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por "PROCEDIMIENTO PARA. iO\E!?ARAR COMPOSICIONES APTAS PARA 
EL TRATAMIENTO DE LOS GENEROS TEXTILES", a favor de la 
firma suiza OIDA SOCIETE ANONYME, residente en BASILEA 
(Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

¿ste invento se refiere a procedimientos para preparar 
composiciones aptas para el tratamiento de los géneros tex­
tiles.

La II,IT1 -bis~(hidroximeti 1)~urona, conocida también co~
« mo 3 ,4-dimetiloltetraliidro~oxadiacin-4-ona, se suele prepa—
*• rar por reacción de urea con cuatro proporciones molares, a 

lo menos, de formaldehido acuoso (formalina), en condiciones 
alcalinas. El producto impuro puede utilizarse para impartir 
a los géneros textiles acabados !iwash.-wear" y tiene la ven—

. taja sobre las alquilenureas N,II'-bis-(hidroximQtil)-cíclicas, 
que también se usan para esta finalidad, de ser considerable­
mente menos caro, Sin embargo, no es enteramente apto a causa 
de sus propiedades de retener.ol cloro. Como se sabe, si un
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género textil se trata con una substancia que contiene áto­
mos libres de amido hidrógeno y luego con un blanqueador que 
contenga cloro, como el hipoelorito, se forman compuestos 
IT—clorados y éstos pueden descomponerse al calentar intensa­
mente el género textil, por ejemplo al plancharlo, despren-' 
diendo cloruro de hidrógeno, el cual ataca el género, la reac 
ción con que se forma la ITs IT * -bi s-(hidroximeti 1)-urona no 
llega a completarse, y el rendimiento de la urona raramente 
excede del 8O/Í5 se cree que se forma una cantidad considera­
ble de ureas no ciclizadas H-hidroximetiladas, en particular 
dimetilolurea, y precisamente estas ureas no ciclizadas, al 
paso que imparten un acabado de "wash-wear", tienen asimismo 
propiedades retentoras del cloro. Con frecuencia, para favo­
recer la formación de la urona, se utilizan más de cuatro 
proporciones molares de formaldehido. SI producto es enton­
ces de manejo ingrato a causa de la gran cantidad de formal— 
debido que contiene, por lo que a veces se le somete a una 
reacción ulterior con urea, pero esto aumenta todavía la 
proporción de IT-hidroximetil-urea no ciclizada.

Dado que es difícil eliminar de la IT,IT'-bi8-(hidroxi­
me til )-ur ona bruta la urea hidroximetilada no ciclizada, se 
ha usado el producto metilado, o sea la ÍT, II' -bi s - (me t oxime - 
til)-urona, porque se le puede separar de la urea metoxime- 
tilada y no ciclizada por destilación fraccionada bajo pre­
sión reducida. Este método es dispendioso, por cuanto se de­
sechan las fracciones de urea metoxi motilada y no cicliza­
da, y otra objeción seria- es que la U , IT'—bis ~(me t oxime til)— 
urona cura Tínicamente en condiciones tan severas que el gé­
nero textil se debilita y decolora.

Estas dificultades pueden superarse en extensión con-
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siderable con el uso de composiciones preparadas por trata­
miento de la N^'-bis-ChidroximetilJ-urona bruta con oiertas 
aminas primarias y formaldecido. En tales composiciones, los 
productos secundarios, o sea las ureas metiloladas y no cicli

t *
5. zadas, están convertidas en triazonas cíclicas, las cuales 

también son útiles para el aoabado de "wash-^wear" pero tienen 
menor tendencia a causar daños por retención de cloro. Sin 
embargo, se ha descubierto que la reacción entre las ureas 
metiloladas no ciclizadas y la amina no se desarrolla oon 

10 . facilidad si se efectúa en presencia de proporciones grandes 
de formaldehido, Por otra parte, para el uso como reactivos 
textiles es deseable convertir las triazonas en derivados 
N-hidroximetílie os.

Este invento proporciona en consecuencia un procedimien
*

15. to para preparar composiciones, aptas para el tratamiento 
de los géneros textiles, el cual comprende :

/ (a) la reacción de una mezcla que contenga N,H‘-bis-(hidro-
ximetil)~urona y una urea N-hidroximetilada, no ciclizada, 
con una amina primaria alifática, cicloalifática, aralifáti- 

. 20. ca o heterocíclica, en ausencia de cantidades importantes de 
formaldehido libre| y luego 
(b) reacción con formaldehido»

Sambién se proporciona un método para tratar los gáne-
4

ros textiles, el cual comprende impregnar un género textil 
25; con una composición preparada según este invento y curar di­

cha composición.
La mezcla de derivado de urea N-hidroximetilico y 

bis-(hidroximetil)-urona se obtiene convenientemente por roac
I  4 • *

ción de urea con 4 a 10 , y en especial 4,5 a 7»5, proporcio- 
30. nes molares de formaldehido, en solución acuosa, a pH de 9 a

- 3 -



14 y a temperatura ae 25aC a 1102C, y especialmente de 502 a 
10020. los dos reactivos se calientan por 30 minutos a 24 

horas (la duración del tratamiento depende de la temperatu­
ra empleada) y luego se enfria y se neutraliza. De preferen 

5» cia se usan mezclas que contienen, a base molar, más N,N*~ 
bis-(hidroximetil)-urona que urea no ciclizada IT-hidroad.mo­
tilada, especialmente aquellas en las que el 60$ en peso, a 
lo menos, de los productos de reacción de urea-formaldehido

4

es Njín-bis-fhidroximetilJ-urona.
10. Du mezcla contiene con frecuencia formaldehido libre

a causa de tomarse de ordinario un exceso de unas 2 propor­
ciones molares, o aiSn más, de formaldehido para favorecer 
la formación de la urona.

■ Como ya se ha indicado antes, la reacción de esta mez
■ -15# d a  con la amina debe efectuarse en ausencia de cantidades

importantes de formaldehido libre; es aconsejable que la 
. _ mezcla contenga menos de 0,2 moles de formaldehido libre

por equivalente de amino-hidrógeno de la amina que haya de 
„ emplearse. Para rebajar la cantidad de formaldehido libre 
20. ptesente, antes do la reacción con la amina puede tratarse 

la mezcla con urea, una alquilenurea cíclica o un áster do 
carbamato, de manera conocida, para formar un derivado do

4

H-metilólioo de urea, de la urea cíclica o del áster de car 
bamato. Ejemplos de ureas cíclicas apropiadas son la etilen 

25. urea (imidazolidin-2-ona), la dihidroxietilenurea (4,5-di- 
hidroxiimidazolidin-2-ona),2a hidantoina, la 1 ,2-propilen- 
urea (4-metilimidazolidin-2-ona), la 1,3-propilenurea (he- 
xahidro—2H—pirimid—2—ona), la hidroxipropilenurea (5”hidro 
xihexahidro-2H-pirinid-2-ona), y la dimetilhidroxipropilen 

30. urea o dimetilmetoxipropilenurea (4-hidroxi- o 4-metoxi-



5,5“dimetilhexahidro-2H-pirimid-2-ona). los carbamatos apro 
piados incluyen el carbamato de metilo, el carbamato de iso 
propilo, el carbamato de 2-hidroxietilo y el carbamato de 
2-metoxiotilo, lo mismo que el carbamato de etilo, los car­
bamatos de 2-hidroxi-n-pr opilo y 3-hidroxi-n~propilo y el 
dicarbamato de etilenglicol. De conveniencia, se utiliza ’ 
urea, urea cíclica o áster de carbamato suficiente para pro­
porcionar un equivalente de amido-hidrógeno por 1 a 1 ,5  mo­
les de formaldehido libre presente y la reacción se efectúa 
a temperatura de 02C a 11020 (especialmente de 352C a 75 2C) 
y en condiciones neutras o alcalinas (especialmente, con 
pH de 7 a 12).

Como se ha indicado antes, el rendimiento de lí,lí'- 
-biS"-(hidroximetil)-urona raramente excede del 80^ del va­
lor teórico; asi, alrededor del 20¿ o aún mas de la urea 
empleada puede ser convertida en ureas no ciclizadas meti- 
loladas. Por lo general, se añaden alrededor de 0,75 a 1,25 
moles de la amina por mol de urea que no es convertida en 
1 a. urona deseada, o alrededor de 0,2 moles (o áún tan poco 
como 0,1 mol) a 0,8 moles de amina por mol de urea utiliza­
da. La reacción con la amina se efectúa preferentemente a 
temperatura desde 020 aproximadamente a 11020 aproximadamen 
te, y on especial de ?02C a lo monos, con pH de 7 a 12 y 
por 1 a 24 horas aproximadamente. Para lograr los mejores 
resultados, la mezcla reaccional debe ser calentada a tem­
peratura de reflujo por una hora a lo menos.

La amina primaria contiene de conveniencia no más de­
dos grupos amínicos primarios y se prefieren los6ompuestos 
en los que los grupos amínicos son exclusivamente primarios. 
Pueden usarse aminas aralifáticas (como la bencilamina),



aminas heterocíclicas (como la furfurilamina) o aminas ci~ 
cloalifáticas (como la ciclohoxilamina)% poro las proferi­
das son las aminas alifáticas, especialmente las monoprima- 
rias o diprimarias, que contienen a lo sumo dieciocho dio - 

5» mos do carbono y optativamente están substituidas por gru­
pos hidroxílicos? por ejemplo, metilamina, etilamina, n-pro 
pilamina, isopropilamina, alilamina, n-butilamina, isobuti- 
lamina, etilcndiamina, propilondiamina, propan-1 ,2 di amina, 
hcxamotilondiamina, otanolamina, propanolamina o isopropano 

10. lamina. So profieren en particular la metilamina, la otila- 
mina, la n-propilamina y la otanolamina. las aminas pura - 
mente aromáticas, como la anilina, no son apropiadas.

Para la reacción con el formaldehido se usa por lo 
general do 1 ,5  a 2,5 molos do formaldehido por mol de amina 

1 5 . y so trata la mezcla a temperatura de 020 aproximadamente
a 11020 aproximadamente (do proforonda, de 5020 aproximada 
mente a 75fíC aproximadamente) y con pH de 7 a 11 (en parti­
cular, 8 a 10 ). la duración del tratamiento varía de unos 
20 minutos a 8 horas o más, sogán las condiciones que so om 

.20. picón? poro por lo general es de unos 30 minutos a 2 horas.
Una vez terminada la reacción, es deseable excluir cualquier 
cantidad importanto do formaldehido no alterado, para ovi - 
tar el desagradable desprendimiento de formaldehido cuando 
se caliente ol género textil impregnado. Este formaldehido 

25. puede oxcluirso, igual que antes, por dostilación o por 
reacción con urea, con una alquilenuroa cíclica o con un 
éster do carbamato.

El formaldehido so añado convenientemente en forma 
do una solución acuosa.

30. las composiciones preparadas sogún esto invento so di-
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luyen de ordinario con agua, loara formar el líquido del 
baño de impregnación, y, o bien ee añado al líquido un ca­
talizador do curado, o bien so aplica éste al gónoro tex - 
til impregnado después do sacarlo dol baño.

5, los catalizadores que pueden usarse incluyen loo áci­
dos orgánicos, los compuestos ácidos latentes y las sales 
metálicas, más mezclas respectivas. Acidos orgánicos apro­
piados son el ácido cítrico, ol ácido maléico y el ácido tar 
tárico, las sales amónicas que son ácidos latentes, dosa - 

10 . rrolladoras de acidez en la mezcla con el calentamiento, 
incluyon ol cloruro do amonio, ol dihidrofosfato amónico, 
el sulfato amónico y el tiocianato amónico. Pueden usarse 
también sales amínicas; por ejemplo, el clorhidrato do 
2-amino-2-metilpropanol. Entre las sales metálicas apropia 

15 . das figuran el nitrato de zinc, ol flúoroborato do zinc, 
el cloruro de zinc, ol oxicloruro do circonio, ol cloruro 
do magnesio, ol fluoroborato de magnesio, ol dihidro-orto- 
fosfato do magnesio, y ol sulfato de magnesio con dihidro- 
ortofosfato sódico. Estos catalizadores son por lo general

20. do la máxima eficacia cuando so los usa en concentraciones /
de 0,3 io a 5 j£. Pueden usarse asimismo ácidos más fuertes, 
como ol ácido clorhídrido o ol sulfúrico, los cuales pue­
den utilizarse en forma de una solución acuosa (por ejem­
plo, soluciones 4- a 8 normales) o pueden disolverse en una 

25. mezcla de agua y un disolvonto que sea inmiscible o solo 
parcialmente misciblc con ol agua y también gases ácidos.

A la solución impregnante puedo añadirse agentes au­
xiliares del acabado, tales como ablandadores, abrillanta­
dores ópticos y retardadores de la combustión y, si so do- /

30. sea, pueden incluirse otras resinas textiles, tales como



productos do condensación de molamina-formaldohido (on es­
pecial la hoxamotilolmolamina o sus ó terca metílicos).

las composiciones pueden aplicarse ventajosamente no 
solo a los materiales textiles celulósicos do toda clase, 
con inclusión do filamentos, fibras, hilos, géneros io3i - 
dos, sin tejer y de punto y artículos hechos totalmente o 
on parte de celulosa natural o regenerada, sino también a 
géneros textiles hechos de materiales sintéticos, como po- 
liamidas, poliésteros o poliacrilonitrilos. En el acabado 
de telas que contengan fibras celulósicas, son particular­
mente aptas para impartir efectos antiarrugantes, estabi­
lidad dimensional, efectos durables do plogamionto y gofra 
do, talos como efectos do rizado, Schreinor o de tornasol 
y efectos de calandrado. Asimismo se las puede usar para- 
fijación sólida al lavado de los acabados do almidón, en 
las operaciones de estampación y teñido para efectos de. colo 
rido sólido al lavado y para producir acabados rígidos y 
sólidos al lavado sobre las fibras do poliamida.

Estas composiciones so aplican por rociadura, inmer­
sión o fulardoos ol último procedimiento os por lo geno - 
ral ol més conveniente. El material impregnado so hace pa­
sar por rodillos oxprimidoros u otros dispositivos, con' 
ol fin de eliminar ol exceso de la composición y proporcio 
nar ol grado deseado do absorción según el género textil y 
el efecto que so requiera. Para los géneros de algodón, la 
gama preferida do 2f» aproximadamente a 157a aproximadamen­
te, mientras que para el rayón os de aproximadamente a 
257a aproximadamente, calculado respecto al peso del géne­
ro textil completamente soco.

la composición puede curarse después do socar ol ge-
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ñero textil impregnado o, alternativamente, en condiciones

4

do humedocimiento o mojadura, con calentamiento, si es noce-
t ■

sario, o con irradiación. El góncro textil impregnado y so - 
cado puedo modolar so en una prenda, o plisarse o percharse,

5. antoo do curar la composición5 en las operaciones do rizamion 
to, el curado puedo ofoctuarso despuós do haber formado los 
rizos o mientras se están formando. Uno. vez curada la compo­
sición, la tela o la prenda pueden lavarse para quitar el 
catalizador que no haya reaccionado.

10 . los ejemplos que siguen ilustran ol invento.
la expresión "contenido do materia no volátil" denota 

on la forma como aquí se usa, ol porcentaje en peso do resi­
duo que queda despuós do calentamiento a 110 2C, por 90 minu­
tos, de una muestra de 3 gramos de la composición.

. 15i# A menos que se indique otra cosa, las partes y las pro-
porciones so entienden en poso.

. < *

. . . . .

* So preparó una mezcla do N,N'-(hidroximotil)-urona y
.! . urea H-mctilolada, mezcla que a continuación se llamará "di-
* 2Ó, motilolurona A", procediendo así :

« * ♦ • • .

.Se añadió urea (0,5 kg)> con agitación, a 4 kg. do so­
lución acuosa do formaldohido al 37$ (5*94 proporciones mo­
lares) y so calentó la mezcla mientras so le añadian 137>2 

cc de solución acuosa do hidróxido sódico al 20$. So mantu- 
25» vo la mezcla a 602 c, y al cabo de 15 minutos, se agregó una 

porción do 27,2 cc de solución acuosa do hidróxido sódico al 
2Oyó, lin intárvalos do 15 minutos se efectuaron 6 adiciones 
más, cada una do 27,2 cc do solución acuosa do hidróxido só­
dico al 20$, y despuós do calentar la mezcla por un total do 

30. 2 horas a 6020 se la enfrió y se la ajustó a pH 7 (azul do

- 9 -



bromotimol) con unos 60 cc do ácido clorhídrico concentrado
i

(34 $). El rendimiento fuá de 4,95 kg.
Esto producto, la dimetilolurona A, contonia formal - 

dohido lihro, y a continuación se lo trató con urca.
5. Se calentaron conjuntamente a 602 o, por una hora, di-

motilolurona A (270 g| preparada a partir de 0,452 molos do 
urea), urea (25,9 g, 0,431 g-mol) o hidróxido sódico acuoso 
al 20$ (1 ,4  cc) y luego se neutralizó con 0,9 cc aproximada- 

. monto do ácido clorhídrico concentrado,
10. A continuación so calentó esta mozcla a 50s 0 por 8

horas con 36,4 g do una solución acuosa al 10 $ do etilami-
t ’

na (0,567 g-mol) y so volvió a neutralizar con ácido clorhí­
drico concentrado, para lo cual so necesitaron alrededor de 
5,8 cc do ósto. So añadió una solución acuosa al 37$ de for- 

15. maldehido (92 g, 1,13 g-mol), so ajustó ol pH do la mezcla 
' a 9 con 10 ,2 cc aproximadamente do hidróxido sódico acuoso 

al 20$ y so calentó la mozcla a 6020 por una hora. Einalmon 
te, se neutralizó la mezcla con ácido clorhídrico concentra- 
do, lo quo requirió alrededor do 2,2 cc do óste, y so la cn_ 

20. frió hasta la tomporatura ambiento.
EJEMPLO I I . -

—  Se trató con urea dimetilolurona A, do la manera que
4

se ha descrito en el Ejemplo I, salvo quo la temperatura do 
reacción fuá do 4020, Despuós de neutralizar el producto,so 

25. lo enfrió hasta 202 C y so añadió isopropanolamina (42,7 g, 
0,56 g-mol). So prosiguió la reacción a 502 0 por 5 horas, 
so añadió luego formalina al 37$ (92,i5 g» 1>14 g-mol), so 
ajustó la mozcla a pH 9 con 1 cc aproximadamente do hidróxi 
do sódico acuoso al 20$ y so la calentó a 602 o por una ho- 

30. ra. luogo so noutralizó el producto con unos 4 cc do ácido



clorhídrico concontrado y so onfrió.
EJMPLO III

Se ajustó a pH 9, con 0,4 ce aproximadamente do solu -
ción acuosa al 20,'"- do hidróxido sódico, una mezcla do dimo —
tilolurona. A (400 g; proparada a partir do 0^68 g-mol do

/

urca) y propilonuroa (64 g, 0,64 g-mol) y so la calentó por 
una hora a 602 C. Dospuós do neutralizarla con 0,2 ce aproxi­
madamente do ácido clorhídrico concontrado, so la enfrió y

/ • •

so la trató con otilamina (12,9 g» 0,2 g-mol de solución 
acuosa al 70/0 » añadida a gotas y mientras so mantenia la 
témporatura de la mezcla por debajo de 1020. A continuación 
so dojó reaccionar la mezcla por una hora a 152C, so la ca 
lontó por una, hora a 2520, por una hora a 5020, por una hora 
a 75a 0 y finalmente por una hora a la temperatura de reflu­
jo. So onfrió hasta 602 C la solución resultante, so la bra- / /
tó con 32,4 g (0,4 g-mol) do solución acuosa al 37^ do for- 
maldehido y con 1 ce do hidróxido sódico acuoso al 20^ y so 
la calentó por una hora a 6020. Finalmente, so neutralizó 
la solución con 1,6 ce aproximadamente do ácido clornídrico 
concontrado y so la onfrió.
EJEMPLO IV.-

So calentaron conjuntamente a 6020, por 2 horas, dimo 
tilolurona A (400 g), carbamato de 2-hidroxiotilo (67 g»
0,64 g-mol) y 3 ce do hidróxido sódico acuoso al 20/o, Luego 
se neutralizó la solución con ácido clorhídrico concontrado 
y se la onfrió hasta 1020, So añadió a gotas otilamina (12,9 
g, 0,2 g-mol do solución acuosa al 70^) en ol curso do 15 mi 
ñutos, se dojó reaccionar la mezcla y luego so la calentó a 
tomporaturao crecientes por períodos do una hora, so la tra­
tó con 37,4 g de solución acuosa do formaldchido al 37/’, so



la voltló a calentar, so la neutralizó y se la enfrió, tal 
como so ha descrito on el Ejemplo III,

EJEMPLO V ,-.
So calentaron a 6020, por una hora, dimotilolurona A

t 0

(600 g’, preparada a partir do 1,0 2 g-mol de urea), urea
* t

(20 g, 0,33 g-mol) y 5 oo do solución acuosa al 20^ do hi-
dróxido sódico. Luego se neutralizó la mezcla con ácido
clorhídrico concentrado, so la enfrió y se la trató a gotas

* * ♦

con otanolamina (39 g, 0,64- g-mol) mientras so mantonía la 
temperatura de la mezcla por debajo de 1020,

A continuación se dejó reaccionar la mezcla, so la 
calentó y se la trató con formaldohido acuoso de la manera 
que se ha descrito en el Ejemplo III, salvo que se emplea­
ron 104 g (1,28 g-mol) de solución acuosa do formaldohido 
al 37$ • Después do neutralizar la solución con ácido clor­
hídrico concentrado, so la calentó a temperatura do 96 a 
10520 y con presión atmosférica por 2 horas, para eliminar 
el exceso do formaldohido. Por último, se añadió agua para 
quo el contenido do materia no volátil fuera del 50$. 
EJEMPLO VI

So repitió ol ejemplo V, con la salvedad de quo, on
i * i

lugar do etanolamina, so utilizaron 6 3 ,1 g (0,6 g-mol) do 
ci elohexilamina,
EJEMPLO VII .-

So repitió ol Ejemplo V, con la salvedad de que, on 
lugar de etanolamina, so utilizaron 41 g (0,64 g-mol) do 
etilamina acuosa al 70 $.
EJEMPLO VIII.-

So repitió el Ejemplo VII, con la salvedad de quo so 
calontó ol producto a temperatura do 96 a IO520 y con pro-
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sión atmosférica hasta que el contenido de materia no volá­
til fuá del 50 $♦

EJEMPLO CT
En este ejemplo se rebajó por reacción con urea y con 

una alquilenurea cíclica el contenido de formaldehido libre 
de la mezcla do dimetilolurona y metilolurea.

Se calentaron dimetilolurona A (600 g) y urea (20 g) 
con 5 cc de solución acuosa do hidróxido sádico al 2Q$, a 
6020 y por una hora, y luego se agregaron,33 g (0,33 g-mol) 
de propilonurea y se prosiguió el calentamiento a 6020 por 
una hora más» Se neutralizó la mezcla, se la enfrió, se la 
trató con ctilamina acuosa al 7°$ (41»4 g* 0,64 g-mol), se 
la enfrió de nuevo y se la trató con 104 g (1,28 g-mol) de 
solución acuosa de formaldehido al 37$, se ajustó el pH a 
9 por adición de hidróxido sódico acuoso al 20$ y por últi­
mo se neutralizó, de la manera que se ha descrito en el 
Ejemplo III.
EJEMPLO X.-
I» I ll II «!«■■■» '>'*■'«■» |

Se procedió tal como se ha descrito en el Ejemplo IX, 
pero, invirtiendo el orden de reacción con la urea y la pro- 
pilenurea.
EJEMPLO XI.-

Se repitió el Ejemplo III, con la salvedad de usarse
600 g do dimetilolurona A (preparada a partir de 1,02 g-mol
de urea) y 33 g (0,33 g-mol) de propilonurea con 20 g de /
urea (0,33 g-mol), 5 cc de hidróxido sódico acuoso al 20$, 
luego 27 g (0,42 g-mol) do otilamina acuosa al 70 $ y 50,4 
g (0,62 g-mol) de solución acuosa de formaldehido al 37$ 7 
efectuarse la hidroximetilación a pH 9»
EJEMPLO XII.-



5.
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: 15.

,.,20.

* f r r

25.

30.

Se preparó dimetilolurona A de la manera que se ha 
descrito en el.Ejemplo I, salvo que no se la neutralizó» 
luego se calentaron conjuntamente a 6020 por una hora una 
porción de 270 g de esta substancia y 20,0 g (0,33 g-mol) 
de urea y se neutralizó con ácido clorhídrico concentrado
para formar "dimetilolurona B".

A continuación se añadió a la. dimetilolurona B enfria
i é *

da etilamina acuosa al 7 0 $ (4-0,5 g, 0,63 g-mol) y so dejiS 
reaccionar la mezcla por una hora a 102C, por una hora a 
2520, por una hora a 5020, por una hora a 759C y por una ho 
ra en reflujo, luego se anadió formaldehido acuoso al 37$ 
(103 g, 1,2 6 g-mol) y se prosiguió la reacción a 6020 por

4 *

una hora, con pH 9* Finalmente, se neutralizó la mezcla con 
ácido clorhídrico concentrado y se la enfrió.
EJEMPLO m i .-

Se preparó dimetilolurona A de la manera que se ha des 
crito en el Ejemplo I, pero sin neutralización. Para elimi-

4

nar el formaldehido libre, se calentó el producto a 96-10520 

y con presión atmosférica hasta que el contenido do materia 
no volátil fuá del 85$.

Se diluyó esta mezcla de dimetilolurona ("dimetilol­
urona 0", 594 g) con un peso igual de agua y luego se la 
trató con 59 g (0,92 g-mol) de etilamina acuosa al 7C$» 
efectuando la reacción de la manera que se ha descrito en el 
Ejemplo Sil. A continuación se agregaron 99 g (l>22 g-mol) 
de formaldehido acuoso al 37$ y se prosiguió la reacción de 
la manera que se ha descrito en el Ejemplo Sil. Por último, 
se calentó a temperatura de 96 a IO520 el producto neutra­
lizado, hasta que el contenido de materia no volátil fue 
del 50$'.



EJEMPLO XIV. -
Se repitió el Ejemplo XIII utilizando 39 g (0,61 g- 

mol) de otilamina acuosa al 70^*
EJEMPLO XV.-

5, Se fulardearon unas muestras de un popelín de algodón,
■blanqueado (108 g por metro cuadrado), con una solución acuo 
sa que contenía 18 g/litro de hexahidrato de cloruro magné­
sico y los productos de los Ejemplos I a IV en la concentra-

*

ción indicada en la labia I, hasta que la absorción do so­
lo. lución acjiosa fué del 707-. Las proporciones tomadas do los

productos de este invento variaron según su contenido do ma­
teria no volátil (definida tal como se ha expuesto antes) 
para que las soluciones fueran de concentración comparable. 
Se secaron las muestras a 8020 por 10 minutos sobre basti- 

1 5 ,. dores hasta sus dimensiones originales y luego se curaron
i las composiciones por calentamiento a 16020 durante 3 minu-

v / *
---- tos, os decir, en las condiciones normales para el tratamien
; to convencional antiarruganto; o, para simular las condicio

nes más severas que se usan en los procedimientos de cura 
20. diferida, por 8 minutos a 1652C. Con fines de comparación,

se trataron otras:. muestras de la misma manera con dimetilol 
urona A o con N,N'-dimetilol-l,3-propilenurea. Esta última 
substancia imparte excelentes acabados de "wash-wear" y el 
daño que causa por retención de cloro es despreciable,pero 

25. rosulta muy cara.
Se midieron por el método Monsanto los ángulos de 

arrugamiento en seco de las muestras tratadas, empleando 
doce piezas (seis plegadas en el sentido de la urdimbre y 
seis plegadas en el sentido de la trama) en cada prueba.

30. las piezas se arrugaron bajo una carga de 2 kg por 3 minu-



tos y se dejaron recuperar suspendidas sobre un alambre por
3 minutos antes do medir los ángulos de arrugamiento# Los
valores indicados en la Tabla I son el promedio de los seis
obtenidos añadiendo al valor de la muestra de urdimbre el
correspondiente al de la muestra de trama y dividiendo por
dos. La resistencia al desgarro se determinó por el método / <
de Elmondrof, segdn IAPPI, norma 14-14 n-49.Se utilizaron 
tres muestras, cada una de 63 mm x 63 mm, y la resistencia 
al desgarro se midió en el sentido de la urdimbre. Para 
medir la resistencia a la tracción, so siguió el procedi - 
miento expuesto en la norma A S M  D-1682: los valores indi­
cados, que son el promedio do tres resultados, se midieron 
en el sentido de la urdimbre sobre muestras de 15 cm x 2,5 
om.

El perjuicio por la retención de cloro se determinó 
sogón la norma 92-1967 de la A.A.T.C.C. (American Associa- 
tion of loxtilo Ohemists and Colorists). Las columnas se­
ñaladas "A", "B" y "C" muestran, respectivamente, la re - 
sistoncia a la tracción antes de la cloración, después de 
la cloración y después de cloración y socarrado.

La Tabla II muostra los resultados obtenidos del mismo 
modo con producto do los Ejemplos V a IX, XIII y XIV, y 
también algunos datos comparativos. Las composiciones se 
curaron por calentamiento durante 3 *1/2 minutos a 16020 o 
durante.8 minutos a 17020. "Catalizador I" significa que 
la solución impregnante contenia 18 g/litro de hexahidrato 
de cloruro de magnesio, igual que antes, mientras que "Ca­
talizador II" indica que la solución impregnante contenía 
9 g/litro do ácido cítrico y 9/litro de hexahidrato de 
cloruro de magnesio.
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N O T A

Descrito ol objeto del prosonte invento, se declaran 
5, nuevas y de propia invención las siguientes reivindicacio­

nes, con prioridad de la solicitud de patente británica n2 

59728/68 depositada el 16.12.68 y completada el
1, - Procedimiento para proparar composiciones aptas 

para ol tratamiento de los gónaros textiles, caracterizado
10 . por : _

(a) reacción de una mezcla que contiene N,N1 -bis-(hiclrexi­
me til )-urona y una urea N-hidroximetilada, no ciclizada, con 
una amina primaria alifática, cicloalifática, aralifática o 
hetorocíclica, en ausencia de cantidades importantes de

1 5 . formaldehido libre, y luego
(b) reacción con formaldehido.

2, - Procedimiento según la reivindicación 1, carac­
terizado en que dicha mezcla se obtiene por tratamiento, en 
solución acuosa, de urea con 4 a 10 proporciones molares de

20. formaldehido.
3 , - Procedimiento según la reivindicación 2, carac­

terizado en que dicha mezcla se obtiene por tratamiento con
< . / •

4,5 a 7 ,5 proporciones molares de formaldehido.
4, — Procedimiento según cualquiera d^Las reivindi-

25. cacionos 1  a 3 ,' caracterizado en que dicha mezcla se obtie­
ne por tratamiento de urea' con formaldehido a pH do 9 a 14.

5»- Procedimiento según cualquiera de las reivindi­
caciones 1  a 4, caracterizado en que dicha mezcla se obtie­
ne por tratamiento de la urea con formaldehido a temperatu- 

30* ra de 252C a lioso.

- 18. -
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30.
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6.- Procedimiento según la reivindicación 5» carac­
terizado en que dicha, mezcla se obtiene por calentamiento 
de urea con formaldehido a temperatura de 502 o á 10020.

7 »- Procedimiento según cualquiera de las reivindi­
caciones 1  a 6, caracterizado en que dicha mezcla contieno, 
a base molar, más N,N*-bi3-(hidroximetil)-urona que urea 
no ciclizada N-hidroximetilada.

8.- Procedimiento según la reivindicación 7, carac­
terizado en que el 6Qff* en peso, a lo menos, de los produc­
tos de reacción de urea-formaldehido en dicha mezcla está 
constituido por N,N'-bis-(hidroximetil)-urona.

9«- Procedimiento según cualquiera de las reivindi­
caciones 1  a 8, caracterizado por contener dicha mezcla 
tina cantidad importante do formaldehido libre y tratársela 
con urea, con una alquilenuroa cíclica o con un áster de 
carbamato antes de la reacción con la amina.

10. - Procedimiento según la reivindicación 9, carao 
terizado por tratarso dicha mezcla con urea, con alquilen- 
urea cíclica o con áster de carbamato suficientes para pro 
porcionar 1  equivalente de amido-hidrógeno por 0,5 a 1,5 
moles do formaldehido libre presente.

11. - Procedimiento según las reivindicaciones 9 o 
10, caracterizado por tratarse dicha mezcla a temperatura 
de 020 a UOflC.

12. - Procedimiento según la reivindicación 11, ca­
racterizado por tratarso dicha.mezcla a temperatura de 
352 0 a 752 0.

13. - Procedimiento según cualquiera do las reivin­
dicaciones 9 a 12, caracterizado por tratarso dicha mezcla 
a pH do 7 a 12.



14-«- Procedimiento según cualquiera de las reivindi
caciones 1  a 8, caracterizado por contener dicha mezcla 
una cantidad importante de formaldchido libre y eliminarse 
en gran parte este formaldchido por destilación antes de la 
reacción con la amina.'

15Í- Procedimiento sogún cualquiera do las reivin­
dicaciones 9 a 14 , caracterizado por rebajarse a monos do 

0,2 moles por equivalente de amino-hidrógeno de la amina 
que haya de emplearse el contenido de formaldchido libro 
de la citada mezcla.

16«- Procedimiento según cualquiera do las reivin­
dicaciones 1  a 15, caracterizado por usarse alrededor do 
0 ,1 a 0,8 moles do la amina por mol de productos de reac­
ción de urea-formaldehido en la citada mezcla.

I*]',- Procedimiento según la reivindicación 16, ca-
4

racterizado por usarse de 0,2 a 0,8 moles de la amina por 
mol de los productos de reacción de urea-formaldehido en 
la citada mezcla.

18. ~ Procedimiento según cualquiera de las reivin­
dicaciones 1  a 17, caracterizado por tratarse la amina con 
dicha mezcla a temperatura de 020 a 11020.

19. - Procedimiento según la reivindicación 18, ca­
racterizado por calentarse conjuntamente la amina y la ci­
tada mezcla a 702 C a lo menos.

20. - Procedimiento según cualquiera do las reivin­
dicaciones 1  a 19, caracterizado por hacerse reaccionar 
conjuntamente la amina y la citada mezcla a pH de 7 a 12.

21. - Procedimiento según cualquiera de las reivin­
dicaciones 1  a 20, caracterizado por hacerse reaccionar 
conjuntamente la amina y la citada mezcla por 1  a 24 horas.



22*“ Procedimiento según cualquiera de las reivindi­
caciones 1 a 21, caracterizado por calentarse conjuntamen­
te la amina y la citada mezcla a temperatura do reflujo por 
una hora a lo menos.

23*— Procedimiento según cualquiera do las roivindi 
cacionos 1 a 22, caracterizado por contener la amina no 
más de dos grupos amínicos primarios.

24.- Procedimiento según cualquiera do las reivin­
dicaciones 1 a 23, caracterizado por ser los grupos amíni- 
coo de la amina exclusivamente primarios.

25»— Procedimiento según la reivindicadón 24, ca­
racterizado por ser la amina una amina alifática monoprima 
ria o diprimaria que contiene a lo sumo dieciocho átomos 
de carbono y optativamente está substituida por grupos hi- 
droxálicos.

2 6. ~ Procedimiento según la reivindicación 25, ca­
racterizado por sor la amina metilamina, otilamina o n-pro- 

pilamina.
27 . — Procedimiento según la reivindicación 26, ca­

racterizado por ser la amina etanolamina.
28. - Procedimiento según cualquiera do las reivin­

dicaciones 1 a 27, caracterizado por tratarse con formal- 
dolido el producto do la reacción de la citada mezcla y
la amina, empleando de 1,5 a 2,5 moles do formaldehido por

mol do amina.
29. - Procedimiento según la'reivindicación 2c, ca­

racterizado por efectuarse a temperatura de 020 a 1102C
el tratamiento con formaldehido.

30. — • Procedimiento según la reivindicación 29, ca 
ractcrizado por efectuarse el tratamiento a temperatura
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do 50S0 a 7520.

31,- Procedimiento según cualquiera do las reivindi­
caciones 1  a 30, caracterizado por tratarse con formaldohi- 
do, a pH de 7 a 11, el producto do reacción de la civada
mezcla y la amina.

32, ~ Procedimiento según la reivindicación 31» ca­
racterizado por tratarse con formaldobido, a pH do 8 a 10, 
el producto do la reacción.

33, - Procedimiento según cualquiera do las reivindi­
caciones 1  a 32, caracterizado por tratarse con formaldolii— 
do, por 30 minutos a 2 lloras, el producto de la reacción.

34, - Procedimiento según cualquiera do las reivindi­
caciones 1  a 33, caracterizado por añadirso el formaldehido 
en forma de solución acuosa»

35’.- Procedimiento para preparar composiciones ap - 
tas para el tratamiento de los gónoros textiles.

Según se describe y reivindica en la presente memoria 
descriptiva que cotfíSsba de 22 liojjas foliadas y escritas a 
máquina por una sfola «ara.

Madrid, a 1\5 de diciembre do 1969» 
p.a.

*
(¡rroadoi JOSE MJOlUGUK
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