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Esta invencifn ss rofisvre a un procedinien-
to pars lg proparacidn de dorivados de alnidén relativee
monte no viscosos. Ss refiere tabifa & la preparacidn
de derivedos de s1middn gue son especialmente fitiles en
el tratamtento de hilos para mumentsr sus propledades
tisicos,

la presente invencidn proporctons un proces
dindents para preparar un derivado de alnidbén relativa-
mente no vlocoso, que comprends reticular un aleidfn de
brjo puntoe de am;lici&n ¥ hacer reaccionsr sl alnidén
reticuladc respltante con un anhidrido poneurboxiiuo.
a w p2 do dende aproximsdaments 8,0 a aproximadanents

10,04 proporeiona teobién €l derivado de almiddn resul-

tante do este procsiimients, un método de utilizar dicko
&mnmb pars aprsstsr fibras, y las fidbras reasultantes,
E1 almidén y los derivados de slaidén se
utilizan por la 's.ne!\ut:&a textil como apresto de recuw
bristento para reforgar los hiles de urdinbre y mejorar
su resistencia n la sbrasién durante su tejida, Sute
yrocmmunté de aproste se lluma Irecusntemente encola-
do de la urdisbra. Ins hilos hiledos a partir de fibras
cortadas, tales como el algoddn, son encolsios en urdime
bre con digoluciones de alutdén para sumentar la resise
tencia mocénicn ¥ 1s rssistoncis a la abrasidn del hile,
Y para reducir la pelusa del hilo pepands las fibras sue
perficiales selientes sl cuerpo 4ol hilo. ior nedio do
sgta scciln, la resistencia del hilo es sumentaia un
10305, ¥ la wayor rigidez facilite el mansjo cusndo se
Inicia &l paso de la urdimbre s travis del telar, Sara
consagulir estas acciones, se splican pelioulas do apres-
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to en forma de recubrimiento delgedo scbre Is superficie
del hilo, y ha de penatrar en el hilo silo lo bestante
para der una adhasidn satisfectoric de la pelfouls de
apresto. Ui el apresto penetra en el interior dsl hiloe,
Sste serf demseledo rigido, Ia cantided do apresto miae
dida & los hilos hilados &= uguslmente de 1015% del pe-
80 del hllo sin apresto, aungue pueden usarse santidades
s peguedas.

Ios hilos compueszios de Iilamtmtos continucs
son sncolados con almiddn, alwidones modificedos quimica-
nante, polimerca sintéticos solubles en apus, o mesclas
de sstos matsrisles. lLos hilosm sn filasentos son apresta-
dos pura darles resistencls a la abruesidn y para eglubdi-
nar los filapestos individuales. Xos fllamentos son sglu-
tinados o pegados para sviter la formscidn de "bolas de
peluza”, gqua tiens lugar cuando we rompe un filamento
sislado ¥y as empujado hacin atrés a 1o largo del cuerpe
del hilo. 51 los filementon no son aglutinedos, los fi=-
lamentos roios 8¢ noumulan hestsa gue causan una medela
suficients para hwvor astusr ¢l mecanisno de detencién o
parada del telar, ios materiales usados pars apmstdif hiw
los do filmmentos han 4e penetrar por completo s 8l
nilo. Ia oantidad del apresto que se afude & los hilos
ds Lilamenton o8 d¢ %53 del posc del hilo sin mpresto,
¥ oaim pequefin cuntidad no cuusa una sxcesive rigidez en
#1 hilw,

lag diascluciconos de spreato para hilos de
urdisbre han de touer muchas propilodades espasificas.
¥o hen de sar caras; han de prepararse ffcilmento, tienen
que ocareacterisarse por une viscosidad y un contenlde de
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s51idon uniformes. Como la operasién de encolado do urdime
brs, cono la umayoria de los demés rrocedimientos indus-
tricles, sa efectlin o la velocidad méxima pava minimizar
la mano de obra ¥ el valor de los gastos generales, las
dlooluciones de apresto hm‘ da estar sxsntas de tandencis
2 la espunacidng y oo dosesble que sonn relativamente mo
viscosas para permitir la rpida operacifin anterior del
procsdiniente de entolodo ds urdimbre.

Para ol aprests de urdimbre se han ecsiialado
como #tiles une amplis yariedad de derdivados de alwiddn,
adends del propio almiddn, Incluyen los slmidones catide
nicos, las dextrinss, los slmidones nodificados con fci-
dom, o1 Mdroxietil alntdén, carboximatil almidén, almido=
nen cxidadon, acatato de almidin y fosfato de almiddn. 21
ainidén do naiz moditicado con Beidos, on partisular, he
encontrade uns anplias utilizacidn para este fin, dectinkne
doss la mayor gaﬂzo dol mismo e 1a produccidn ds gineros
de algodfn y merclas de algodfne=tejlic sintéticos. XX al-
niddn mediziendc con fcidos ea superier al propio almddén
ax ol apreste d¢ urdiwbre, y on muchas otras aplicaciones
toxtilesn, yrinniymenw oy sy viscosidad reducidae Autw
gue los nlmidones retioulados son aprestos efectives de
urdinbre, »or la busna resistensiu a lu shrasiln dariveds
del efecto de los grinulos hinghados pero no rotos de al-
nidbn, han de utiligarse a un contenido de sflidos relati-
vamsnte prande, ¥y dan come resultado una fibre alpo fré-
gils adends, on algunos casos huy ua problema de rotroce-
804

n objeto principal de la presente invenoién
es 1s praparacidn de una coapooicidn de apreste dw urdine
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Otro objets de la prossnte invencidn sz la
preparacién de una compesieidn relativamente no viecosa
para sl aprests d4e urdimbre,

Otro objeto miis de ls pressnte invensisn es
1s preperacifn de una composicién de apresto de urdisbrs
que 3¢ deriva 4o un alnidén modificado oom dcidos y/0 sl=
uidén oxidado,

Qtro objeto de la presentoe invencidn en la
preparacidn ds una coaposicidn de apresto de urdiabre que
s un alaidén reticulado.

Zstos y otron oblstos de la presents inven-
eibén se alcanzan por medin de ug procsdiafento gue some
prande hacer reaccionor un snhidrido polisarboxf{iicc con
un alaidén reticulade de bajo punto de sbulliciln, n
uns realisaciln praferida, la resccidn es llevada & cabo
s un pd de Aesde sproxizadamente 5,0 a aproxinadomante
10,0,

Bl alwpiddn usado como materis prims final
pueds ssr de cuslquier tipo. Fueds sor un alniddn de rals
o de tipo ds rafe; btel como low almldones de tapioes, pa-
tats, mafx coroso, sagl, sorpo ceroso, batata o arrurrus,
Puede ssr tsablén un alnfdén de cereales, tol como almie
&a 4e mafs, trigo, arrox, sorgo o de saix de alto sontee
nido ds axilosa. Por su féeil dlsponibilided, ge profiaere
sl aimidfn de mais.

21 aizddén de baje punto ds sbullicibn pueds
ser ur alsiddn modificado con foidos o puede ser un almi~
dén oxidado.

£l aluidbn modificado por feildos pusie pree-
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pavarse por cualquiera do los varios mfitodos conocidon exe
puestos sn ls téonica entertor. Ios métodes expuestos en
la Patonte de los EE,UU. ¥® 2,967,178 mon espasialmente
adecvadog. Uno de estos alStoldos comprenie cxlentar, a uns
terparatura velativanente baja, usa mezcla de alzidén y
foido elorhidrico & un pif en el intervalo de dosde aproxie
sedononts 1,0 & aproxizedaments 2,5, Ia rsacciln se lleva
n ceby durante un periode de tiswpo tal que se obitisne un
producte de vincosidad aproximsianente intersedia emtre 1a
dsl proplo aleiddn ¥y el agus, Una forma preferida de expro«
sar la fluldez de uwn alwmiddn modificado con &cido #s en
térrines de su viscosidsd Je Scott, cuya deterzinaciln ae
explica on II Whistler y Paschall, Starch: Chemistry and
Dechnology, 604«5 (1967). Ios almidones modificados von
82idos de lx lovenciln hen de Soner una wiscosideld Scott

on 81 intsrvalo de desds sproximndamente 55 gramos/Al se-

punlos & aproximadamente 25 gramos/40 segunfiocs. 21 aluiddn
de uale ordinaric tiene una viscosidad Zaoth de 12 gramos/

. 90 segundos. Corrientemente, el tiempo de la reacoidn de
20

modificacién oon &clfo osté en el intarvals de desds aproe

 ximadsmente 2 a sproxinadamente 10 horas, requiriendo sl

uso de un modio Scido mis A6bil us tiempo més large de
teueei&n. y pormitiends un modic Scide mis Inerts un tiespo
nfz corto de reacciin. la tempsratura de la resccidn estd
pongraluente an ol intorvalo de deado sproximadumente 2080
g aproximadamente 5590,

Puede usarse fcido suiffirico en lugar del
deido olorhidrico, Pueden omplearse otros écidos miners=
les, perc on genersl en ls preparaciin de un alaiddn modie
ficado sen Scidos ae utiliza o bien #sido clorhidrico o
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beido sultfirico,
£l alnidin oxidaio mdecuado parn en empleo
on la invensiln puede proparsrss por rescoifn de almidén
aon un bipoclorito alcalino, La reacoidn es nuy comooida
5 y s deseribe en el texto ds Whistler y otros citedo ane
teriorments, phge. 258-242,
La oparscifn de reticulaciln puade llevarze
& osbo con cuslquiera de¢ los métodos conccidos para ress
Isar este tipo de resccidn con ol almidfn. le reticula-
10 oifn, dencxinsda Irecuentemsnts enlace cruzado, se efao-
tha wniendc molfculss indepeniientes de alumidén s través
de sus grupos de hidroxilo, y para sste fin sirve ¢usle
quier molboula oapaz deo reacoionsr con dos ¢ nis grupos
de hidroxile. istos agentes de rebloulacisn reacoionsn
15 ordinariensnte oon ol slnidén por medic de una reaceidn
4o sterificuciln o de esterificacifn, la epiclorhidrina,
ol 4i8xido de dutadiens y loe aldehidos sen ejamplos de
sgontes s reticulanidn por sterificaciSa; los sjenplos

. representatives de agentes de reticulscidn por esterifiw

20~ Sefién incluyen oxicloruro de féaforo, diisccianstos,

’ slorure oismfirivo, trimetalosfato do0 203f{o ¥y hexmsstialomw
fato de podle. Como todos estos reactivos, cuanlo resceiow
nan con sl almiddn an forma de grémules no gelatinizados,

: dan como resultado una réticulacidn d¢ loe grupos de hiw
25 droxilo d¢ la molécula de almidén, se denominan sn adee
lante an lx Memoria “sgentes de retioulacidn®, siendo o
bien apentes de¢ reticulaciln por eterificacifn, o sgen=
tes de retioulmcibn por esterificacién.
ls cantidad de agente de reticulmeiln que
20 ha de utilisurge an la invenoidn en' tal que produscs un
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aleidén raticulado con una viscosidad de Gcott en el
fntorvalo de desde aproxiuadamsnte 55 grazos/A0 segundos
a pproximadawente 15 grawes/40 segunios. Cusndo el agene
s 48 rotionlucifn vusdio es trimetafoafate de sodiv, por
ajevrlo, una esntidad adecuada esté en ol inkervalo de
deade aproximsisnente 0,3 a aproxinadamsnte 0,7#%, basala
on 8l peso de slnidfn seco,.

In reaceién de reticulaciin me efectia sin-
plements mezelando ol aluidén modificado con &cido y el
aponte de raticulacidn en un wedio acnaaa; ¥y manteniendo
la temperaturs a S-G0EC hasta que sl products tiene la
visconidad Scott Qesesda. Ho ae ha de permitir que ni el
o2 ni la Yemperatura sesan tan altos qus causon gelatinie
zacidn,

Ia resceiln 3o acilecidén se elfwstla por resc~

- eifn asl almidﬁg eon un anhideido polisarboxflico. dato

{mplica tombidn uns reaceibn de esterificsclilin con los
grupos 4o hidrexilo de la molScula de almidén. Jos enhi- -
dridos pelicarboxflicos incluysn snhidrides policarbo-
x{licon aliffiticon, aliefclicos y aromfiticos, principals
nonte Yoz anhidridos Alesrbex{licos, y preforidblements
ol anhidrido maloico ¥y ¢l anhfdrido sucoinico. Otros in-
cluyen los anhfdridon glutfirico, ftillecy, trimelftico,
Ataclnico ¥y citracinics. Ia resccidn de acilacién ha de
seguir, prefsriblenents, & la reaceisn de roticulacidn,
aunque en algunos sasos pusde invartirpe el oxden do es-
tas rescelones; en algunos casos es dessable psrmitir
que tengan lugar simultineamente.

La contidad del anhidrido pslisardoxflico

‘usudo es tal qus 38 un products gue tiens un grado de
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sustituoidn (D.5.) 4¢ al menos mproxiammdamsnie 0,02, R
1intts superior de D.S. ez de sproximsdsments 0,10, 31
valor de D,8. indica la concentracifn de unidades de
fcido policerboxflico por unidad 42 glucosa achidra en
la cadena de almidén, siendo 3,0 el mécimo 2.8, porque
hay tres grupos de hidroxilo por cads unddad de anhidrow
glucosa., Uns cantidaed adecumda de anhfdridev malelice
{cusndo es sl anhidrido policarboxilico ussdo) eatd, por
sajenplo, en el intervalo de desde aproxinademente 1,0%
a sproximadamente 10,0%, basado en el peso de almidln
85900,

Ia reaccibn del almidén modificado con doido
¥ reticulsdo con ol anhidrido policarboxflico comprende
sivplements mezclarlos en un medic aguoso & unz tempera-
ture en el intervalo de desds sproximsdamente 202C a
aproximadssents 609C, La mexsla de rexceiln es pensrale
nente aloalina para slcansar 1os mejores resultados, y
en un caso particularmente preferide el pH estd en el
eatracho intervelo de 8,0 a 10,0. La reaccifn iwmpliica la
apertura del enlacs ds snhfdrido con formacidn de un és-
tor sntve la moldoula de alzidén y une moloula 4e Loido
policarboxilice, ¥y fornscién de un simiddén carboxilato
de sodio. A medids que transcurre asta resccidn, ls nole
dez puede conptrolarse por adicida de Mdrdxidoe de sodio
2CUOB0,

‘ Bl reacoionante de anhfdrido policarboxflieo
puede sor afadido a la mexcla de resceiln come tal, por
aj. sn fornx d¢ bBriquetes, o sn forse de une disclucidn
en scetona, o cloreforme, o slglin otro disclvonte inerte.
8¢ prelisre la acetons,
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La reacoldn transeurre mejor en medioa oope
cantrados, ¥ a8 prseferible gue 1a mesxcla de reaccidn
contanga %sn pooa agum, U otros medios de suspsnaifn,
cono se vequiera para perpddir un manejo conveniente.
na nercls de resccifn gue contiens 55¢ d4e agua produce
uns reacolfn muy sficients, lLus nuzelas monus concsatra~
dan, en dscir, que conblenon -80% de agos, som, zin
anburgo, efecundss pars los fines de la invencifn,

Ie preparacidn de lap caumbsiamnel de la
inveneifn us ilusivada por medio 2e¢ los sizuienies sjeme

. plos ospecificos:

P £ I

2 ALUTION MODISIGAYO SN
Una suspeneiln scuosa 2¢ alnidln al 41% es
tratada & 532C con Scddo sulfirico scuoso al 55i durane
to 7 horas. 51 producto se neutralize con hidréxido de
aodio nevomo ol 67 hanta un p¥ de 4,5; la mescla noutra~
1izads tions una viscosidnd Scott de 35 gramos/57 Begune
dos y une flulder do 38, |

EIEFLO 1T

5s repite ol procedimiente del Zjomplo I
usande une cantided corrospondiente (para producir el
misze pH) de fcido elorhfdrice. EL producto resultente,
por asutralizseisn hasta un pif de 4,5 con carbomate de
sodio scuoao al 13%, ticne une visconidad de Scott de
59 zrenos/54 ssgundos y una fluldez de 48,

-0 -



13.11.70

15

.

&

88

, Une suapensidn scuos: da alxidén el 41%
(100 partes) ez tratada a 15,680 con 2,6 partes d¢ clo~
ro en foras de uns disolucifa acuosa wlesline que con-
tiene 13,87 de cloro y 4,2 de hidréxido de sodlc, Des~
pubs de 2 horss, la nescla de rescoidn tiene e viscoe
sidad Seott de 40 gramos/54 segundos. El producto se
neutralizs hanta PR de 6,1 con fcido eulfirieo acuoso
al 95%, y deapuls es tratude con 0,45 Ge bdisulfito de
so0dic.

TUna disolucifn do 45,4 kg. da hidrixido a»
Rodioc en 2280 litros ds sgua s¢ afmnde & 11350 kge (d.2.)
d¢l anterior almlddn modiricsdo con foldo, ¥ se agita
anientras se aiade unk disolucidn de 56,2 kg. de trimets~
fonfato de sodio en 1180 1itros de sgux. La teuperatura
de 1a mezcia se mantienw & A0-5200, agitando ) uismo
tienmpo, durante 8 horas. 3L produsto retlculado resule
tante tisns una viscoeidad Sookt de 25 grames/72 sogune

dos.

B0 ¥
, Una mescla de 100 gramos do0) produsto de ale

nidén modificado son dcide del Ljesplo 1 se mezola con
150 partes ds disolueiSn amouoss de hidrdxide de modio
al 0,6% y 0,04 partes de spioclorhidrina. la suspensiln
resultante 3¢ azits durente 16 horss = uua Yemperatura
de 253000, para producir sl aluidén modificede con
foidn ¥y retisulado dezeudn,

-]l -
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tnn mezcela 48 6,353 parten (d.s.) del almie
a6n modificado oon fcido ¥ roticulade obtenido como en
ol Zjemplo IV es tratads en porcionss ¢on wma disslucidn
5 s 212 partes do aphidrido mzleico en 423 partes de ace~
tona. EL pil se mantisne a aproximsdamente 9,0 por adie
eidn de hidrdxido de sodlo acuose, La reaccilin desesda es
completa en cusstifn de minutos despuls de la adisién de
la Sitiwa poreisn de enhfdrido maloeico, deepubs ds lo
10 susl ol producto es neutralizado hasta un pii de 7 DOr &=
d4eién de fcido sulfdrico acuoso. 5Bl producto resultante
tiene un D.S. &6 0,08,

BIERFTO VIX
15 BSe rapite el proceiimiento del HEjemplo V
onploands anhidride succinico on luger de anhf{dride wce
ledco, 21 produéuu resultunte tlene un D.8. de 0,05,
Is aplicacifn del producto de estu invenw
, eifn a ribras seo realiza ordinariamente por zadic de una
20 suspensidén acuosa hechs pasta o coclida, que contieas
degds aproximadamente 60 a aproximsdaments 233,6 grawos
42 products por litro de suspensiéa,
Como se ha indicedo anteriormente, el pH
2l qus se llsva & cadbo la resccidn con sl anhidrido po-
2s 1iesyborilico es un factor importante en la prepavaciln
de una composiciln superior de eprassto de urdichra.
Cusnde se usa sohidrilo meleice como anhidrido policurdoe
x{lteo el pH Sptimo es de 8,8, y por consiguienie 59 prew
_ fiers llevar ® oebo esba reaceldn a un pH de desde apro=
3 ximndamente 3 2 aproximadamente 9, No obsianta, a un pi

13.,11.70 - 12 -



de 10, sungus la viscosldnd os mis altx, por sj. 700 cenw
tipoises @ 8% de #Slidos y B7,30C, el produsto s wuy
efectivo, requiriéndose uns cantidad relativemente pegues
fs para der buanss carzcteristicas de aprests de urdime

5 breo. EZl producto resulitante tiene uns viscosidad Brooke
£3814 do 800 centipoises » 12% de sblidos y 87,8¢C; adends,
ente proincto %0 caraatariza por un grade relsiivaments
alto 4s estadilidad de la viscosided. Cuanio se emplea
anhidrido succfnico aomy anhidride poliearboxflico, e}

0 pHR Sptimo es 9,5.

Ioa productond preparados como on los Ejene
ples ¥ y ¥, cnando son someiidcs o ensays pura deterni-
nar su efactividad coro spentes dé apresto en una mosela
€5/35 da polifster/algodsén, a un nivel de adleiln del

15 12%, no csusuz problomas de espumacifn, descostrado, sone
golscifn o retrocese. AMenés, dan buena resistencia & la
abra sifn o las fidras tratadas.

fodas las partes indicedss en los sjemplos ¥y
on la Memeria son en pesu, si nv se indieca otra cosa.

26 Esta solicitud, que corresponde a la ragen-
tada en Estodos Thidom de¢ América sl 1 de cotubrs de
1969, bajo el nfimerc 862.969, s& acoge a los benaflcios
gel artfculo 51 del vigente Detatuto socbre Propiedad Inw
dustrial,

13.11.70 -ll=-
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RETVINDIOACTONGS

ios puntos de invoneidn propia ¥ muevs que
84 presentan para fue sean objete de la presents solici~
tud de patente de¢ invencidn en Espads por VGINTE afios
aon low siguientesy o :

1.~ Un procedimiento para preparar un derde
vado de oimiddn rolativamonts no viscoss, caracterizadc
poraue comprende reticular un slmidén de bajo punto de
ebuliicify y hacor reasceionor el alpidfn retioulado Lo~
gultante con un snhidrddo policarboxilico a un pil desde
sproxisadamente 8,0 hasta aproxinadamente 10,0.

2.~ Un procelinionte ssgln la r;i\ziﬁicp E
eifn 1, carmi:aﬂmﬁe porque el alaidén de bajo rsunt:
de ebullicidn oo un alnmidda modificado con feido u oxi-
dsdo.

' 3= Un procediniento sesin las reivindica=
clones 1 § 2, caractorizeds porque la operaciSn de roti=
sulseifn se efectiin oon trinetafosfato de sodic eplelerw
hidrine u oxicloruro de f5aforo. |

fiqe Un procadisiento sezfn la reivimilone
eifn 3, eavactorizado porgue sl alnidéa modilficado eom
fcido e preparade oalentnnde una marcla do almidén y
fclido clorhfdrico o sulfirios a una tompovatura dentro
48l morgen de aproximadanentss 520 a aproximadovente 5590,
& un pi dentrs del margen de apreximadamente 1,0 & apro-
ximadaments 3,5, durants 2 a 10 horas,
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5= Un zrocedimiento sesln la reivinilco-
eién 4, csracterizede porgus ol almidén modificado por
fcido tiens una viscosidad de Scott de desde sproximedaw
mente S5 gramos/40 sepundos hestz aproximadamoente 25
Eramos/40 segundoa.

6o~ Un pracedinisnte segln una cualquisra
de las reivindicaciones procedentes, carscterizado porgue
el anhidrido policsrboxflico satk saleccionadeo entre un
anhidrido cerboxilico alirétieco, un snhidrido carboxili-
co aliciclico o un anhfdrido carboxilico arcmético.

P+~ Ur yrocedimionto segin la reivimiice~
oibn 6, caracterizsdn porqus al anhidrido policarboxili-
¢o os anhidrido maleico o anhidrido sucecinico,

Bew UR ZROUEDIMIBNTO PARA PREPARLR TH Diee
RIVARO IE AIMIDON. |

Tal y cono so ha deserito sn la Yemoria que
antecede y con los fines gque se han especificsdo,

Eeta ¥emorls consts de quince hojus sscritas

& sfquine por una sola GRIE.
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