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MEMORTIA DESCRIPTIVA

de una Patente de Invencidén a nombre de:
BENCKISER-KNAPSACK GmbH., de nacionalidad
alemana, domiciliada en 6802 Ladenburg/
Neckar, Am Hafen 2 (Alemania); por:
YPROCEDIMIENTD PARA EL TRATAMIENTO PREVID
DE MATERIAL FIBROSO A BASE DE CELULOSA NA

TURAL"M,

Y Objeto del presents invento es un procedimiento pa-

ra el tratamiento previoc de material fibroso a base de celulo-
sa natural en bafios de tratamiento alcalinos.

Fibras a base de celulosa natural, especialmente
de algoddn, son liberadas, en gran parte antes del blanqueo,
de la tincidn y de la estampacidn, de las sustancias grasas,
colas, pectinas y ligninas naturales, de los restos de césca-
ras de semillas asi como de las impurszas en su mayor parte
oleosas procedentes de la hilatura y de la tejeduris, dado
gque tales sustancias acompafiantes perturban de modo extrazor-
dinariamente intenso a los procescs de apresto citados.

Estas impurezas son eliminadas usualmente por tra~
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tamiento alcalino con carbonato de sodio y/o con sosa céustica
bien sea al someter a ebullicidn en aparatos abiertos o al
tratar con lejia en recipientes cerrados bajo presidén y a tem-
praturas hasta de 135¢C, La duracidn del tratamiepto oscila,
seglin el tipoc del género en crudo y del procedimienfc utiliza-
do, entre algunos miﬁutos y 5 u 8 horas,

Usualmente, a estos bafios de tratamiento alcalinos
se afladen ademés agentes auxiliares apropiados, tales como
pdlifosfatus de metal alcalino y/o agentes humectantes. .

Ademés, en la DAS 1,273.4B81 se describe un procedi-
miento para el blanqueo de material fibroso a base de celulosa
natural en ausencia de agentes oxidantes, en el cual se emplea
4 hasta 13% en peso de NaOH y 1 hasta 4% en peso de polifosfatos
de metal alcalino y/o Acidos aminopolicarboxilicos, tales como
fcido N-hidroxietilendiaminotriacético &cido orto-ciclohexilen-
diaminotetraacético, &cideo nitrilotriacético y dcido etilendiami-
notetraacético,

Se ha encontrado ahora que se pusde llevar a cabo
un tratamiento previo especialmente huenc y cuidadoso de las
fibras, si a los bafios de tratemiento se afaden &cidos amino-

aleohilenfosfénicos o sus sales de la férmula general

R oH
I:;N - CH, - pZ o
Ry \OH
L) R, + R, =-CH - Pé’ﬂg
’ N

OH



10

15

20

OH
/OH /CHZ - ,P=\ 0
2R, =~CH, =-PZ 0 yR, =~ (CH) =[N = (CH) -~ N | QH
1 2 N 2 2°x% 2°x y R3
R.
OH
en que R y Ry o significan ambos -CH, - Pz 0 8
H

OH
- CH, - PZZ°0 y H, o significan ambos H; % es 2-3 e y es 0 - 4.
H

. _.0H
< 0o

OH CH, =
_ ’//’ AT N
3.) Ry = .- CH, \uu Yy Ry = - (CHy), -E:H-l’:H N\R_ . OH
- R, Ry 6

en qug R4 es Hy R5 es un grupo alcohilo o (R4 + RS) es un grupo
alcohileno, z =0 & 1y R, es H o ~CH, PUaHZ. Asi, se pueden uti-
lizar en calidad de Acidos aminoalcohilénfosfdnicos por ejemplo .
Acido aminotrismetilenfosfdnico, Acido dietilentriaminopentametilen-
fosfénico, Acido propilendiaminotetrametilénfosfénico, &cido eti-
léndiaminotatrametilénfosfénicu, dcido 1,2-ciclohexan-diaminotetra=
metilenfosfénica, cido l-aminometilciclopentilamino-(2)-tetrame-
tilenfosfénico, y en calidad de compuesto nitrogenado se pueden
utilizar los 4cidos l-hidroxialcén-1,l-difosfénicos, sus sales de
metal alcalino y sus derivados.

l.os mejores resultados se obtienen cuando estas
sustancias son incorporadas en el bafo de tratamiento en una can-
tidad de 0,3 a § g/litro, preferiblemente ds 2 g/litro.

Ademés, se ha mostrado que para la presente finali-
dad se pueden emplean tambifn mezclas de fcido fosfbnico con otros
agentes formadores de complejos orgénices y/o inorgénicos, tales

. . . £ . . £ mpand .
como acidos aminopolicarboxilicos, por ejemplo 8cido etilendiaming
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tetraacftico, &cido nitrilotriacético y f&cido glucdnico. Un
agente muy especialmente ventajoso lo aporta la mezcla ée los
acidos fosfdnicos citados con polifpsfatos de métal alcalino,
Estos (ltimos, empleados por si solos, tienen la desventaja
de que experimentan una hidrdlisis en el bafio de tratamiento
alcalino a las temperaturas reinantes entre 90 y 1408C y de
este‘mado.piefden parcialmente su capacidad de fijacidn dar '
complejos frente a cationes perturbadores, tales como‘caicio,
hagnésio;‘etco, que también estén éontanidos en sl género que
ha de ser tratado, lo cual no ocurre en el caso de los &cidos
fosfdnicos.
El efecto de los Acidos fosfdénicos es reforzade

adicionalmente por laz presencia de polifosfatos de metal al-

calino de la f6érmula general

Me P O
N2 n In+l

en que Me puede ser un metal alcalino y n puede ser un nilmero
de 2 hasta ©% , tal como pirofosfato sddico, tripolifosfato
sédico, tetrapolifesfato sddiceo y sal de Graham, dado que en
este caso su capacidad dispersante, su capacidad emulgente y
esbecialmente su capacidad portadora de suciedad desarreollan
un efecto favorable. De pof si, son posible numerosas posibi-
lidades de variacidn en la proporcifn de mezcla entre Acidos
fosfénicos y otros agentes formadores de complejos, pero se
ha mostrada como la mejor una proporcifn de mezcla de &dcido

fosfbnico a los otros agentes formadores de complsjos que se

encuentra en 0,25 hasta 4:1,
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También se pueden afadir agentes humectantes al bafio
de tratamiento con lejfas o de tratemiento de ebullicién. En
8ste caso sntran en énnsideraciﬁn todas las sustancias usua-
les, que son.activas en medios alcalinos y que son compatibles
con los fcidos fosfdnicos y los agentes formadores de comple-
bs, tales como agentes humectantes anidnicamente activos o
no iondgenos asi como mezclas de los mismos. En calidad de
sustancias anidnicamente activas sirven por ejemplo los alco-
hil-arilsulfonatos, productos de condensacidn con acidos gra-
so8, productos de desdoblamiento de proteinas etc. asi como
sus sales. Productos no iondgenos son por ejemplo aductos de
oxido de etileno can aleoholes grasos, amidas de &cidos gra-
sos, alcohilfenoles, etc,

La ventaja especial del procedimiento de acuerdo
con el invento consiste en que con €1 se puede llevar a cabo
un tratamiento previo muy cuidadoso, disminuyéndose solo limi-
tadamente los valores del grado de polimerizacidn media (PM),
siendo apreciablemente elevadoc el gradoc de blancura y siendo
relativamente bajos los indices de ceniza,

Dado que los ataques quimicos influyen sobre la ce-
lulosa mmtural de modo que las cadenas, segdn el tipo de la
sustancia quimica y la intensidad de su accidn, se tompen en
trozos fraccionarios mds o ménos largos, se midieron los va-
lorxes de PM, dadﬁrque esta medicidn constituye practicamente
la (nica posibilidad de proporcionar datos numéricos acerca

de la extensidn de la degradacidn de las cadenas de celulosa.



10

15

20

25

- f -

EJEMPLOD

Algodén en crude con un valor PM de 2030, un grado
de blancura de 50,3% (medido en el Elrepho con filtro R 46) y
un contenido de cenizas de 0,37, fue tratado durante 3 horas
en un bafio de tratamiento (agua de aproximadamente 17¢ hidro-
timétricos, proporcidn del bafio 1:10), que tenia la siguiente

composicidns

1.) Ensayo comparativo con agentes formadores de complejo uti-

lizaﬂos hasta ahora de modo usual.

i g/litro de Acido etilendiaminotetraacéticé
1 g}litrn de pirofosfato sddico
2 g/litro de agente humectante consistente en una mez-
| cla de uﬁ;rcducto de oxietilacidn de un alco-
hol graso, un alcohilarilsulfonato y un alco-
 hilsulfonato

7,7 g/litro de NaOH.

El algoddn asi tratado tenia un valor de PM de 1800,

el grado ds blancura era de 77% y el contenido de cenizeas

era de D,68%.

2.) 0,7 g/litro de &cido amino-triswmetilenfosfdnico

1,3 g/litro de tripolifosfato de sodio

1,0 g/litro de agente humectante consistente sn una mez-
cla de un fenilsulfonato con un producto de
oxietilacién de un alcohol graso.

1,0 g/litro'de ditionitroc de sodio

20 ml/litro de NaOH =l 50%,
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El algoddn asi tratade tenia un valor de PM de
2030, un grado de blancura de 75% y un contenido de cenizas
de 0,68%.

Tal como lo muestran los dos sjemplos, en ambos ca-
sos el contenido de cenizas es practicamente igual y el gra-
do de blancura no es diferente de wmode digno de wencidn, El
valor de PM del ensayo ndmerc 1 ha descendido en 230 unida-
des, mientras que en el Ejemplo de acuerdo con el invento se
pudo mantener el valor de PM del géneru en crudo. De este mo-
do se muestra inequivocamente que es posble de acuerdo con
el inventa un tratamiento previo muy cuidadoso del algoddn.

Algoddn en crudo con un valor de PM de 2100, un gra-

do de blancura de 56% (medido en el Elrepho con filtro R 46)

y un contenido de cenizas de 0,40% fue tratado durante 2 1/2 horas

a 100¢C en un bafo de tratamiento (proporcién del bafio 1:10)
que tenia la siguiente composicidn, trabajéndose en un caso
(a) con agua destilada y en otro caso (b) con agua corriente

de aproximadamente 172 hidrotimétricos.

3). ayhb

1 g/litro de acido etilendiaminotetrametilenfosfdnico

1l g/litro de ditionito dé sodio

1 g/litro de tripolifosfato sddico

1 g/litro de agente humeﬁtante gonsistente'en una mez-
cla de un fenilsulfonata con un producto de
oxietilacidn de un alcohol graso.

20 ml/litro de NaOH al 50%.
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El slgodén tratado de acuerdo con 3a y b tenfa un va-
lor de PM de 2050 o de 2000; el grado de blancura era de 77%

o T6% y el contenido de cenizas era de 0,12% o 0,15%,

An)ayb

0,7 g/litro de &cido l-hidroxi-alcan-~l,l-difosfénico
1,3 g/litre de tripolifosfate sddico
1,0 g/litro de ditionito sddico
1,0 g/litro de agente humectante, consistente en una
mezcla de un fenilsulfonato con un produc-
to de oxietilacidn de un alcohol graso
20 wml/litro de NaDH al 50%.

El algoddn tratado de acuerdo con 4a y 4b tenia un
valor de PM de 2025 o de 2000; el grado de blancura era de 7%
o 75% y el contenido de cenizas sra de 0,12% o 0,13%,

Algoddn en crudo de la misma calidad fue tratado co-
rrespondientemente a los Ejemplos 3 y 4 tambiin bajo condicio-
nes de AT (1302C) durante una hora y con una cantihd reducida
a 10 ml/litroc de lejfa de sosa al 50%, y en este caso se oh=-
tuvieron los siguientes valores:

El tratamiento anélugamenta a los ejemplos 3a y 3b
proporciond un valor de PM de 1850 o 2000; el grado de blancura
sra de 72% o T1%; y el contenido de cenizas era de 0,1% o 0,25%.

'E1l tratamiento de acuerdo con los ejemplos 4a y 4b
aportd un velor de PM de 1900 o 2000; el grade de blancura era

de 73% o 71%; el contenido de cenizas era de 0,1% o 0,15%,
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5,) Para la comparacifm adicional se tratd el mismo algoddn
en crudo, de acuerdo con un procedimiento que era consi-
derado hasta ahora come &ptimo, en un bafo de tratamiento

(agua destilada) que caontenia)

3,4 g/litro de &cido etilendiaminotetraacético

1,6 g/litro de ditionito de sodic

1,0 g/litro de agente humectante'consistente en
alcohilensulfonato, alcohilarilsulfonato y
un productc de oxietilacidn de alcoholes
grasos,

20 ml/litro de NaOH al 5D%.

Después AE un tratamienté durante 2 1/2 horas a
1002C se midid un valor de PM de 1775; el grado de blancura
era de 75% y el contenido de cenizas era de 0,15%.

Después de una duracidn de tratamiento de 1 hora
a 130¢2C se obtuvo un valor de PM de 1750; el grado de blancu-
ra era de 70% y el contenido de cenizas exra de 0,14%.

Los resultados indicados precedentemente en todos
los ejemplos se obtuvieron en forma dé va;n:es medios en cada
caso de 4 determinacignes,

Tal como se puede observar de los resultados, en los
ensayos de tratamiento de ebullicidn y de tratamiento con le-
jia; que se llevaron a cabo utilizando conjuntamente cantida-
des relativamente pequeRas de los &cidos fosflnicas citados,
a pesar de los indices de cenizas y de los grados de blancura

extraordinariamente favorables, se produce una degradacidn de
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las cadenas de celulosa tan minima, que se expresa en los va=-
lores de PM, que en comparacifn con los daffos producides por
el mode de trabajo hasta ahora considerado como dptimo cons-
tituye ﬁna mejora del procedimiento que no puede ser despre-
ciada, que en cuanto al efecto no se puede deducir solamente

de la capacidad de enmascaramiento de los &cidos fosfdnicos.

cmmmem N DT A e

Se reivindica como nuevo y de propia invencidn:

l.~ Procedimiento pars el tratamiento previo de ma-
terial fibroso a bass de celulosa natural en bafos de trata-
miento alcalinos, caracterizado porque al bafio de tratamiento

se afiade 4cido aminoalcohilenfosfdnico y/o 4cido l-hidroxi-

"alcohil-l,l~difosfdnico, o sus sales.

2.~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, carac~
terizado porque el bafio de tratamiento contiene adicionalmen-
te agentes formadores de complejos orgdnicos y/o inorgénicos,
tales como polifosfato de metal a;calino, dcidos aminopoli-
carboxilicos, 4cido citrico y Acido glucdnico, o sus sales.

3.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1l y 2,
aracterizado porque se afiade una cantidad de 0,3 hasta 5g/li§ra
preferiblemente 2 g/litro del bafio de tratamiento,

4,~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 hasta
3, caracterizada porque los aditivos se emplean sn una propor-

cidn de mezcla de Acido fosfdnico a los otros agentes forma-
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dores de complejos de 0,25 hasta 4:1.

5.~ PROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO PREVIO DE MA-
TERIAL FIBBUSU A BASE DE EELULGSA NATURAL . |

Tal como se describe y reivindica en la presente
Memoria Descriptiva, que consta de once hojas escritas a mé-

guina por una sola cara.

wadrid, 44 MAR 1971
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