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^ t a  iavencién ae refiere & un procedimien­

to pare la preparadla Ae derivados Ae alnidén relativa­

mente no viseóse*. Se refiere también & la preparacién 

A# derivados Ae mlmidéa que sea especialmente Atile* ea 

el tratádsete Ae Mío* para amentar saz propiedades 

física*.

1* presente invención proporciona un proce­

dimiento para preparar un derivado Ae almidón relativa^ 

mente no viscoso# que comprende reticular un aia&A&a Ae 

bajo punto Ae ebullición y hacer reaccionar el elaiAén 

retlcalaAo resultante coa un anhídrido policarboxíllco# 

a un pS Ae desde aproximadamente 8#0 a aproximadamente 

19,0^ proporciona también el derivado de almidón resul­

tante do este procedimiento# yn método Ae utilizar dicho 

derivado para aprestar fibras# y las fibras resultante*.

SI almidón y los derivados de almidón se 

utilizan por la industria textil cono apresto de recu­

brimiento para reforzar lo* hiles de urdimbre y mejorar 

su resistencia a la abrasión durante su tejido. Sute 

procedimiento de apresto se llama frecuentemente encola­

do de la urdimbre, los Míos hilados a partir de fibras 

cortadas# tales como el algodón# son encolados en urdim­

bre con disoluciones de almidón para aumentar la resis­

tencia mecánica y la resistencia a la abrasión del hilo# 

y  pera reducir la pelusa del hilo pegando las fibras su­

perficiales salientes al cuerpo del hilo. 1-or medio de 

esta accién# la resistencia del hilo es aumentada un 

ia-%9%# y la mayor rigidez facilita el manejo cuando ee 

inicia el paso de la urdimbre a través del telar. Bar* 

conseguir estas acciones# se aplican películas Ae apres-
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to wn forma de recubrimiento delgado sobre la superficie 

del hilo, y ha da penetrar en el hile adíe le bsatante 

pera dar una adhesión satisfactoria de la palíenla de 

apreato. Si el apreste penetra en el interior del hile,

3 data será dsnasiado rígida, la cantidad de apreste aña­

dida a lea hile# hilados es usualmente de 10-1% del pe- 

ao del hile sin apresto, aunque pueden usarse eantidadea 

más pequeSas.

Loa hilos compuestos de filamento* continuos 

10 sen eaeoledoa con almidán, almidonea modificado* química­

mente, polímeroa sintátlcos solubles en agua, o mezclas 

de estos materiales. lea hiles en filamentos sea apreata- 

doa para darles resistencia & la ábrasidn y  para agluti­

nar lea filamentos individuales. Los filamente* sen aglu- 

1$ tinados e pagadoa para avitar la foraacidn da "helas de 

pelusa", que tiene lugar cuando ae rompe un filamente 

aialado y es supurado hacia atria a le largo del cuerpo 

del hile. Si loa filamentos no son aglutinados, los fi­

lamentos rotea ae acumulan hasta que causan una madeja 

20 suficiente para hacer actuar el mecanismo de detención o 

parada del telar. Los materiales usados para apreatar hi­

los da filamentos han de penetrar por completo en el 

hile. -La cantidad del apresto que se añade a loa hilos 

de filamento* es de 3-5% del peso del hilo ain apresto,

25 y esta pequeña cantidad no causa una excesiva rigidez en 

#1 hilo.

Las disoluciones de aproato para hilos- de 

urdimbre han de tener muchas propiedades específicas.

No han de ser caras; han de prepararse fácilmente, tienen 

30 que caracterizarse por una viscosidad y un contenido de
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sólidos uniformes, Cono la operación da encolado de urdim­

bre, como le mayoría do los demás procedimientos indus­

triales, oe efeetda a le velocidad máxime pare minimizar 

le mano do obre y el velar de loe gastes generóles, les 

disoluciones de apresto han do estar exentes de tendencia 

e le espuaaciÓB; y oe deseable que sean relativamente no 

viscosas pare permitir le rápido operación anterior del 

procedimiento de encolado de urdimbre*

Pare el apresto de urdimbre se han eeaeledo 

como dtües une amplia variedad de derivados de almidón, 

además del propio almidón, Incluyen los almidones eatió- 

nicos, las dextrinas, loa alcddones modificados con áci­

dos, el hidrexietil almidón, carboximetil daidón, almido­

nes oxidados, acetato de almidón y fosfato de almidón, j31 

almidón de maíz modificado con ácidos, en particular, he 

encontrado una amplia utilización pera este fin, destinán­

dose le mayor parte del mismo a le producción de gáneme 

de algodón y mezclas de algodón-tejido sintéticos, SI al­

midón modificado coa ácidos es superior el propio almidón 

en el apresto de urJlztbre, y en motea otras aplicaciones 

textiles, principalmente -por su viscosidad reducida. Aun­

que los almidones retieul&doa son aprestos efectivos de 

urdimbre, por le buena resistencia a la abrasión derivada 

del efecto de los gránalos Machados pero no rotos de al­

midón, han de utilizaras a un contenido de sólidos relati­

vamente grande, y  dan como resultado una fibra algo frá­

gil; además, en algunos casos hay un problema de rotnoca- 

SOé

Sh objeto principal de la presente invención 

es la preparación de una composición de apresto de urdim-
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Otro objeto do la presente invención ea la 

preparaciáa da asa cca^oaicidn ralativMwnta no viaaoaa 

para al apresto da urdiabre.

Otra oblata náa da la presente invención ea 

la preparaoida da ana conpoaicidn da apresto da nrdiebre 

qne aa deriva da un alnidáa aodifieado con ácidoa y/c al- 

niddn oxidado.

Otro objeto da la presente invención aa la 

preperaciAn da ana conposicidn da apresto da wdiabve qaa 

aa aa alnidda reticnlado.

Satoa y otros objetos da la presenta inven- 

cidn aa alcanzan por nadie de na proceáiniento que con- . 

prenda hacer reaccionar aa aa&idridc policarboxilioo cwz 

aa alnidéa raticnlado da bajo panto de ebttllici&a. En 

ana realizaeidn preferida, la reacción ee llevada a cabo 

a an pH de deade aproxiaadaaente $,0 a zgwoxinadanaata 
10,0.

El alMiddn naado cono neteria prina final 

pnade ser da cnalqniar tipo. Puede aer un alwidAn da rala 

o da tipo Aa raiáy tal cono loa alaidonaa da tapioca, pa­

tata, cala earoao, aagA, sorgo caroao, batata o errarme. 

Pueda aer taa&ifn na aluiddn de cerealea, tal cono alui- 

dén de nula, trigo, arroa, sorgo o de ualu de alto conte­

nido de enlloca, Por en fácil diaponibilidad, ae prefiere 

el alnid&a de nala.

^  aladdAn de bajo panto da abuHioiAn pueda 

aer an aluidAn codificado con ^idoa o pnade aer aa alai- 

dAn oxidado.

El aluidAn nodificado por icidoa puede pre- 
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pararse per malhiere de ios varios *66060* conocidos e*- 
puesto* *n la técnica anterior. Loa métodos expuestos on 

la Patento da ioa SE.W. N* 2.967.176 con aapaciaiaont* 
adecuado*. Hno da cato* mátodos comprende calentar, a una 

5 temperatura relativamente baá*§ ana mezcla do altldán y

ácido clorhídrico e un pH en el intervalo 60 desdo aproxi­
madamente 1,6 a. aproximadamente 2,3. La reaocián *0 Heve 
a cabo dorante un periodo de tiempo tal que so obtiene un 

producto de viscosidad aproximadamente intermedia entre la 

10 6*1 propio alai&án y el agua. Bha forma preferida de expre­
sar la finidos do na alzidán modificado con ácido es en 

término* de en viscosidad de Seott, coya deterainacián se 

**¡<11— — II  RM**I*r y FM-AoH. stMoht (¡hMÂ tar Md 
Technology. 604-3 (1967). Los almidones aodifioados non 

13 ácidos do la invonoián han de tenor ana viscosidad Reott 

en el intervalo de desdo aproximadamente 33 gra*o*/40 se­
cados a aproximadamente 23 graaos/40 segundes. El alaidán 

de asís ordinario tiene nns viecosidad Roott de 12 gramos/ 

70 segando*. Corrientemente, el tiempo do la remecida de 

20 modifioacián con ácido está en el intervalo do desde apro­

ximadamente 2 a aproximadamente 10 horas, requiriendo el 
oso de un medio ácido más dábil un tiempo más largo de 

reaecián, y permitiendo un medio ácido más fuerte un tiempo 

más corto de reaecián. La temperatura de la reaocián está 

2 3' generalmente en el intervalo do desdo aproximadamente 20S6 
a aproximadamente 33^0.

Puede usarse ácido sulfúrico en lugar del 

ácido clorhídrico. Pueden emplearse otros ácidos minera­

les, pero en general en la preparacián de un alaidán modi- 

30 ficado sen ácidos se utilisa o bien ácido clorMdrieo o

13 . H .7 0 6



ácido salí&rlco*

y

Si alnidán oxidado adecuado poro aa espito 

an lo inveacián pueda proparare# por reaccián d# alnidán 

coa un hipoclorito alcalino. La reaccián #e noy conocida 

y  a# describa aa #1 tarto da aaiatler y otro# citado aa- 

tariomanta, págs. 2 3 M 4 2 .

La oparacián da raticnlaeián pnada llevare# 

a cabo con caalqniera da loe cátodo# conocido# para raa- 

lisar cata tipo da raaeciáa con al alnidán. La ratieda-

10 cián^ denoninada fraenenteoeanta anlaca cmzado, aa efae- 

táa naiando nclácnlaa indapandiantac da alnidán a traváa 

da ace grapos da hidrcxilo^ y  para aata fia airva cnel- 

qaiar nclácnla capan da reaccionar coa dea o aáa grupos 

da hidroacilo. Natos agentes da reticulación raaccianan

13 ordinariananta coa al alnidáa por nadie da ana raaccián 

da atarifieacián o da eaterificaelán. la apidarhidriaa$ 

al diáxido da butadieno y loa aldehidos aoa ajaaploa da 

agsntss da ratioulacián por atarifieacián; loa ajaaplaa 

rapraaaatatiwa da ageatas da ratioulacián por astarifi-

20 cadáa incluyan exicloraro da fáaforo, düaoeisnatos, 

clorara ciauárlco^ trinetafosfato da sodio y haxasatafca­

íate da sodio. í^ao todos actos reactivos, cuando reaccio- 

aaa con al alaldán aa fama da gránalos no gelatinisados, 

daa cono resultado ana reticulación da loe grapas ds bi-

2^ dreaeilo da la nolácula da alnidán, sa daaoniaan aa ade­

lanta an la Henoria ^agentas da raticulacián", alando o 

bian agentas de raticulacián por atarifieacián, o agen­

tas da raticulacián por aaterificacián.

La cantidad da agenta da raticulacián- que

30 ha da ntillsarsa an la iavanoián as tal que produzca na

13.11.70 - y .
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alriddn retlculado con una viscosidad da {^cott en $1 

intervalo da desda aproxinadaHanta 55 graztos/43 segundos 

a aproxihsadananta 15 granos/46 segundos# Cuando al agen­

ta da roticulucidn usado as trinatafoafato da sodio, por 

ejenplo, una cantidad adecuada asté en al iutewalo da 

desda aproximadamente 0,3 a aproximadwnta 0,7%, basada 

en al pana da alald&a caca.

La raaccldn da reticulación aa aiactda sim­

plemente wsclando al alatidén modUicadó can ácido y al 

agenta da reticulación aa un atadle acuoso, y  wanteaieado 

la tomparatwat a 5-6CCC hasta que al sroducto tiene la 

viscosidad Bcott deseada. Na ata ha da permitir que ni al 

pH ai la temperatura caen tan altea que caucan gelatini- 

sacién.

La renacida da aoilacián aa efectds par reac­

ción del almidón con un anhídrida peliearboxílico. Sata 

implica también una reacción da esterificsciÓn con lea 

grupea da hldvoxlla da la molécula da almidón. Lea esM- 

dridos policarboxílicos incluyen anhídridas policarbo- 

xílicea alifótieos, allciclicoa y araná ticas, principal- 

monto las anhídridas dicasboxílicaa, y  preferiblemente 

el anhídrida aalaice y  al anhídrida aucaínica. O t w s  in­

cluyan las anhídridas glutérico, itálica, trimelítioo, 

itaeónico y  citraoónico. La reacción da ecilación ha da 

sentir, preferiblenonte, a la reacción da reticulación, 

aunque an algunos caaes pueda invertirás $1 arden do as­

tas reacciones; en algunas casos as deseable permitir 

que tengan lugar siaultóneanante.

La cantidad del anhídrido polleartoxilico 

usado as tal que dé un producto que tiene un grado da

- O -
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sustitucián (3.3.) de $1 me!Ms aproximadasmnte 0,03. íl 

limite superior de D.S. as da aproximmiementa 0,3.0. SI 

valor da 8.3. indica la goBcaatrmeiáa da u n M M a a  da 

ácido poliosrboxílico por anidad do glucosa anhidra an 

la cadaaa da almidán, ciando 3§0 ai máximo 3.3. porque 

hay tras grupos da hidr<scilo por cada anidad da anhidro-' 

glucosa. Cha cantidad adecuada da anhídrido galaico 

(cuando aa ai anhídrido poiicarboxilico usado) está, por 

ajaapio, an'ai intervalo da daada aproximadamente 1,0% 

a aproximadamente 10,0%, basado an al paso da alaidán 

saco.

la raacclán dal almidán codificado con ácido 

y  raticulado con al anhídrido poiicarboxilico comprenda 

simplemente nasclarlos an un nadie acuoso a una tempera­

tura aa al intervalo da desdo aproximadamente 20ac a 

aproxinadananta 6000. La ñamóla da reacaián as general- 

manta alcalina para alcanzar los magorea resultados, y 

an un caso particularmente proferido al pH está en al 

estreche intervalo Aa 9,0 a 10,0. La rsacelán implica la 

apertura dal enlace da anhídrido con formacián da un ás­

ter aad}ra la moldada da alnidán y una molácula Aa ácido 

poiicarboxilico, y formacián da un almidán esrboxüato 

da sodio. A medida que transcurra asta raaccidn, la aci­

das puede controlarse per adlciáa da hidráxido da sodio 

acuoso.

El reaccionante da anhídrido policarboxilleo 

pueda ser adadido a la mezcla de raaccián cono tal, por 

aj. an forma da briquetas, o an forma da una disoluoián 

an acetona, o cloroformo, c alg&c otro disolvente inerte. 

Be prefiere la acetona.

- 9 -



La reacción transcurre mejor en medica con­

centrados, y  es preferible que la meada de reacción 

ccntenga tan pesa agua, a otros medica de suepeneión, 

cerne se requiera para permitir un maneje soaveniente*

30a mésela de reacción que eoatiene $ %  de agen produce 

une reacoión muy eficiente* Lee mezclas mecos concentra­

da*, es decir* que contienen 76-80% de agua, con, sin 

embargo, adecuadas para loa fines de la invención*

La preparación de las eomposicionee de la 

invención es ilustrada por medio de los siguientes ejem--' 

pío* específicos:

I
P R E S A M E  n g . A L ^ M  maiyiCADO OQa ACID6

IMa suspensión acuosa de almidón al 41% es 

tratada a 33*0 con ácido sulfúrico acuoso al 3 %  duran­

te 7 horas* 31 producto se neutraliza con hidróxido de 

sodio acuoso al 6% hasta un pK de 4,5; la mezcla neutra­

lizada tiene una viscosidad Scott de 35 graaos/37 segun­

dos y  una fluidez do 48*

BK382M) I I

Se repite el procedimiento del. Ejemplo I 

usando una cantidad correspondiente (para producir el 

misan p!I) de ácido clorhídrico* El producto resultante, 

por neutralización hasta un pH de 4,3 coa carbonato de 

sodio acuoso al 18%, tiene una viscosidad de Scott de 

33 graaos/54 segundos y una fluidez de 48.



n a n e a n

l&a suspansidn aeuoas Aa almiddn al 41%

(100 parta#) as tratada a 13,600 coa 2,6 parta# da clo­

ro *a forma Ao ana disoluciAa acaoaa alcalina orna con- 

3 tiaaa 13,8% da cloro y  4,2 da hidráxido da sodio. 3a#-

pata da 2 horca, la acacia da reaeoián tiaaa ana visco- 

aMad Scott da 40 graaos/$4 segundos. El prodocto aa 

aautralisa basta p5 da 6,1 coa Acido aalfdrico acuoso 

al 9 % ,  y daspuAs aa tratado coa 0,4% da bisulfito da 

10 sodio.

EJSKPL6 IV

Uaa Aisolacida da 4$,4 bg. da hidrdxido da 

sodio aa 2280 litros da agua aa adada a 11350 hg. (d.a.) 

13 dal aatarior aladdda modificado coa Acido, y  so agita

mientras sa añada una diaoluai&t da 36,2 bg. da trimata- 

fOafato da aodio aa 1140 litros da agua. la temperatura 

da la masóla sa mantiene a 49-3200, agitando al miase 

3 tiempo, Atiranta 0 horas. 31 producto raticulado rcaul-

20 tanta tiene osa viscosidad Scott Aa 23 graaos/72 sagua- 

doa.

3^ Oha masóla Aa ICO grasos del producto da al-

23 midAn modificado con Acido Aal Egaaplo I sa matóla con 

1 %  partea da disoluai&a acuosa do hidrdsidc da sodio 

al 0,6% y  0,04 partos Aa epiclorhidrina. la auapaasidn 

raaultanta sa agita durante 16 horas a una temperatura

33 . Aa 23*%oac, para producir al alaidán medificado con
30 Acido y  reticulado deseado.

13.11.70 11 —



RJgMPaO VI

Ĉ na mezcla a# 6*353 partea (3.a*) del almi­

dón modificado con Acido y  reticulado obtenido como en 

el Ejemplo IV ea tratada en porciones con ana disolución 

3 de 232 partes de anhídrido maleico en 434 partes de ace­

tona* SI pH ee mantiene a aproximadamente 9*0 por adi­

ción de hidróxido de sodio acuoso* La reacción deeeada ee 

completa en cuestión de minutos despude de la adición de 

la última porción de anhídrido maleteo, deepuós de le 

16 cual el producto ee neutralizado hasta un pS de 7 por m- 

diciÓn de Acido sulfúrico acuoso* El producto resultante 

tiene un B*s* de 0,04*

H ^ n s L m

1$ Se repite el procedimiento del Ejemplo V

empleando anhídrido suecínieo en lugar de anhídrido aa- 

leieo* 31 producto resultante tiene un D*S* de 0,0$.

la aplicación del producto de esta inven­

ción a fibras se realiza ordinariamente por medio de una 

26 suspensión acuosa hecha pasta o cocida, que contiene

desde aproximadamente 60 a aproximadamente 239*6 gramos 

de producto por litro de suspensión*

Como ee ha indicado anteriormente, el p8 

al que ee lleva a cabo la reacción con el anhídrido po- 

25 üearbexilieo es un factor importante en la preparación 

de una composición superior de apresto de urdimbre*

Cuando se usa anhídrido maleico como anhídrido pclicarbo- 

xílieo el pH óptimo es de 8,8, y por consiguiente se pre­

fiere llevar a cabe esta reacción a un pS de desde apro- 

30 Rimadamente 8 a aproximadamente 9* 3b obstante, a ua pK

13.11*70 12-



de 10, sanque la viscosidad as sis alta, por eg. ?60 cen- 

tipoises a 8% da sdlidos y 87,860, al producto es 

efectivo, requiriíndcse na* cantidad ralativanante peque­

ña para dar Manas oaracterístieM da apreato da ardía- 

3 bre. SI producto resultante tiene una viscosidad Brooh-

field da 400 centipoisea a 12% da salidos y 87,866; adenís, 

asta producto aa carao tari sa per un grada relativamente 

alto da estabilidad da la viscosidad. Cuando aa tapies 

anhídrido aueeínlco cono anhídrido policarberí lico, al 

10 pH dptlmo aa 9.3.

loa productos preparados cono en loa ggea- 

píos V y  VI, cuando con soaatidoa a anaayo para datami- 

nar su afectividad co&o agentas da apresto an una ñauóla 

83/3$ da poüfster/algoddn, a un nivel da adlcldn dal 

15 12%, no causan problesas da aspunacidn, descostrado, con-

galacidn c retroceso. Manís, dan M a n a  resistencia a la 

abra sida o las fibras tratadas.

todas las partas indicadas en los egeaplea y 

sn la Manarla son en paso, si no se indica otra cosa.

2$ sata solicitud, que corresponda a la presen­

tada en astados unidos de anSrica al 1 de octubre da 

1969, bajo el sdwaro 862.969, ce acoge a los beneficios 

del articulo 31 del vigente Estatuto sobre Propiedad In­

dustrial.

13.11.70 13-
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loa punto# da iavoneidn propia y  nueva qu# 

sa presentan para qu# sean oblato da la presante aolici- 

tuá da patenta da inveneidn an Espada par VBINTS anca 

aon laa aiguiantast

I*- CU procadiciemto para preparar un dari- ' 

vado da alaidda rolntivamanta no viscoso, caracterizado 

porque comprenda reticular un alaiddn da bago punto da 

ebullicida y hacer reaccionar al alaiddn raticulado re­

sultante can un anhídrida polioarboxilico * un pH desda 

aproximadamente 8.0 hasta apwadmadamente 10,0*

2. - BU proeadimiantc aagdn la raivindica- 

oída 1, caracterizada parque al alaidSn da baja punta 

da ebullicidn aa un almiddn modificado coa ácido u oxi­

dada.

3. -  8b proceáiaieato sagdn laa reivindica­

ciones 1 8  3, caracterizado porque la parecida da rati- 

culecidn ca afoctda con trimetafosiato ¡3a codio apiolar- 

Mdrina u oxicloruro da fdefcro.

4. - SU procedimiento aeg&n la reivindica- 

cid# 3, caracterizada parque al alniddn modificado con 

deida an preparado calentando una mésela da alaiddn y 

deido clorhídrico o sulfúrico a una tomperutura dentro 

del margan da aprexiaadaaente 33C a aproximadamente 33^8, 

a un pH dentro del margen da aproximadamente 1,0 a apro­

ximadamente 3,3, durante 3 a 10 horas.

— 14 —



5*- Un procedimiento según la raiviBr!icar­

io

15

ci6n 4, caracterizado porque el alaidAn modificado por 

Acido tiene una viscosidad de Scott de desde apreximda- 

ment* 55 granos A O  segundos hasta aprcximademente 25 

sreaoe/40 segundos.

6. - Un procedimiento según ana cualquiera 

de lea reivindicaciones precedentes, caracterizado porque 

el anhídrido poliearboxilico está seleccionado entre un 

anhídrido carboxilico &lifAtico, un anhídrido carboxíli- 

co alicíclicc o un anhídrido carboxilico aros&tico.

7. - Uh procedimiento según la reivindica­

ción 8, caracterizado porque el anhídrido policarboxili- 

co es anhídrido salaico o anhídrido succinico.

8 . -  UN PRCSE3IMIENTÜ PARA PREPARAR UN DE­

RIVADO SE AláSIBOS.

Tal y coso se ha descrito en la ¡Xemoria que 

antecede y con loe fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escritos 

a máquina por una sola cara.

SáP%
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