dentro del recipiente 35. EL aparse
to esté diseflado parae proporeionmar un suministre de solu
cibén de catalizador no utilizado de nueva aportacidm em
la entrade: a la ranura 45 del recipiente de reaccibn 35,
arrastréndoge la soluclfn consumida junto con el substra-
$0 y desechéndose en el exftremo de salida del aparato.
Ia gbertura de la ramura 45 deberi ser suficientemente
sgtrecha para permitir que Lla totalidad o sustancialmente
le totalidad de la solucibn de catalizador ses arrastrada
junto con el subér,t:ra’co y las corrsas en movimiento y sea
desechada. De esta manera, los vestigios de monbmero pre

gsentes en la solucidn de catalizador no afectarin a los
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resultados obtenidos. En algunos casos,. la. ranura pusde.
ser disefiada. con. une inclinacidr descendente ligera, de
manera. que la: solucibn. de catalizador fluird naturalmente
desde la entrada:a.la~salid&,'y"de esta. manera limitard

o eliminard la posibilidad de una. acunulacién ocasional
de monémero en la ranura. durante un periodo de tiempo en
el que dicho mondémero puede reaccionar para formar depd—
gitos de polimero sobre le superficie de las fibras.

%1 subgtrato emparedado es retirado de la ranura
del recipiente de reaccidn y es sometido a una accidn ex
primidora. por rodillos exprimidores 58 y 59 inmediatemen=-
$e despuds de salir del recipiente de reaccidén 35. EL
substrato es. retirado acto seguido desde las correas
transportadoras cooperantes y es,fransportado dentro de
1o estura calentadsa. 75 para ser secado. Cuando es desea-
ble eliminar disolventes monémero que no he reaccionado,
y residuos parcialmente reaqcionados;.el substrato puedse
Ser lavado con. agu& aﬁtes de entrar en la estufe calenta-
da 75. Ademés,. cuando se utilizén catalizadores dcidos:
en el procedimiento de este invento ¥ gl substrato resul-) -
tante contiene &cido residual, el substrato puede ser tra
tado. adicionalmente con. una solucién alcalina acuosa. 0
alcohélics capaz de neutralizar el &cido dentro del subs-
trato. Le deseabilidad de estos. tratamientos adicionales
serd determinade por la naturaleza de cualquier tratamien
to adicional, tal como por ejempla teﬁido; gue pueda ser
sengible a los. 4cidos.

Tas caracteristicas particularss del aparato antes.
deserito son ilustrativas y no se pretende que sean limi-

tativas. Las modificaciones del aparato pueden efectuarse
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sin desviarse de las. exigencias y limitaciones del pPro-

cedimiento. Por ejemplo, el mecanismo por el que el subg~
trato es recubierto dentro del depdésito ae aplicacién de
monémero 20 puede varigr siempre que el mecanismo escogl
do no perturbe excesivamente la orientacidbén de las fibras
dentro del substrato, y puedan ser controladas la canti-
dad y uniformidad de aplicacidén de monbmero al substrato.
Tambiéﬁ es posible diseflar un aparato para proporcionar
une serie de correas sin fin continuas o cooperantes de
manera gque el substrato sea transportado a través de ca-—
da. etapa del procedimiento entre dichas corrsas cooperan
tes. Alternativaménte, el substrato puede ser transporta-—
do por todo el procedimienfo sntre un par continuo deo co=-
rreas.cooperan@es, aunqgue este (ltimo metodo no es reco-
mendado ya que el mondémero puede ser arrastrado por la co

rrea.y, a menos que sea eliminado, contaminard la solu-

clén de catalizador o harsd. impsrmeable a. la correa a la.
solucién liquida de catalizador.

Aungue el procedinriento y los aparatos han sido des
critvos anteriormente con referencia a la utilizacién.de
una macha de carda en calidad de substrato, se ha encontre
do- que el procedimiento y el aparato, con ligeras modifi-
caclones son Ufiles para injertar uniformemsnte otros
substratos. que contengan fibras queratinicas con compues-
tos etilénicamente insaturados. Asi, el substrato tratado
de acusrdo con este invento pueds egtar en la forma de
una. tela. o hilo, aunque el procedimiento es particularmen
te OWtil para tratar fibras queratinicas en una massa sus—

tancialmente suelta tal como cintas peinadas, estopas,

mechas, esterillas y similares. Ias ssterillas pueden te-
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ner una distribucidbn direccional de fibras paralelas o al
2zar, 51 término "fibras sueltus tal como se ubiliza
aqul incluye fibrés que tienen un grade de libertad con-
Tiguracional que se encuentra usualmente antes de la

5 transtormacidn en hilos o telas tejidas, no tejiuas 0 te-
jidas de punto. Se ha de sobreentender, sin smbargo, que
lag Tibras sueltas, vor ejemplo, cintas de lana psinade.
pueden ger somebidas o una ligera torsidn para aumentar
la. resistencia mécanica de Lla cinta peinada suliclentemen
10 | te para hacer posible que la cinta peinada. sea tratada.

de la manera conbinua descrita. s preferible que Llag Ti-—
bras susltas gean transportacas a la solucidn de catali-
gador en una configuracién paralela o sustancialmente pard.
lela ya que dicha orientucidén fagilita la humectacidn de

15 lag fibras con La solucidn de catalizador y el desprendi~

. . *
misnto del aire arrastrado. Cuando sl substrato que ha ae

ser tratado estd en la forma de uwna tela, ya sed tejiua,
no tejiva o tejida de bunto, el monémero es aplicado prefé
riblLemsnte en solucldn de maneré que ge depositen pequeﬁa;
20 cantidades de mondmaro sobre la tela.. Alternativamenté,
sl mondmero puede ser aplicado, por pulverizacidn, o poxr
impregnacidn sobre peque Has cantidades de monbmerec, a ca
da lado de la.tela con un rodillo ds transferenciao

Los mondmeros Ubtiles en el procadimiento de esie
25 invento son preferiblemente compuestos etilénicamente in-
saturados, es deciy compuestos que conblenen el grupo
OH2 = 0=, ejemplos tipicos de dichos compuestos etiléni-
camente insaturados incluyen halogenuros y dsteres de vi
nilo, tales como cloruro us vinilo, bromuro de vinilo,

30 acetato de vinilo, propionato de vinilo, bubirato de vi-

28569 -2l -
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nilo y estearato de vinilo; Sterss do vinilo +ales como
netil vinil &ter, etil vinil $ter, propil vinil éter, bu
til vinil éter, y ciclohexil vinil éter; vinil cetonas,
tales como etil vinil cetona y metil vinil cetona; compue:
tos vinil-aromidticos tales como sstireno, para—bromo-—
estireno y pentacloro estireno; vinil nafitalenos, tales
comno 4-cloro-l-vinil-naftaleno y 6-cloro~2~vinil-naftale
1no; nifrilos tales como acrilonitrilo y metacrilonitrilos
y mondémeros vinflicos que contienen nitrégeno, tales como
vinil-piridina, vinil-piperidina, vinil-pirazolina, vi-
nil-pirrolidona y sus derivados alcohilados en el nucleQ..

Tambiénhson;ﬁtiles los ésteres acrilicos, alfa-al-
cohil acrilicos y alfa-hald—acrilicos de alcoholes monova.
lentes saturados, tales como los ésteres metilicos, eti~
licos, propilicos, isopropilicos, butilicos, isobutiii-
cos, amilicos, octilicos, decflicos, dodecilicos y penta.
decilicos ds los 4cidos ecrilico, metacrilico, stacri{li~
co, cloroacrilico, itacbnico, maleico, croténico y Fuméb—
rico; estos Gltimos dciwos y los anhidridos de los mis-
nog, los ésteres ds fenilo, bencilo y fensetilo de Los
dcidos antes mencionados; acrilamidas, y acrilamidas sug
titulaas tales como N-(p-anisil)metacrilemida, N-fenilme-
tacrilamida, Ne-etil metacrilemida, H-metil metacrilamids:,
f-(paratolil) metacrilamida, W,N'-dimetilacrilamida,
NyN'-dietilacrilamida, If,N'-dipropilacrilamida, I,§'-dihe
xil acrilamida, y N,N'-dioctil acrilemida.

Tembién: se pueden utilizar en el procedimilento de
este invento mezclas de Los antsriores compuestos etild—
nicamente insaturados. Ljemplos de aichas mezclas inclu—

yen estireno y acrilato de butilo (85/15), estireno y di

- 20 o

s




10

15

20

25

30

28-5-69

cloroestirenoc (80/20), metacrilato de metilo ¥y acrilato
de etilo (80/20), metacrilato de butilo y mebacrilato de.
etilo (60/40 y 30/70), metacrilato de butilo y mebacrila-
to de laurito (80/20), y metacrilato de metilo y acrilato
de metilo (70/30)..

Se comunican al subsirato pfopiedades particularmen
te deseables cuando se utilizan acrilatos de alcohilo an
calldad de los. compusstos etilénicamente insaturados en
el procedimiento de este invento, y 86 prefisren particu-
lamente acrilatos ds alcohilo que tienen desde aproxima=
damente 1 a aproximadamente L2 Stomos de carbono en el
grupo alcohilo.

&l compuesto etvilénicamente insaturado puede ser
aplicado al substrato como mondmero ael LO0% o ‘disuelto
en un disolvente, aunqus se prefiere mondémero ‘del 100%.
Ejemplos de disolventes que sse han-eﬁcontrado Gtiles in-
cluyen: hidrocarburos tales como tolﬁeno, xileno, benceno

¥y ciclohexano; ésteres tales como acetato de n-amilo; ce-

toras tales como metil isobutil cetona y etil butil ceto-—

naj y amidas tales como N,N-dimetil acetamida. Gensrsl-
mente, es degeable seleccionar disolventes monémeros. gue
no sean. solubles en la solucidn de catalizador. De estu
mznera, se hace minima la conteminacién. de ‘la solucidn.
de catalizador con ulsolventes y con mondmero. Cuando se.
utilizan disolventss en la aplicacidn del mondmero al
substrato, el disolvente pueds ser sliminadc desde el
substrato antes de penetrar en ol recipisnte de reaccidn
0 puede ser arrasirado hasta el final del procediniento
y elininado an la estura de secado. Sin. embargo, si ol

disolvente monémero es soluble en la solucidn acuosa de
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catalizador, es eliminado preferiblemente desds la parta

superior antes de pemetrar en la solucibn de catalizador.

Los catalizadorss que se han encontrado Gtiles en
el procedimiento de este invento incluyen catalizadorss
az0l¢os tales como azobisisobutiromitrilo ¥y catalizado~
res de radicales libres tales como peroxidisulrato de.
amonio. Bl sistema de catalizador wtilizado més gensral-
mente eg un sistema de catalizador redox compuesto por un
agente reductor y un agente oxidante. ILa interaccidn del
agente reductor y del agente oxidante proporcions radica-
les libres que realizan el injerto del mondmero en la fi
bras queratinicas del substrato.

El agente reductor puede ser un compusasto ds his~—
0, tal.como,las sales ferrosas incluyendo los sultatos,
acetatos, fosfatos, etilenodiuminotetracetatos y simila—~
fes; formaldehido-sulfoxilatos metdlicos, tales como for-
maldehido-sulfoxilato de zinc; Tormaldehico-sulfoxilatos
de metal alcalino, tales como formaldehido-sulfoxilato
de sodio; sulfitos de metal alcalino, tal como bisulfito,
sulfito, metabisulfito o hiposulfito de sodio y ds -pota-
sio; acidos: mercapténicos, tales como &eido tlogliedlico
¥ sus sales solubles =n agua, tales como tloglicolatos de
sodio, potasio o amonio; mercaptanos, tales como sulfuro
de hidrégeno y sulfhidrato de sodio o de potasio; alcohil
mercaptanos, tales como butil—- o etil mercaptanos ¥ ner-
captan-glicolss, tales como beta-mercapto-etanol; sulfi-—
tos ds alcanolamina, tales como sultito de monoetanclami-
na y sulfitb de monoisopropanolamina; sales manganosas y
cromosas; bisuliito de amonio, sulfuro de sodio, sulfhi-

arato de sodio, clorhidrato de cisteina, niporosfito da
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godio, tiosullato de sodio, dicianato de sodio ciloruro
titanoso, didéxido de azurre, &cido sulfuroso y similares,
asi como mezclas de estos agentes reductores. Ademis, se
puede utilizar en calidud de agente reductor una. sal de
hidrazina, derivandose el regto dcido de la sal de cual-
quier dcido tal como decido clorhidrico, bromhidrico, sul
farico, sulfuroso, fosférico, benzoico, acctico y simila-
res,

Iniciadores de agsntes oxlicantes apropiados para.
utilizarse en el sistema de catalizador redoi.incluyen
perbxidos inorginicos, por ejemplo perdxido de hidrbdgeno,
perdéxido de bario, perdéxido de magnesio, etc, y Los diver
vos ecatalizadores peroxidicos organicos, de los cuales
gon ejemplos ilustrativos los penbxidos de dialcohilo,
por ejemplo perdxido de dietilo, perébxido ase diproPilo,
perbdxido de dilaurilo, perdxido ae'dioleiio, peréxido de
diestearilo, peréxido de a1(ter-butilo), y perdxido de.
di-(ter-amilo), sienuo designados frecuentemente uichos
perdéxidos como perbxidos de etilo, propllo, laurilo, oleil
1o, estearilo, ter-butilo, ter-amilojy los. perdxidos de
hifrdgeno y alcohilo, por ejemplo perébxide de hidrégeno y
ter~butilo (hidroperéxido de ter-butilo), ete.; perbdxi-
dog de diacilo simétricos, por ejemplo perbxidos que son
conocidos comunmente bajo nombres tales como perdxido de
acetilc, perdxido de propionilo, peroxido de lauroilo,
peréxido de estearoilo, perédxido de malonilo, perdxido de
succinilo, perdxido de ftaloilo, nerdxido de benzoilo,
gtc.; perbéxidos de acidos de aceites grasos, por sjemplo
perdéxidoa de acidos de aceite de coco, etec.; perbxidos

de diacilo asiméiricos o mixbos, por ejempla perbxido de
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| de. amonio, persulfato de potasio, percarbonato de godio,

acetilo y beneilo, peréxido de propionilo y benzoilo,
ete.; 6xidos de terpeno, por 8jemplo ascaridoles, otc.;

¥ sales de perdcidos inorgénicos, por ejenplo persulfato

percarbonato de potasio, perborato de sodio, perhorato
de potasio, perfosiato de sodio, pertosfato de potasio,
etc.

Otros ejemplos de iniciadores de perdxido orgdnicos
qQue sSe pueden emplear gon los siguientes: hidroperdxido
de tetralina, di-perftalato de ter-butilo, hidroperbxido
de cumeno, perbenzoato de ter-butilo, perédxido de 2,4~-di
clorobenzoilo, péréiido de urea, perdéxido de caprililo,
perdéxide de para-clorobenzoilo, 2,2-bis(ter-butil peroxi)
butano, peréxido de hidroxiheptilo, diperéxido de benzal—
dehido.

Los anteriores agentes cxidantes, particularmente
las sales de perdcidos inorganicos, pueden ser utilizados
solos para iniciar el procedimisnto de polimerizecibn por
injerto, aungus se pueden realizar reaccliones nds répidas
a temperaturas inferiores cuando el agente oxidante es
combinado con un agente reductor para formar un sigtema
de catalizador redox. Tembién, se pueden utilizer sales:
férricas como agentes oxidantes ¥y pueden formar un sisbe-
ma de catalizador redox con perdxido de hidrégeno, en cu-
yo caso el perbéxido actla como agente reductor. Ll catali
zador de polimerizacibn es disuelto generalments en agua
y el substrato es transportado a través de la solucién de
catalizador mantenida a una temperatura desde aproximada-—
te 50 a. aproximadamente 100 2C. Gensralmente, no se pre—

flere una temperatura superior a aproximadamente 902¢
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cuando se utiliza un sistema catalizador redox ya que
algunos de los componentes pueden degradarse a estas tem
Peraturas elevadas. Para un funcionamiento mejorado, el
agua. utilizada para preparar la solucidn de catalizador
5 deberd ser filtrada a través de carbén para eliminar ma—
terial orginico, y en algunos casos, dependiendo de las
impurezas del agua, deberd ser desionizada para eliminar
netales que interfieren tales como plomo el cual, en muy
Pequefias cantidades, envenena el catalizador. Bl substra—
10 | to permanece en contacto con la solucidn de catalizador
durante un periodo de hagta 30 minutos dependiendo de con
diciones tales como la temperatura y el pIl de la solucidn
de catalizador. Son deseables tiempos as reaccidn mds cor
tos cuando se emplean temperaturas de reaccibén més altas.
15 Inversamente, cuando la temperatura de la,soluéién de ca=~
talizedor es mantenida e una temperatura deade 50 a 602C,
la velocidad de polimerizacidn es més lenta y esm mayor el
tiempo de reaccidbm.. Preferiblemente, se utiliza una tem-
peratura de reaccidén desde &proﬁimadamente 65 hasta aproxi
20 nudenente 802C durante un periodo desde aproximademente
8 a Lz ninutos. Parece que Llos sistemas de cabalizador
Tedox proporcionan mejor rendimiento cuando la solucidn
de catalizador es mantenida muy écida. Por ejemplo, una
solucidbn de catalizador que comprende nitrato rérrico,
25 peréxido de hidrégeno, y dcido sulflérico, proporciona
mdxima conversién a un pH menor de aproximademente 1,7.
Se obtienen resultados mejorados cuando el substra—
to que contiene fibras queratinicas estd en un estado
hinchado durante La reaccidn. Este estado se obtiene con

30 la mayor facilidad realizando 1a reaccidn de acuerdo con
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Cay

el procedimiento antes descrito en que el subsirato recu
bierto con monbmero es transporiado dentro de la solucidnm
de catalizador calentada que se cree que pProvoca un hin—
chaemiento casi immediato del substrato, absorbiendo de
eata manera el mondmero dentro de las fibras del substra
to antes de la reaccidn de polimerizacidn.

-Aungue el agua presente en la solucién de cataliza-
dor hinchard las fibras queratinicas, se obtienen resul-
tados mejorados cuando se afiade a la solucilbn de catali~
zador un. agente de hinchamiento suplementario para las
fibras queratinicas. Ejemplos de dichos agentes de hincha
miento incluyem &cidos minerales tales como &dcido sulfi-
rico y 4dcido clorhfdrico; 4acidos orginmicos tales como dci
do acético, dcido férmico, y 4cido tricloroacetico; sales
de' litio tales ?omo cloruro de litio y bromuro de litiog
amidas tales como formamida, acetamida, y K,N'-dimetilfor
mamida; y otros agentes de hinchamiente, tales como urezm
y tlourea.

La. presencia de agentes humectantes sirve tambidn
para aumentar la penetracidén de los reaccicnantes dentro
de las fibras queratinicas. Ejemplos de agentes tensloag-
tivos apropiados que son Utiles como agentes humectantes
en la solucién de catalizador incluysn sulfatos o sulfo-—
natos de sodlo y alcohilo de cadena larga, alcoliilbence-
no-gulfonatos de sodio, sales de amonio orgdnicas tales
comoe "Arquad 16-50", un cloruro de hexadeciltrimetil amQ
nio, & agentes tenéioactivos no idnicos tales como laura—
to de mannitol, laurato de sorbitol y productog de reac-
cidn con 6xido de etileno de 4cidos grasos, de alcoholes

grasos, de alcoholes polivalentes y de alcoholes aromati-
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cos, tales como surronic N-95, un agente humectante no
i6nico obtenido condensando nonilfenol con éxido de eti-
leno en la proporcién molar de 1:9,5.

Una de las ventajas del procedimiento y de los apa
tos de este invento es la aptitud para efectuzar la reac—
cibn de injerto deseada de uma manera continua, sin ubi-
lizar grandes cantidades de solucidn de catalizador. La
proporeién en peso de solucibn de catalizador a substrato
es controlada con facilidad en el aparato previamente des
cerito haciendo variar la posicidn de la placa de desvia-
cibn 50 y regulando de esta manera la anchura de la ranu
ra o travds de la que pasan el transportador y el substra
t0. En el procedimiento de este invento, la proporcidn
en peso de solucién de catalizador a substrato es genaradl
mente menor de 20:l. Sin embargo, enm algunos casos, se
pusden utilizar proporciones en peso superiores. La desea
bilidad de utilizmar mayores proporciones dependes uel cos-—
to del catalizador y de la velocidad de polimerizacidén
del mondmero en la soluciébn de §atalizador. 3i es baja la

resctividad oel monbmero en la solucidn de catalizador,

(por ejemplec metacrilato de laurilo en una solucibn re-
dox), entonces se puede tolerar la presencia de monbémero
en la solucidn durante periodos mis larges y la solucién
no necesito ser desechada de forma continua o con tamta
frecuencia. Por lo tanto, son ractibles mayores propor-
ciones en peso. Por obra parte, soluclones de catalizadonr
que contilenen los mondmeros més reactivos. no pusden per-
manecer en combactio con sl substrato durante ningln pe=—
riodo. apreciable de tiempo, ya que los'polimeros formados

en golucidén se depositarin sobre el substrato y sobre el
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equipo. Aunque se pueden utilizar altas proporciones en.
peso en dichos casos, estas no son rentables a causa. de
que la solucién debe ser desschada de rorma continus o
después de utilizarlas durante un Periodo de tiempo méas
corto.

Aungue esta proporcidn en peso pueds variar conside.
rablemente sin afectar los resultados desesbles. el inven
to proporciona un método para una operacién continua y
Satisfactoria ds injerto con proporciones extremadamente
bajag de menos de 10:1. Preferiblemente, ss utilizan pro
porciones de aproximadamente 5:1 o menores. La ubiliza-
cibn de dichas bajas proporciones en peso no solamente.
simplifica las exigencias de los aparatos, sino que tam—
bién proporciona un procedimiento econdmico sin la nece-
gidad de volver!a regenerar la solucibn de catalizador
zasgtada,

E1l procedimiento de este invento ha sido descrito
generalmente como un procedinisnto de injerto ya que el
monémero, el sistema catalizador ¥ las condiciones de
reaccidn son las utilizadas generalmente en reacciones
de injerto. Ademés, el producto dsl procadimiento se com—|
pdrta igual que un producto injertado o imual gque uno sn
el cual el polimero es unido por fuertes enlacas covalen
tes. La evidencia de dicha conclusidu estd suministrada
por el fallo al extraer con disolventes cantidades sig—
nificativas de los polimeros desde los substratos trata-—
dos obtenidos en la realizacién preferida. Aungue el pro
cedimiento se cree que es un procedimiento de injerto,
ol invento no ha de estar limitado a esto, ya que los po

limeros. depositados dentro de las Tibras pueden o no pus
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den ser hechos reaccionar con la lana,
Los siguientes ejemplos ilustran la manera en la.

cual puede llsvarse a la prictica el invento. Salvo que

Se indique otra cosa, todas las partes y porcentajes es-
t4n en peso.

Ejemplo 1.~ Una cinta de lana peinada que consiste
en 16 mechas de aproximsdamente. 35 g/m cada una de Luna
de calidad 640 y que contiene aproximadamente 11% de hu-~
mnedad, es alimentada al depdsito de apllcacibén de mondéme—
ro 20 del aparato de injerbo combtinuo deserito en las g I
guras 1 y 2. El monémero utilizado en este ejemplo es me-
tacrilato de butilo. Ia cantidad de metacrilato de butilo
en la cinta de lana peinada, despuds de pasar a bravés de
los rodillos exprimidores zb (cu?ierto con fisltro) y 24
con una presién de apriete de aproximademente 14.288 kg
por metro lineal en la superricie de combacto, eg de
aproximadamente 33%.

La cinta peinada recubierta. con. metacrilato de bu—

tilo es alimentada acto ssguido al reciplenie ue reaccibdn

entle correas 54 y 55 de filamentos de polidster de mélla‘
ablerta. La solucibn de catalizador wtilizadas en este
ejemplo es prepurada disolvienuo 22 partes de nitrato fe
rricd.nonahidrato de calidad para.reactivo; 78 partes de
perdxido de hirardgeno (de calidad comerciszl que conbiene
505 de agua), 800 partes de dcido sulrtrico concentrado ¥y
30 partes de “Surfonic H-95% en aproximadamente 99.000
partes. de agué desionizada.\La solucién de catalizador

es bombeada al recipiente ae reaccidn 35 con un cauwal

de aproximadamente 2 a 2,40 kg por minuto para mantener

un. nivel aproximadamente constanise de catalizador, y la.
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temperatura de la solucidm es mantenida a aproximadamen~—
te 'fz-732C, la posicidén de 1a pnlaca de desviacidn dentro
del depésito de curado es ajustada paras Proporclionar una.

anchura de ranura de aproximadamente 1Y mm. De esta. mans—

ra, la proporcibn en peso de solucidn de catalizador a.
cinta de lana peinada es de aproximadamente 5:l cuando
la cinta peinada pasa a través de la ranura 45 a una ve-
lociaéd de 670 mm por minuto duranie un Tiempo de IreaCe—
cién de 10 minutos.

Despuds ae salir de la ranura, la cinta peinaca. es
hecha pasar a través de rodillos exprimidores 58 y 59, es
lavaaa cos veces'cdn,agua fria, v es secada schre un se—
cador Fleissner a 652C a la velocidad de 1,8 m por minu-
to. Ta meaicién del aumento de peso debiao al injerto de
polimero indica una conversidn sssncialmente de 100%.

Bjemplo 2.~ Se repite el procedimisnto del Ejemplo
1, excepto que las correas transportadores se desplazan a
través del recipiente de reaccidn 35 a la velocidad de
838 mm por minuto, reduciendo de esta manera el tiempo de
reaccién a 8 minutos. Se obtienes un rencimiento de 944
de polimero dentro ae .Las fibras, y se detscts menos de
2% de polimero en la supsriicie.

Ejemplo 3.~ Se repite el procedimiesnto del Hjemplo
1 excepto que la cinta de lana peinada contlens 12,6 % de
agua, sl cauvdal de cataligador dsuntro dsl depbsito de cu-~
rado es de 2,6 kg por minuto y la Lemperaturz de la solu
cibén. de catalizador es de aproximadamente 72 a. 748C. De
esta manera, se tratan 103 kg de cinta. de lana peinuda
en aproximadamente 5 horas. la conversién de monbmeros es

de aproximadamente I00%.
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La cinte peinada tratada es neutralizada de una.
manera continue transportando las cintas peilnadas & tram

vés de una solucidn alecalins acuosa contenica en un reciw-

piente similaer al recipiente de reacedibn 35, a la velocl
dad de 1,1 m por minuto duranie un tlempe total de truta-
miento de 6,8 minutos. Ias musstras neutralizadas son la-
vadasg acto seguido dos veces con agus y son secadas. Ll
Pl medio de la lana neutralizada se encuentra que es de
T40.

La cinta de lana peinada neutralizads es tratada
con aceitve con una snmulsiln que contilene 1,84, sobre la.
lana. peinada, de acsite de hilatura a base de aceite mi-
neral, y es secada & 1200C. Ia cinta de lana.peinada,tpg
tada con aceite (que comtbiene 1,25% en peso de aceite) es
sometida acto ssguido a dos operaciones ds peinado o tra
temiento en maquina Gill, al mismo tiempo que se mentie-—
ne la humedad relutiva de la atmésfers. a aproximadamente
65%. EL producto es enﬁasaab bara. el trangporte y para
los subsiguientes,tratamienmos.ée acabado..

Cuatro muestras de la cimba peinada injertaua son
seleccionudas al azar (nimeros 5 a. 8), y se determina ol
diémetro ae las ribras en cada muestra. Cuatro muestrag
de lé.pinﬁa peinuda de lanw no tratada (seieccionada.del
mismo lote ubtilizudo para el traﬁamienid, nimeros 1 y 4)
se obtiunan.también,para.mealciones del didmetro de laa
fibras. 31 didmetro medio de fibras de las fibras de ca-
da nmuestra es determinado midiendo el didmetro con un mi-
croscopio de proyeccibn, y se erectlan. 500 mediciones: pa
Ya cada muestra para proporcionar una lectura medis que

Tepresenta adecuadamente el didmetro global de las Fibray.

- 33,



El didmetro medic y el coeficisnte de variacién de las.
fibras, determinados de esgta manera paras laus 8 muestras
ensayades, estén resumiuos en la Tabla T siguiente. Los
resultados demuestranm (1) el didmetro de tibras aumenta-
5 do obtenido como resultaco cel procedimiento de egte in—
vento,y (2) la unirormidad del injerto indicada por la
augencia de cualquler cambio signiricativo en el coefi-
clente de variacidn asl didmetro medio cuando la cinta.
Pelnade ha sido tratada de ascusrdo con este invento.

10
TABIA T

Efecto del injerto sobre el didmetro de Llas ribrag.

Muestra ne Dismetro de las Coeflciente de va-
tibras (micras) riacidn (5)

15 (testigo) 21,65 21,94

1

2 (testigo) 21,78 22,41

3 (testigo) 22,58 21,04

4 (testigo) 22,78 18,88

5 (testigo) 24,63 20.02
20 & 24,58 17,90
T 23,90 19,58
8

24,70 21,46

El efecto del injerto efectuado por el procedimien
25 to de egte invento, especialmente en lo que se refiere al
diemetro aumentado de las fibras puede ilustrarse en vig-
tas fragmentarias de fibras de lana individuales tomadas
con una cémara unida a un microscopio electrénico de ex—
ploracidn com un aumento de 1800 veces el tamafio real de

30 las fibras. Viéndose las ribras con un 4ngulo de 752.

28-5-69 - 34 -



10

15

20

25

30

26=~5~69

Ejemplo 4.~ lMechags de carda de lana que conbienen
42 g por m (obtemida combinando mechas de 21 g por m) son
tratadas de acuerdo con el procedimiento del Ljemplo 1,
excepto que la presibén de apriete ejercida por los rodi-
1llos exprimidores 24 y 25 esg de aproximadamente 16.074
kg por metro lineal en la superficie de contacto, el caun
dal de solucibn de catalizador es de aproximadamente
2,7 kg por minuto, y la temperatura de la solucidén de ca
talizador es mantenida entre aproximadamente 72 y T48C.
Despubs de secar y acondicionmar durante la noche, la me-
dicibn del aumento de peso debida a la adicidn de polime-
ro indica una conversidn de mondmero esencialmente de
1004

Ejemplo 5.~ Se repite el procedimiento del Ljemplo
1l exceplo que las cintas de lana peinada.son.de calidad
60 y consisten en 32 mechas de 17,5 g por m de cada una,
el compuesto etilénicamente insaturado es metacrilato de
metilo, la cinta de lana peinada contisne 11,4% de agua,
la preéién de apriete ejercida por los rodillos expri@i—«
dores 24 y 25 es de aproximadamente 12.502 kg ﬁor neatro
lineal en la superficie de contacto, y el caudal de cata-
lizador es de aproximadamente 2,4 kg por minutbo.

“Las cintas de lana peinada tratadas éon_lavadas dog
veces con agua fria, son secadas a 50eC, y son acondicio-
nedas durante 3 dfas. Al final del periodo de acondiciona
niento, el aumento de peso de lar cimta peinada que resulia
del anterior tratamiento representa esencialmente una con
versibn de 100% de metacrilato de metilo en el copolinero
injertédo degeado..

Bjemplo 6.~ Se repite el procedimiento del Zjemplo
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1 excepto que el depdsito de aplicacibn de mondmero 20
contiene una solucidn al 50% de metacrilato de butilo en
los diversos disolventes enurerados en la Tabla II. Ia
cantidad de metacrilato de butilo impregnada sohre la cin
ta de lana peinada y la cantidad de polimero injertado.
incorporade en la cinta peinada, tambidn estén resumidas
en la Tabla IL. En todos los casos, esencialmente no se
observa. polimero en la superficle,y la conversidn de mo=
némero en el deseado polimero injertado es esencialmente.
de 100%. Los valores de adicidén de polimero superiores. a

100% indicanm Ia presencia de 4cido y/o catalizador absor-

bidos.
TABLA IT
Musstra  Disolvente Aaiciln de me Adiciédn we
niimexro ! tacrilato de polimero
butilo (%) (%)
1 Ciclohexano 29,8 30,5
2 Hexano 25,4 26,4
3 dcetato de n-amilo 31,9 31,7
4 Etil butil cetona 30,0 29,7
5 I,H'-dimetilacstamida 31,0 34,0
Bjemplo 7T.— Se repite el procedimiento del Ejemplo

1 excepto que la soluciébn de catalizador comprende una 80
lucién acuosa que contiene 0,138% de sulfato de hidrazi-
na, 0,078% de perdxido de hidrégeno, 0,8% de dcido sulfl-
rice y C,03% de Surtfonic ¥-95, y la solucibn de cataliza

dor es mantenida a aproximadaments 852 C.

Ljemplo Y.- Se repite el proceaimlento del Ejemplo
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1 excepto que la: solucidén de catalizador es mantenida a
T70¢C y comprends una solucidn acuosa que contlene 0,31%
de peroxidisultato de potasio, 0,0075% de sulfito de hi-
drbgeno y sodio y 0,8% de dcido sulflrico, y el tiempo de
centacto es de 30 minutos.

Gjemplo 9.—~ Se repite el proaedimienmo del ejemplo
8, excepto que la solucién de catalizador es una solucidn
acuosa que contlene 2% de perdxidisulfato de potasio y
0,8% de &eido sulitrico, y le proporcién de solucidn de
catalizador a cinta de lana peinaua es de aproximadamente.
20:1..

Ejemplo 10.—~ e repite el procedimiento del Ejemplo
1, excepto qua la solucién de catalizador es mentenida a
802C y es una solucién acuosa qug contisne 1% de peroxi-
disulfato de amonio y 1# de dimetilformamida,-la propor-
cibn de solucidn Ge catalizador & cinta peinada es da
10:1, y el tiempo de contacto ez de-I12 minutosg.

Ejempla 1l.~Se répite el procedimiento del Ejemplo
3, excepto que la solucidn de cétalizador-es una soluq;én
acuosa que comprende 0,078% de perdxido de hidrdgeno, b
0,03% de Surfonic N-95, 0,022% de nitrato Iérrice nonahi-
drate, y 0,8% de 4cido irérmico. También, la soluciébn (a
PH = 2,9) es mantenida a '/08C, y el tlempo de contacto es
de 15 minutos.

Bjemplo 12. Una tela de mezcla (55:45) de polidster

(Dacron) y lana es impreguneda coxn unea solucibn al H0% de

metacrilato de butilo en tolueno por ambos lados de la te-
la. L1 tolueno es eliminado calentando la tela recublerta,

¥y Se encuentra que la cantldad de metacrilato de butvilo

que queda sobre la tela es de aproximadamente L10%.
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de butilo son alimentadas acto seguido al recipiente de
reaccién 35 anteriormente descrito. Ia solucibn de catali
zador utilizada en este ejemplo se prepara disolviendo

22 pertes de nitrato rérrico nommhidrato de calidad para
reactivo, 78 partes de perbxido de hidrdgeno que comtiena
50% de agua, 800 partes de &cido sulfirico concentrado,

y 120 partes de Surfonic N-95 en aproximademente 99.000
partes de agux desionizada. Ia solucidén de catalizador
es bombeada dentro del reciplente de reaccidén 35 com um
caudal de aproximadamente 2,25 kg por minuto, y la tempe-
ratura de la solucién es mantenida.a aproximadamenve T02C..
La tela pasa a travéds de la ranura 45 a una velocidad de
670 mm por minuto durante un tiempo we reaccibn de 10 mi-
nutos.. bespuéé de salir de la ranura, la tela es hecha
paéar a través de rodillos exprimidorses 58 y v9, es lava-
da dos veces confagua fria y es secada a 6520C.

Tal com& se ha mencionado anteriormente, en las
realisaciones: preferidas, el injerto de compuestos etilé
nicamente insafurados a substratos que contienen fibras
queratinicas por el procedimiento de sste invento da como
resultado un producto en que ol polimero se deposita den—
tro de las fibras, a diferencia de la deposicibn sobre
la. superficie de las fibras. Las filbras tratadas obteni-
das de esta manesra estén caracterizadas por ua didmetro
¥y volumen aumentados sin ninguna pérdida significativa
de las propiedades deseables de las ribras gueratinicag..
Asi, las fibras tratadas tiensn la misma utilidad que
lasg fibras no tratadas.

Evidencia adicional de la deposicibn del nolimsro
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tratadas, tales como las obtenidas en el Ejemplo 3, a la

accibn de una solucidn bdsica de hipoclorito de sodio du-

rante 3 dias & 202C. Las fibras gqusratinicas son disuel-

5 tas por la. solucidén de hipoclorito dejando fibras de poli
mero yue son lavadas y secadas. S8 encuentia que estes f1
braes consisten en poli(metacrilato ue butilo) y no se dg
tectan protelnas ni amino-dcidos cuando se egtudia el
espectro de infrarrojos ae-las fibras, Ademds, las fibras
10 | obtenidas de esta manera tienen inesperadamente el mismo
aspecto que las fibras ds lana que flensn escamas y las
otras estructuras irregulares exhibidas por las ribras

de lana indicando ta absorcidn & fondo del mondmero por
parte de las fibras antes de la polimerizacidn.

15 Telag que tienen un tacto mejorado son creadas tra

tando fibras de acuerdo con el procedimiento de este in-

vento y transformando después de esto a las fibras trata
das en telas. Ademds, la ausencia de cantlaades signifi-
cativas ds polimsros en la superficie de las fibras tra-
20 tadas de acuerdo con este invento aumsnta apreciablemente
la eficacia de la textura en telar y del acabado. 3s me-
joran la forma y la retencidén de arrugas de las telas
prenaradas a partir de dichas fibras trataﬁaa.

Ia presente solicitud que corresponds a la presen—
25 - | tada en Bestados Unidos de América, con fecha 22 de Hayo
de 1.967, bajo el Ntmero 640.155, se acoge a los bensiil-
cios dsl articulo 51 del vigente Lstalbubo sobre Propiedad

Indugtrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que sSe pre-
sentan para que sean objeto de la nrasente solicltud de
Patenté de Invencidn en Espafia, por VLINTE afios, son los.
siguientas::

1.~ Un aparato para injertar continua- y unirorms-—
mente un substrato gue conftiene Iibras proteinicas con al
menos un compuesﬁo etilénicamence insaturado sin formaxn
cantidades sustanciales de polimero sobre la superficle
del substrato, que comprenae unc o mas transportadores.
para transportar continuamente uicno substrato a través
de une trayectoria de desplazamiento en que el substrato
es progresivamente (a) puesto en contacto con al menos
un compuesto etilénicamente insaturado, (b) sumergido en
wna solucibn acuosa de un catalizador de polimerizacidn.
contenido en un recipiente de reacidn, (c¢) retirado de
la solucibn de catalizador y (d) secaudo. .

2.~ 31 aparato de ta reivindicacibén 1 en gque el
transportador para btransportar el substrato a través de
la solucidn acuosa de catuliizador de (b) comprende Gos CO;
rreas sin fin mbéviles de un material permeable flexible
adaptado para moverse juntamente y para aplicar y trans-
portar al substrato sntre las corrsas y a través de la.
solucibn.

3.- 81 aparato ce la reivindicacidn 2, en que las

dos correas sin fin comstiiuyen correas das filamentos:

P
el

007
ALITY
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AS/ .

‘poliméricos de malla. ablerta..

v
wp ﬁ‘f

4.= Bl aparato de la reivindicacibn 2, en que se
disponen mediog para controlar y variar la proporcidn de
solueibn de catalizador a. substrato en el recipiente de.
reacecibn, y el substrato penstra en La solucidbn de cata-
lizador en unu trayectoria dsscendente vertical..

He= Un aparato para injertar continus y unlformemen
te un substrato que contlene ribras proteinicas con al
menos un compuesto etilenicamente insaturado.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que anGe—
cede, representado en los dibujos que se acompailan y pa—
ra. log fines especificados..

La presente liemoria. consta we cuarenta y unz hojas,

escritas a maguina por una sola do SUS CAras.

Madrid, 3 MAY.1969

P.' A.
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