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por "PROC EDIMIENTO PARA PREPARAR COMPOSICIONES APTAS PARA
T, TRATAMIENTO DE 1,0S GENFROS TEXTILES", & favor de la fir--
me suiza CIBA SOCIETE ANONYME, residente on BASILEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Tste invento se refiere a procedimicntos para
prepaérar composiciones aptas para el tratamiento de los

géneros textiles.

Ta N,N’-bis—(hidroximetil)-urona, conocida también
como 3,4-dimetiloltetrahidro—oxadiacin~4-ona, g¢ suele pre-
parar por reaccibn de urea con cuatro proporciones molares,
a 10 menos, de formaldehido acuoso (formelina), en condi-
ciones alcalinas., EL producto impuro puede utilizarse para
impertir a los géneros textiles acabados "wash-wear" y

ticne la vontaja sobre las alguilenureas N,N’-bis—(hidroxi-
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metil)-ciclicas, que tembién se uwsen para esta finalidad,

de ser considerablementc menos 6aro. Sin embargo, no cg
enteramente apto a cause de sus propledades de retener el
cloro, OComo se sabe, si un género textil se trata con una
substancia que contiene dtomos litres de amido hidrégeno

¥ luegd con un blanqueadbr que contenga cloro, como el
nipoclorito, se forman compuestos N-clorados y éstos pueden
descomponerse 8l celentar intensamente el género fextil,

por ejemplo al planchérlo, desprendiendo cloruro de hidrob-
geno, el cual ataca cl gbénero., La reaccidén con que se forma
na_y,N’-bis-(hidroximotil)—urona no llega 2 completarse,

y 6l rendimiento de la urona reramente excede del 80% se
cree que Se forme una cantidad considerable de urcss no ci-
clizedas N-hidroximetiladas, en particular dimetilolurca,

y prccisamente estas ureas no cilizadas, al paso que lmpar-
ten un acabvado de "waqg’wear", tienen asimismo propiedades
retentoras del cloro. Con frecuencia, para favorecer la
formacién de la urona, se ubilizen mds de cuetro proporciones
molares de formaldehido, EL producto es entonces de manejo
ingrato a causa de la gran cantidad de formaldehido gue con-
tiene, por 1o guc a veces se le somete & una reaccibn ulte-
rior con urea; pero esto sumenta todavia la proporeidn do

N-hidroximetil-urea no cicligzada.

Dado que es diffcil eliminar de la W,N’ -bis-
—(hidroximetil)~urona bruta la ured hidroximetilada no cicli~
zada, Se ha usado el producto metilado, 0 sed la N,N’-bis-
-(metoximetil)—urona, porque se le pucde Scparar de la ureca
metoximetilada y no ciclizada por destilacidn fraccionada
bajo presibn reducida. Este método es dispendioso, por
cuanto se'desechan 1as fracciones de urea metilada y no cicli~
zada, y otra objecién seria es que la N, N’ -bis-(metoximetil)~

~urona cure unicamente en condiciones tan severas que el
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género textil se debilita y decolora.

Totas dificultades pueden superarse en extensién
considerable con el uso de composiciones preparadas por Ireac-
cibn con glioxal de la N,N'-bis-(hidroximetil)-urona, En
tales composiciones, 108 productos secundarios, O Sea las
ureas metiloladas y no ciclizadas, estdn convertidas en subs-
tancias que son también Gtiles para el acabado de “wash-wear",
pero que tienen menor tendencia a causar dafios con retencibn
de cloro, Sin embargo, cuando Se utiliza un exceso de
formaldehido para promover la formacién de la urona, el pro-

ducto resulta, como ya se ha dicho; ingreto para el manejo.

Este invento proporciona en cons ecuencia un pro-
cedimiento pare preparar composiciones aptes para el trata-
miento de los géneros textiles, el cual comprende someter
una mezcla que contiens N,Nbis~(hidroximetil)-urona, un
derivado de urea N-hidroximetilico y formeldehido, por

cualquier orden de sucesibn, a:

(a) reaccidn con glioxal,

(b) eliminacién de parte, & 1O menos, del formaldehi-
do por destilacién o por reaccibn con urea, con
una alquilenurea ciclica o con un éster de car-
bamato,

Tambidn se proporciona un método para tratar los
géneros textiles, el cual comprende lmpregnar un género

textlil con una composicién preparada_segﬁn este invento ¥y

_curar dicha composicidn..

TLa mezcla de derivado de urea N-hidroximetilico
y N, N’ -bis-(hidroximetil)-urona se Obtlens convenientemente
por reaccién en solucidn acuosae de urea con un mdximo de 10,
y en especial an méximo de 7,5, proporciones molares de
formaldehido, a pHde 9 a2 14 y a temperatura de 252C a
1109C, y especialmente de 50¢C a 100eC, ©La urea se trata
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con formaldehido por 30 minutos a 24 horas O mds (12 dura-
cidén del tratamiento depen&e de lz temperatura empleada),

e enfria si es necesario y se neutraliza. De preferencia,
1la mezcla utilizada contiens, & base molar, nds N,1’~bis-
-(hidroximetil)-urona que ures no ciclizadas N-hidroximetila-
da, especialmente una en la que el 60% on peso, & 10 menos,
de los productos de reaccidn de ures-formaldehido es N,I1'=
—bis~(hidroximetil)-urona.

Como se ha indicado antes, el rendimiento de
N, N’ -bis-(hidroximetil)-urona raramente excede del 80%
del valor tedrico: asi, alrededor del 20% o atn mds dc la
urea utilizada puede ser convertida en ureas no ciclizadas
metiloladas. Por lo general, se afiaden de 0,2 2 0,9, ¥
en especial de 0,2 2 0,5, moles de glioxal por mol de urea
utilizada. El tratamiento con glioxal se efectua preferen-
tementc a temperatura entre 020 ¥ 90eCG, y en especial de
502C a B80eC, por 1 a 24 horas, y en general por 2 a 12 horas,
y con pH de 3 & 9, especialmente de 4,5 8 6 © Te5

Ta eliminacién del exceso de formeldehido puede
efectuarse antes o después de la reaccibén con el glioxal,
El formaldehido puede eliminarse simplemente por calente-
miento, bajo presidn reducida si se desea; pero de preferen-
cia se convierte in situ, por reaccidn con urea, una alqui-
lemurea ciclica o un éter de carbvamato, en un derivado
N-metilélico de urea, de dicha alquilenures ciclica o de
dicho cerbamato. Ejemplos de urcas ciclicas apropiadas
son 1la etilenurea (imidezolidin-2-ona), la dihidroxieti-
lenurea (4,5-dihidroxiimidazolidin-z_ona), la hidantoina,
1a 1,2-propilenurea (4—meti1imidazolidin~2—ona), la 1,3~
-propilenurea (hexahidro-ZH—pirimid—Q-ona), 1la hidroxipropi-
Mmma@&ﬁmﬁ%mﬁ@mﬁqﬂMﬁéwm%1aﬁmﬁL

propilenurea (5,5-dimetilhexahidro-2H-pirimid—2—ona) v la
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dimetilhidroxipropilenurea 0 dimetilmetoxipropileunurea
(4-hidroxi~ © 4—metoxi—5,S-dimetilhexahidro-2H-pirimid-2-
-ona). Los carbamatos apropiados incluyen el carbamato

de metilo, el carbamato de ctilo, el cerbvem=to de isopropi-
lo, el carbamato de o.hidroxietilo y el carbamato de 2-meto-
xietilo, 10 mismo que 1lo0s carbamatos de 2_hidroxi-n-propilo
y 3-hidroxi-n-propilo y ¢l dicarbamato de etilenglicol. De
ordinario se ubtiliza urea, urea eciclica o carbamato sufi-
ciente pra proporcionar 1 equivalente de amido-hidrégeno
por 0,75 a 1,25 moles de formaldehido libre, y la reaccion
se efectua a2 temperatura de 0eC a 1102C, ¥y éspecialmente de
350C a 759C, ycon pHde 7 @ 12, Con tal de que se utilice
una proporcién relativamente pequchia de urea, no aumenta
materialmente la posibilidad de dafio por retencibn de

cloro del género textil tratado, verosinilmente a causa

de que les substancilas obtenidas en el tratamiento con el
glioxal reaccionan con 1a urea no ciclizada y metilolada,
especialmente cuande se calienta el género textil tratado,

para formar productos exentos de grupos ~NH,

Tas composicioncs preparadas segln este invento
g¢ diluyen de ordinerio con ague, para formar. ol liquido decl
bafio de impregnacibn, y, o bien se afiade al liquido un
cotalizador de curado, o bien se aplica éste al género tex-
til impregnado después de secarlo del baiio,

Tos catalizadores que pueden usarse incluyen los
4cidos orgénicos, los compuestos dcidos latontes, las salcs
motdlicas o mezclas réspectivas. Acidos orgénicos apropia-
dos son @l dcido citrico, el deido maleicoy el decido tartd-
rico, Las sales amlnicas que son dcidos latentes, desarro-
11adores de acidez en la mozela con el calentamionto,
incluyen el cloruro de amonio, el dihidrofosfato amdnico,
el sulfato aménico y ¢l tiocianato ambénico, Pueden usarsc

también sales eminicaes; por ejemplo, el clorhidrato de
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o_amino_2-metilpropanol. Entre las sales metdlicas apro-
piadas figuran el nitrato de zinc, el fluoroborato de zinec,
ol cloruro de zinc, ol oxicloruro de circonio, el cloruro

de magnesio, el fluoroborato de magnesio o el dihidro-ortofos-
fato de magnesio., Un catalizador particularmente eficaz cs
una mezela de cloruro de-magnesio y dcido citrico. Bstos -
oatalizadores son por 1o general de la méxima eficacia,
cuando se los usa en concentraciones de 0,3% a 5%, Pucdcn
userse esimismo deidos mds fuertes, como ol decido clorhidri-
co 0 el sulftrico, 1los cuales pueden utilizarse en forms de
una solucibn acuosa (por ejemploc, soluciones 4 a 8 normales)
0 pueden disolverse en una mezcla de sgue y un disolvente
gue sea inmiscible o solo parcialmente miscible con el agua

y también gases dcidos.

A 12 solucidn impregnante pueden afiadirse agentes
guxiliares del acabado, tales como eblandadorcs, sbrillante-
dores opticos y reotardadores de la combustidén y, Si se dcsed,
pueden incluirse otras resinas textiles, ta2les como productos
de condensacién de melamina-formaldehido (en especieal la

hexametilolmelamina o sus &teres metilicos).

T,as composiciones pueden aplicarse ventajosamente
no solo a los materieles textiles celulbsicos de toda clase,
con inclusibn de filamentos, fibras, hilos, géneros tejidos,
gin tejer y de punto y articulos hechos totalmente 0 en par-
te de celulosa natural o regencrada,; sino tambiédn a géneros
textiles hechos de materiales sintéticos, como poliamidas,
polidstcores o poliacrilonitriloes. En el acabado de teles
que contengan fibras ceolulésicas, son particularmente 2ptas
para impartir ofectos antiarrugantes, cstabilidad dimensio-
nel, efectos durables de plegamionto y gofrado, tales como
ofectos de rizado, Schreiner O do tornasol y efectos de

calandrado. Ademds, en muchos casos carecen de efecto por—
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judicial sobre la fijeza de los colorantes a 1a luz., Asimis-
mo Sc¢ las puede usar pera fijacién s6lida al lavado de los
soabados de almidén, en las opcraciones de cstampacibn y
tefiido para efectos de colorido sélido al lavado y para
producir acabados rigidos ¥y gélidos al lavado sobro las

fivras de poliamida.

Pstas composiciones Se aplican por rociédura,
inmersibn o fulardeo; ol #1ltimo procedimiento os por 1o gane~—
rol ol mAs conveniente, EL metcrial impregnado s¢ haco
pasar por rodillos exprimidores u otros dispositivos, con cl
fin de eliminar el excesoO do 1o composicibn y proporcionar
ol grado deseado de atsorcibn segin el género textil y cl
ofecto quec se roquiera, Para los géneros de algoddn, la
gama preferida en 1a cantidad aplicaeda del producto obtenido
por ¢l procedimionto de este invento abarce el 5% aproxima-
damente 8 40% aproximadamente, micntras que pra el rayon
es del 5% aproximadamente & 60% aproximadamcnte, calculado

respecto al peso del- género textil complctamente seCO.

T,a composicién puede curarse despuds de sccer cl
género toxtil impregnado O, altecrnativamente, en condiciones
de humedecimicnto o mojadura, con calentamiento sl es
necesario, 0 con irradiacibn, EL género textil impregnado
y socado pucde plisarse O percharse y/o modelarse en und
pronda, antes de curar la composicién; en las opcraciones
do rizamiento, el curado puede ofcctuarse después de haber
formado 1os rizos o mientras Se ostdn formando., Una vez
curada le compogicidn, la tola 0 la pronde puedon lavarsce

pera quitar el cataligzador que no hayea reaccionado.
Los ejemplos gque siguen jlustran el invento.

Ta exprosién "contenido de matoria no vold+til"
denota, en la forma como aqui se usa, el porcentajce on peso
del residuo que queda después de calentemiento a 110¢C, por
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90 minutos, de una muestra deo 3 gramos de la composicidn,

A menos que se indique otra cosa, las partes y las
proporciones se chtiendcn en peso.-

EJ EMPLO I

Se prepardé una mezela de N, N’ ~bis-(hidroximetil) -
~urona y urea N-metilolada, mezcla que & continuacidn sc

1lamars "dimetilolurona A", procediendo asi:

So afiadib urea (0,5 kg), con agitacibn, a 4 kg
de solucién_acuosa de formaldehido al 37% (5,94 proporcioncs
molarcs) ¥ Sc calenté la mezcle mientres se le afiedian
137,2 cc de solucibn acuosa de hidréxido sédico al 20%.
Se mantuvo la mezcla a 60¢C y, al cabo de 15 minutos, se
agreddé une porcidn de 27,2 cc de solucibn acuosa de hidroéxi-
do sédico al 20%, En intervalos de 15 minutos sc efectua-
yon 6 adiciones mds, cada una de 27,2 cc de solucifn acuo—
sa do hidrbéxido s6dico al 20%, y después de calenter la mez-
cla por un total de 2 horas a 602C se la oenfrié y sc la
ajusté a pH 7 (azul do bromotimol) con unos 60 cc do deido
clorhidrico concentrado (34%). EL rendimiento fue do
4,95 kg, Fsto producto contenia alredcdor de 10% de formal-
dehido libre.

Se calentaron a 408C durante une hora ured
(25,9 g, 0,43 g-mol) y 1,4 cc de solucidn acuosa al 20% de
hidréxido sédico con 270 g de dimetilolurona A (preparada
a partir de 0,45 g-mol de urca) y lucgo se ajusté ¢l pH de
1a mozela a 7 por adicién de unos 0,9 cc de feido clorh;-
drico concentrado, Acontinuacidn se agregd solucién acuo-
sa al 40% de glioxal (81,9 g 0,565 g-mol), se ajusté ol
pH a 5 con 0,7 cc aproximadamente de dcido clorhidrico
concontrado y se calentd la mezcla a 609C por 6 horas. Luc-
go sc ajusté el producto & pd 7 por adicién de 0,5 cc de
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nidréxido sédico acuoso al 20% y se le enfri6 hasta la tem—

peratura ambiente.

BJ EMPLO_IT

s e

Se ajustd a pH 5 una mezela de dimetilolurona A
(325 g; preparede o partir de 0,55 g-mol de urea) y una
solucidn acuosa al 40% de glioxal (23,9 & 0,165 g-mol),
por adicién de unos 3 cc do deido clorhfdrico (al 10%), ¥
se 1la calenté a 60¢C por 4 horas. Tuego se afiedié etilon-
urca (43 gy 0,5 g-mol), se ajusté la mozcla a pH 8,5 por
adicién de 1,8 cc aproximadamente de hidr6éxido s6dico acuo-
so al 20% y se le mantuvo a 60°C por 5 horas mds., Sc ajusté
gl producto a pH 7 por adicién dec 0,5 cC aproximadamente de

dcido clorhidrico concentrado y luego se le enfrid.
EJ EMPLO IIT

Después de haberla ajustado a pH 5 por adicibn
do dcido clorhidrico al 10%, sc calent6é a 609C por 6 horas
una mezcla do dimetilolurona A (325 g) y una solucidn
souosa al 40% de glioxal (23,9 & 0,165 g-mol). A conti-
nuacidn se agregb propilenurcad (57 g5 0,57 g-mol) ¥ s¢
ajust6 el pH de la mezcla & 9 por adicién de 1,8 cc apro-
vimadamente de hidréxido s6dico acuoso al 20%, Se mantuvo
1a mezcla a 609C por una hora mds, se ajusté el pH a 7 por
adicidén de 0,3 cc de deido clorhidrico concontrado y luego

se la enfrid.

FJ EMELO IV

Se ajusto a pH 8,5, por adicién de 0,8 cc aproxi-
medemente de hidréxido sbdico acuoso 2l 20%, una mezcla de
dimetilolurona 4 (800 g; preparada @ partir de 1,36 moles
do urea) y 73 & (0,85 g-mol) de ctilenured ¥ Tuego s¢ la
calenté por.2 horas a 602C. Se anadié glioxal en forma de
ana solucibn acuosa sl 40% (59, & 0,408 g-mol), seguido por

doido clorhidrico concentrado guficicnte (alrededor de 5 ce)
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para ajustar el pH @ 5, Se mantuvo la mezcla a 60°C pofﬁ
cuatro horas mds, Se ajusté el pH a 7 por adicién de 2,2
cc aproximadamente de hidréxido sédico acuoso al 20% y

luego se la enfrid.

B EMPLO V

Para destilar-el formaldehido, se calenté & 95~
1052C, bvajo presibén atmosféricea, una muestres de vdimetilol-
urona A" preparada sin neutralizecibn; el contenido de ma-
teria no voldtil del residuo, "dimetilolurona B", fue del

85%.

Este material (594 g; preparsdo a partir de 180 g,
3 g-mol, de urea) se calenté a 50¢C, por 3 horas, con una
solucibn acuosa al 40% de glioxal (133 g, 0,9 g-mol), mien-
tras se mentenia el pH de la mezcla a 7 por adicién de so-

1ucidn acuosa al 10% de hidréxido sédico.

FI EMPLO V1

Se repetid el Ejemplo V utilizando 88 g (0,6 g~
mol) de una solucién acuosa al 40% de glioxal.

EEMPLO VIT

Se fulardearon unas muestrasde un polelin de
algodbn, blanqueado (108 g por metro cuadrado), con una solu-

cidn acuosa que contenia 18 g/litro de hexahidrato de cloru-

_ro.megnesico y los productos de 1los Ejemplos II y IV en la

concentracién indicada en la Table I, hasta que la absor-
cidén de solucién acuosa fue del 70%. Las proporciones
tomadas de los productos de este invento variaron segin su
contenido de materia no voldtil (definida tal como se he
expues t0 antes) para que las soluciones fueran de concentra-
cién comparable, Se secaron las muestras 2 80eC por 10 mi-
autos sobre bastidores hasta sus dimensiones originales y

luego se curaron las composiciones por calentamiento a
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1609C durante 3 minutos, es decir, en las condiclones norma-

les para el trotamiento convencional antiarrugente; 0, para
similar las condiciones mds severas que Se usan en 1los pro-
cedimientos de cura diferida, por 8 minutos a 1652C. Con
fines de comparacién, se trataron otras muestras de la mis—
ma mancra con dimetilolurona 5 o con N, ~dimetilol-1,3~pro-
pilenurea. Esta dltima substancia imparte excelentes acaba-
dos de "wash-wear" y el dafio que ceusa por rcteneién de

cloro es despreciable, pero regulte muy card.

Se midieron por el método Monsanto, 1los dngulos
de arrugamiento en seco do las muestres tratadas, emplcando
doce piezas (sels plegadas en el sentido de la urdimbre ¥
seis plegedas en ol sentido de 1a trema) en cada prucha.

Las piezas s¢ arrugaron ajo une carga de 2 kg por 3 minu-
tos y Se dejoron rocuperar suspendidas sobre un alambrc por
3 minutos antes de medir los dngulos de orrugamiento. LOS
valores indicados en la Tabla son el promedioc de los seils
obtenidos afiadiendo al valor de 1o muestra de urdimbre el
corrcspondiente al de 12 muestra de trema y dividicndo por
dos. La resistencia al desgerro Se determiné por el mé-
todo dec Almcndrof, segin TAPPI, norma T4l4 n-4S. 5¢ uti-
1lizeron tros muestres, cada una de 63 mm x 63 mm, y la re-
sistencie al desgarro Se midio en ol scntide de la urdim-
bre. Para mcdir la resistenfis a la traceibn, se¢ siguib

ol procedimicnto expuesto on 12 norma ASTM D-1682: los
valores indicedos, que Son el promedio de tres resulta-
dos, se midieron en ol sentido do la urdimbre sobre mucs-
tras de 15 cm x 2,5 cm.

Fl perjuicio por la rotencidn de cloruro se deter-
miné segin la norma 92-1967 de la A A.D.C.C. (American Asso-
ciation of Textile Chemists and Colorists). Las columnas Sc-
faladas "A®, "B" y "C! mucs tran, respectivamente, la rcsis-
toncia a la traccidn.antes de la cloracién, después dec 12

cloracién y después de cloracién y socarrado.
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La tabla II muestra 1o0s resultedos obtenidos del

mismo modo con producto de 108 Ejemplos Vy VI y también
algunos datos comparativos. Las composiciones se curaron
por calentamiento qurante 3.1/2 minutos a 1602C o durante

8 minutos & 170¢C, "Cetalizador I gignifica que la solu-
cién impregnante contenia 18 g/litro de hexahidrato de
cloruro de magnesio, igual que antes, mientras que "Cata-
1izador II" indica que la golucibn impregnanete contenia 9
g/1itro de deido eltrico y 9 g/litro de hexahidreto de clo-

ruro de magnesio,

POOR

QUALITY
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Descrito el objefo dcl presente invento, se declaron
nuevas y de propia invencibn las siguicntes reivindicaciones,
con priorided de lo solicitud de patente britdnica ne 59726/68;
depositada ol 16.12,68 y completade ol

1.- Procedimiento para preparar composiciones aptas
para el tratamiento dec 10s géneros textiles, caracterizado
por somcterse une mezela que contiene N,N’-bis-(hidroxime~
til)-urca, un derivado de urca N-hidroximetilico y formeldo-
hido, por el orden de sucesidn que se quiera, a:

a) reaccién con gloxial y
(b) oliminscién de parte, @ 10 menos, del formaldehido por
destilacidén o por reaccibén con urca; con una alquilenu-

rea clclica o con un éster de carbamato.

2,- Procedimiento segin la rcivindicacién 1, carac-
torizado on que dicha mezcla se obflenc por reaccidn, on solu-
cién acuosa, de urea con 10 proporeciones molarecs, & 1o sumo

dc formaldchido.

3.- Procedimiento scgun la reivindicaciébn 2, carac-
terizado en que diche mezcla se obticne por reaccién de urca

con 7,5 proporciones molares, & 1o sumo, de¢ formaldehido,

4.- Procedimiento segin cualquicre de los reivindica~
cioncs 1 a 3, caracterizado on que diche mezcla se obticnc

por reaccién de urea con formaldehido a pH de 9 a 14.

5.- Procedimiento segfn cualquicra de las reivindi-
caciones 1 a 4, caracterizado en que dicha mezcla se obtiene
por tratamiento de la urca con formaldehido a tempcoratura
do 259C a 110¢C.
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6.~ Procedimicnto segin la recivindicacién 5, carac-
terizado en que dicha mezcla se obtiene por calentamicnto

de urea con formaldehido a temperatura de 50eC a 10020,

7.—- Procedimiento segin cualquicre de las relvin-
dicacionecs 1 a 6, caracterizado on que dicha mezcla contiene,
a ‘ase molar, mds N,N’-bis-(hidroximetil)-urona que urea

no cicligzada N-hidroximetilada.

8.~ Procedimiento segin la veivindicacibn 8; carac-
terizada on que el 60% en peso, & lo menos, de log productos
de reaccidén de urca~formaldehido en dicha mezcla estd cons—

tituido por N, N?-bis-(hidroximetil)~-urona.,

9.— Procedimiento segin cualquiera do las reivindi-
caciones 1 a 8, caracterizado por usarse de 0,2 a 0,9 moles
de glioxal por mol de urea quec Se toma para formar la citada
mezcla.

10, - Procedimiento segin la rcivindicacién 9, carac-
terizado por usarsc de 0,2 a 0,5 moles de glioxal por mol de
urea utilizada.

11.- Procedimiento segin cualquiera de las rolvin-
dicaciones 1 a 10, caractcrizado por tratarsc dicha mezcla con
glioxal a temperatura de 0eC a 908eC,

12.- Procedimiento segun la reivindicacién 11, co-
ractorizado por calentarse juntamente dicha mezcla y el glio-
xal a temperatura de 50¢C a 809C,

13.~ Procedimiento segin cualquicra de las reivindi-
caciones 1 a 12, caracterizado por tratarse dicha mezcla con
ol glioxal por 1 a 24 horas.

14,~ Procedimicnto segtn la reivindicacidén 13 ca-
racterizedo por tratarse dicha mezcla con el glioxal por
2 & 12 horas.
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15.~ Procedimiento segtn cuslquiera de las reivin-
dicacioncs 1 a 14, caracterizado por tratarse dicha mezcla

con el glioxal a pH de 3 a 9,

16,~ Proccdimiento segin la reivindicacibn 15, ca-
racterizado por trataerse dicha mezcla con el glioxal a pH de
4‘,5 a 795a

17.- Procedimionto segin le reivindicacidn 16, ca~
racterizado por tratarse diche mezcla con gl glioxal a pH
de 4,5 a 6'

18, - Procedimiento segin cualquiera de las roilvindi-
caciones 1 a 17, caracterizado por someterse dicha mezcla 2
reaccidn con urea, con una alguilenurea ciclica o con un &s-

tor de carbemato antes de la rcaccién con el glioxal.

19,- Procedimionto segln cualquicra de las reivindi~
cacidnes 1 a 17, caracterizado por someterse dicha mezcla a
reaceidn con el glioxal antes de la rcaceién con urea; con una

alquilenureca ciclice o con un éster de carbamato,

20, - Procedimiento segun la reivindicacién 18, caroc-
terizado por tratarse dicha mezcla con urea, alquilenuree ci-
clica o dster de carbamato suficicntes para proporcionar 1 o~
quivalentc de amido~hidrégeno por 0,75 a 1,25 moles de formal-

dehido libre cn dicha mezcla.

o1, Procedimiento segfn la reivindicacién 19, carcc-
torizado por tratarsc el producto de 1a rcaccibn do dicha mez-
cla y ol glioxal con urea, alquilenurea ciclica o carbamato
suficientes para proporcionar 1 equivalonte de amido-hidrége~
no por 0,75 a 1,25 moles dc formaldehido libre on dicho pro-

ducto de rcaccibn.

22, Proccdimiento secgln cualquiera de las reivindi-
caciones 18 a 21, caracterizado por cfectuarse ol trotamien~

to0 a temperature de 09C a 1102C.
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23,~ Procedimiento segun la roivindicacidn 22, carac-
terizado por efectuarse el tratamiento a temperatura entre 352C
¥y 75¢C,

24.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 18 a 23, caracterizado por efectuarse el tratamiento
a pHde 7 a l2. '

25,- Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 17, caracterizado por separarse por destilocibn
parte, a 10 menos, del formaldehido.

26,~- Procedimiento para preperar composiciones aptas
para el tratamiento de los géneros textiles.

Segtn se describe y relvindica en la preschte memo-

rie descriptiva que consta g 18 hojas foliadas y cescritas a

mdquina por ung sola caera.
Madrid, a 15 de Nicidmbre dé 1969

p.&. IAIME  ISERN

Hrmads: JOSE PODRIGUEY

mpC .
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