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ANTECEDENTES DE LA INVENCION F5 8 ;9 3 ‘? 5

Campo de la invencidn

Esta invencidn se refiere a mejoras en materia-
les que contienen fibras celulodsicas de planchado duradero
y més particularmente a un procedimiento para tratar tales
materigles celuldsicos a fin de impartir caracteristicas
mejoradas de resistencia al arrugsdo y secado uniforms con

un sacrificio minimo en las propiedades fisicas.

Resumen de la Téenica Anterior

Existe una demanda continuamente creciente de
vestidos de planchado duradero y fécil cuidado, esto es,
de vestidos que llevaen en si mismos dobleces y plisados
planchados de gran duracidn, que permenecen eseneialmente'
exentos de arrugas en el uso normal y que pueden llevarse
después del lavado sin requerir mucho o ningin re-plancha-
do.

Es bien conocido el procedimiento de lmpartir
resistencia duradera al arrugado a productos textiles ce-
luldsicos tales como algoddn por impregnacidén con una so-
lucidn acuocsa ds un precondensado resinoso termosndureci-~
ble adecuado o un agente de reticulacidn de celulosa, ususal-
mente con un catalizador apropisdo, y curado eventugl de
la tela impregnada. Tales tratamientos han sido efectivos
en mejorar las propiedades de retencidn de forma de las
telas del algoddén y han dado por resultado una demeanda muy
aumentada de telas de algoddn de "lavedo" y puesto" debido
a que éstas lleven asociados los tradicionales comodided,

susceptibilidad de lavado y economia de las fibras natura-
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-les con las propiedades de cuidado facil deseadas en el

 mercado textil de la actualidad.

Se ‘hgn obtenido propiedades de retencidn de for—

-ma particulermente satisfactorias cuando el curado de ta-
~les productos textiles tratados con resina se ha retrasado
. hasta después del cortado y cosido de la tela tratada pa-

‘ra producir la prenda de vestir acabada deseada y después

de haber dado a tal prenda de vestir la forma deseada por

planchado.

Una aproximacidn partieularmente prometedora a
la produccién de vestidos de planchado duradero de fécil
cuidado ha implicado la fijacidn en himedo de agentes re-
sistentes al arrugado formedores de resina o polimero ta~
les como precondensados de formaldehido-melamina, como se
describe, por ejemplo, en la Patente de Estados Unidos
3.138.802, cedide &l cesionario de la presente invencidn.
En este tipo de procedimiento, un sistema de fibras tal
como una tela de algoddn se protege contra una pérdida
excesiva de resistencia y se presensivilize para un tra-
tamiento de planchado duradero por fijacién de un agente
adecuado formador de polfimero b4 resistenfe al_érrugado en
el interior de las fibras mientras que éstas estén humedas
e hinchadas, pero sin alterar de modo importente el &ngu-
lo de recuperacidén del arrugado en seco o las propiedades
de planchado duradero del sistema de fibras. Las Ultimas

propiedades se imparten unicemente en el grado desesdo

‘durente un curado : en seco subsiguiente. De scuerdo con

ello, un tal procedimiento permite llevar a cabo con facili-

dad el plisado u otro conformado claro del sistema de fi-

 bres durente la confeccidn de la prenda de vestir o simi-
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lar, a continuacidén de la etapa de fijacidn en humedo y

antes del curado en seco reitardado. No obstante, los pro-

cedimientos de fijacidn en himedo conocidos hasta ahora

han requerido ususlmente la neutrelizacidén y el lavado del

catalizador de fijacion en mimedo fuertemente &cido a con-

tinuacién de la etapa de fijacién en himedo, seguidos por

secado y posterior re-catalizacidn y re-secado antes del
curado real, requiriendo asi tiempo y trabajo adicionales
de tratamiento.

Otra aproximacién prometedora a la produecién

rde prendas de vestir de planchado duradero y de cuidado

fdcil ha implicaedo exponer una tela de slgoddn acondicio- .
nede a una atmosfera reactiva de :‘formaldehido y didxido

de azufre gaseoso, como se describe, por ejemplo, en la
Solieitud de Patente de EE.UU. Num. de Serie 706.792, pre¥
gentada el 20 de febrero de 1.968, y cedids al cesionario
de le presente invencidn. No obstante, este procedimiento
da directamente por resultado una tela cursda y por tanto
no es adecunado para el tratamiento de curado retardado.
Ademas, las telas producidas por un tal procedimiento tien-

den a sufrir une pérdida de resistencia sustancial.

OBJETOS Y RESUMEN DE LA INVENCION

De acuerdo con lo anterior, un: objeto primario
de la presente invencidn es proporcionar un procedimiento
para mejorar las caracteristicas de resistencia al arruge-
do y secado uniforme de los materiales que contienen fi-
bras celuldsicas, procedimiento que evita o aminora sustan-
cialmente los problemas de la técnica anterior arriba con—

gidersados.
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Otro objeto de la presente invencidn es propor-

';eionar un procedimiento pera conseguir un balance favora-

jble entre el cuidado facil y las propiedades fisicas de
'los materiales que contienen fibras celuldsices, procedi~-
‘miento gque permite tanto la utilizacién de métodos de cu-
rado retardado como la de métodos de pre-curado.

: Todavia otro objeto de la presente invéncibﬁ.es
,proporcionar un procedimiento para mejorar la resistencia
al arrugado de los materiales que contienen fibras celu—
lésicas, procedimiento que permite la facilidad de treta-
imiento al mismo tiempo que se reduce al mi{nimo el tiempo

‘de tratamiento.

Estos y otros objeto 'de la presente invencidn re-
sultarén més comprensibles a partir de la siguiente des-
eripeidn.

De acuerdo con ello, esta invencidn proporcions
un procedimiento mejorado para impartir caracteristicas
de resistencia al arrugado y de secado uniforme a materia-
les que contienen fibras celuldsicas tales como algodén.

' Tipicamente, el procedimiento comprende(1) apli-
car el material celuldsico una solucidn acuosa que compren—
de gl menos un compuesto de reaccidn alcaiina formador de
polimero soluble en agua que posee grupos N-metilol resc-~
tivos y une sal sdélida soluble en agua que se comporta

como un catalizador de curado latente en el eventual cu~
redo en seco; (2) exponer el material en un estado hincha-
do en ague a una temperatura elevada y en presencia de for-
-maldehido a una fase de vapor que contiens un catalizador
geseoso fuertemente &cido que se elimina después por ca-

‘ lentamiento para dejar el materisl en una condicidn neutra
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o cagsi neutra, pudiendo contener la fase de vapor, por
ejemplo, didxido de azufre, écido acdtico, éeido férmico
o cloruro de hidrégeno; y (3) secar el material en prepa-

racién para el curado en seco final. Como el catalizador

~de curado latente no desempeila normalmente ninguna funeidn

esencial en el procedimiento antes de la etapa de curado
en seco final, no necesita ser incluido en la gsolucidn ini-
cial; sino que puede aplicarse més tarde a partir de un
baiio de impregnacién seperado, por ejemplo, entre la etsa-
pa de polimerizacion (2) y la etapa de secado (3). Sin
embargo, su inclusidn en el bafio inicial puede tender e
distribuirlo més eficazmente por la totalidad del poli-
mero formado en la etapa de fijeeidn y hacerlo por tanto
més eficientemente disponible en el curado final que cuan-
do se aplica en la nmisma concentracidn solo después de la
etapa de fijacidn.

El articulo de planchado duradero puede con-
feccionarse convirtiendo primepo el material no curado
geco en una prenda de vestir que tiens pliegues ds plan-
chado en caliente en ella y curando luego la prenda de
vestir (curado reterdado), o curando primero el material
y convirtiendo luego el material curado en una prenda de
vestir (precurado).

La esencia de la presente invencidn es el
descubrimiento de que pueden insolubilizarse o polimeri-
zarse compuestos de N-metilol en las fibras celuldsicas
hinchadas humedas, esto es, fijarse en el materisal en for-
ma de productos insolubles en ague o resines, por exposi-
cién a una atmésfera reactiva que comprende formaldehido

y un catelizador écido gaseoso, y de este modo controlar
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"y limiter ¥Wltimemente &l mismo tiempo el efecto debilita-
| dor que de otro modo se produce cuando Se cura en seco una
" tela tal como el algoddnm, y proporcionar une tela que pue-
f da curarse en seco finalmente sin requerir ningune apli-
é cacidn adicional de agente de reticulacidn o catalizador
;después de la etapa de fijacidn. Controlando las centide-
-dés ¥y la secuencia de tiempos relativa en la que se intro-

“ducen en el procedimiento el catalizador écido gaseoso ¥y

el vapor de formaldehido, puede conseguirse un control,
del procedimiento particularmente satisfactorio.

Se sugiere que el acido gaseoso asi introdu-
cido en el sistema promueve la fijacidén de la melamina me-
tilolada o precondensado similar en los puntos reactivos

en las fibraes celuldsicas del algodén que son inherente—

mente capaces también de reaccioner con un reticulador

tal como formaldehido. Por medio de la exposicidn del me-
terial celuldsico en la cémara de tratemiento al formal-
dehido s6lo despuds de una cierta exposicién preliminer
al catelizador &cido, se reduce la magnitud de reticule-
cién directa de las fibras de celulosa con el formaldehi-
do y de este modo se retiene mds completamente la resis-
tencia del algoddn.

De esta manera, se consigue un balance de-
gseable de propiedades fisicas ¥y de cuidado féecil, pero
8in embargo no se requiere neutraiizacidén o lavado alguno
del catelizador, y el materisl resultante es adecuado pa-
ra cualquiera de los tratamientos de curado retardado o

de precurado.

De acuerdo con la realizacidn asctuslments

- preferida de la presente invencidn, el material celulé-

-7 -
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gico se impregna primero con una solucidén acuosa que con-

tiene uno o més compuestos de N-metilol polimerizables y

una sal soluble en agua que sirve como catalizador de cun-

" rado latente, y después el materisl impregnado que contie-

ne la cantidad apropiada de humedad se calienta y se expo;

ne a uns atmosfera reactiva de didxido de azufre gaseoso

'y vepor de formaldehido a una temperatura de al menos

aproximedamente 1002 ¢, dando lugar esi a que el compuestd
de N-metilol ilegue a fijarse en el materisl y el formal-.
dehido para llegar a gquedar unido al mismo de tel modo
que sea capaz de producir la reticulacidn deseadas durante-
una etapa final de curado en seco,

En otra realizacién de la presente inven-

cidn, el materisl impregnado se expone primero a una at-

mdsfera gaseosa caliente en condiciones de humedad rela-
tivemente alta para calentar el material y optimizar la
distribucién y/o fijacidn o polimerizacidn del compuesto
de N-metilol en el sistema de fibras en ausencia sustan-
clial de formaldehido extrafio para efectuar el calentamien-
t0 y la insolubilizacidén de la resina en una sola etapa

0 en una secuencie de etapas, y el material calentado y
preacondicionado se expone después a una atmdsfera dife-
rente en condiciones de humedad inferior en una etapa pos-
terior para optimizar la fijacidn del formaldehido en el
gistema para el curado final.

Estos y otros aspectos, ventajas y realiza-

ciones de la presente invencidn resultaran més claramente

evidentes a partir de la siguiente descripcidén més deta-

llada.
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DESCRIPCIUN DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

La presente invencidn es util para tratar

diversas fibras celuldsicas naturales o artificiales so-
7 las o0 en forma de mezclass de unas con otras en diversas

~ proporciones o en forme de mezcles con otros tipos de fi-

bras. Incluyen fibras celuldsicas natursles tales como al-

godon, lino y céflamo, esi como fibras celuldsicas regene-

" rades o artificiales tales como rayén de viscosa y rayon

de cupramonio. Otras fibras que pueden utilizerse en mez-
clas con una o més de las fibras celuldsices arriba men-
cionedas son, por ejemplo, fibras de acetato de celulosa,
poliamidas (por ejemplo, nylén), poliésteres /“por ejemplo
poli(tereftalato de etileno) 7, acrilices, poliolefines

" (por ejemplo, polipropileno), poli(cloruro de vinilo),
poli(clorure de vinilideno) y poli(aleohol winilico). Ta-

: les mezclas incluyen preferiblemente sl menos 20% en peso,

y més preferiblemente sl menos 40% en peso, de algoddn u
otra celulosa natural o regenerade.

El material puede ser una tela de punto,
tejida, no-tejida, o confeccionada de cualquier otro modo,
0 bien puede aplicarse la invencidn a fibras o hilos an-
tes que éstos se conviertan en estructuras més complejes.
El material puede ser liso, doblado, plisadeo, ribeteado,

o conformedo virtualmente en cualquier forma despuds de

~ ponerse en contacto con la atmésfera que contiene formal-

dehido. Después del tratamiento completo, la tela formada

" inarrugeble mantendréd la configuracidn deseada sustancisl-

mente durante la vide del articulo, esto es, se produci~
ré una tela de planchado duradero que retendré su forma

deseada 8 través de numerosos ciclos de uwtilizacidn-lave-

-9 -
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do-secado, requiriendo poco o ningin planchado.

La préctica de la presente invencidn impli-
ca caracteristicamente el uso de al menos un compuesto
formador de polimero soluble en aguge quée posee grupos
N-metilol reactivos, formeldehido como reticuledor, y un
catelizador de curado sdlidos latente. Por una parte, des-
pués de la exposicidén a una atmésfera de vapor écido hi- -
medo y caliente, el compuesto formador de polimero se po-
limeriza en el interior de las fibras de algoddn mientras
que las Ultimes estén himedas e hinchadas, de tal modo
que el material polimero ssi formedo se fija en el inte- -

rior de las fibras y las protege contra una excesiva pér-

.dida de resistencia, 10 cual ez normelmente el resultado

de los tratamientos de inarrugedo convencionales; y, por
otra parte, el material polimero fijado y el reticulador
tomen parte subsiguientemente en la reticulacidn de la
celulosa cuando se curan en estado seco en presencia del
catalizador de curado latente.

Los compuestos de N-metilol formaﬁores de
polimero preferidos en la actualidad incluyen los precon-
densados de melamina-formaldehido y de fenol-formaldehido,
gin cusndo son también Utiles otros compuestos formadores
de polimero que contienen N-metilol, tales como preconden—
sados urea-formaldehido,

Tos formedores de polimero dtiles en esta
memorie ineluyen particularmente los precondensados facil-
mente endurecibles gque son sustaencialmente solubles en
agua y se obtienen por condensacildn de formeldehido con
un compuesto tal como melamina o una melamina sustituida

por alecohilo inferior, una urea, o un hidroxi~benceno tgl

- 10 =~
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como fenol o resorcina. El compuesto o precondensado re-

- sultante que contiene metilol puede eterificarse ulterior-
- mente por reaccidn con un eleanol inferior tal como mete-

" nol o butanol. Como es bien sabido en la téonica de tra-

temiento de productos textiles, estos precondensados son

capaces de ser aplicados al meteriel celuldsico & partir

_ de una solucidn acucsa, y de ser fijados o insolubilize-

- dos fécilmente en humedo en aquél como se describe, por

ejemplo, en la Patente de EE.UU. 3.138.802. Las triazines
obtenidas por condensacién de wna melamina sustitufda por

metilo o por otro alcohilo inferior y formeldehido son

- otros ejemplos de tales precondensados.

Se obtienen resultados satisfactorios, por

~ejemplo, utilizando precondensados obtenidos por conden—

sacidn de 1 mol de melamine o una melamina-alcohil-susti-

_tuida con 2 e 6 moles de formeldehido, es decir, wbili-

zando di-, tri-, tetre-, pente~, o hexametilolmelamina.
Tales productos se comportan bien como formedores de po-

1imeros que se pueden fijar facilmente en himedo en el

meteriel por celentamiento o tratamiento con vapor de

agua como se describe en esta memoris.

Los productos comercialmente asequibles de

esta clese incluyen Aerotex 23, un precondensado de me-

 lamina-formaldehido; Aerotex M-3, una dimetoximetilhi~

droximetilmelamina; Aerotex P-225, una hexaquis(metoxime-

til)melamine; y Aerotex 19, que es una modificacidn me-

nos completemente fraccionada de Aerotex P-225., ZEstos

. productos son suministrados en forme de soluciones acuo-

sas por la American Cyanamid Compeny. Productos equive-

lentes son comercialmente asequibles de otros fabricen-

- 11 -
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La préctica de la presente invencidn impli-

tes,

ca tembién el uso de un catalizador de curado latente con-
veneional. Por ejemplo, se puede utilizar una sal soluble

en agua de un écido fuerte con una base débil tal como se~-

 les eambnicas de los dcidos clorhidrico, sulfuricop nitri~

co, oxélico, léetico, y otros Acidos inorgénicos u orgéni?
cog, diversos clorhidratos de amina, asi como sales que :
agctian como Acidos de metales teles como zine © magnesio;
por ejemplo, nitrato de zinc o cloruro de magnesio o un
catglizador mixto tal como MgClQ/ZnCIZ, MgClz/écido eitri-
co 6 Zn(N03)2/ac1do tartarico. Nitrato de zinc, cloruro
de zine, cloruro de magnesio y cloruro amonico representan
catalizadores de curado latentes cuyo uso es partlculare
mente preferido en asociacidn con la presente invencién.r

Para trater los materisles celuldsicos de
acuerdo con la presente inveneidn, es sumemente oonvenieﬁr
te aplicar el compuesto requerido de N-metilol formador
de polimero tal como una melamina metilolada o una mezclé
de tales compuestos y un catalizador de curado latente a
la tela inicialmente desde una solucidn acuosa o bafio de
impregnacidn comin, No obstante, el catalizadof de cura-
do puede omitirse de esta etapa inicial y aplicerse so-
lamente en una etapa posterior del procedimiento, dado
que su presencia se requiere unicaemente en la etapa de
curado en seco final.

Por ejemplo, cuando-se aplica por impregna-
cidn convencionel utilizendo equipo rutinario, o por pul-
verizacidn u otros procedimientos conocidos, el compuesto

o precondensado polimerizables de N-metilol puede disol-

- 12 -
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verse en agua para formar una solucidn que contiene desde
eproximademente 3 & 25%, y preferiblemente desde gproxime—
damente 5 a 15%, del compuesto de N-metilol. Para faeili-
tar su curado ultimo en el material celulésico, puede in-
cluirse un cetalizador de curado en esta misma solucidn,
0 en una solucidn geparada, en una cantidad comprendida
entre aproximadamente 1 y 10%, y preferiblemente entre
aproximadeamente 4 y 6%, basado en el peso del compues to
de N-metilol. La concentracidn dptima depende en cierto
grado del catalizador paerticuler y del compuesto de N-me-
tilol partieular utilizedos, y puede determinarse por en-
gseyos preliminares de rutina.

Dependiendo de los requisitos de los mate-
riales o telas acabados, el "foulardeasdo" o impregnacién

("padding") se lleva a cabo de tal manera que la incorpo-

- racidn de compuesto de N-metilol depositado sobre el mate-

rigl estéd comprendide entre aproximedamente 3 y 12%, y

. preferiblemente entre aproximadamente 6 y 8%, calculada

como depdsito sélido seco basedo en el peso de material

- fibroso seco ("owf"). La impregnacidén se resliza normal-

mente a la temperatura ambiente, por ejemplo, entre apro-
ximademente 102 y 302C.

Una caracteristica esencial de esta parte

del procedimiento es que el compuesto de N-metilol depo~

sltedo se fija en el material fibroso junto con un com-

~ ponente de reticulacidn mientras que las fibras estén

distendides o hinchadas con sgua, de tal modo que el com-

puesto o precondensado llege a ingolubilizarse en el ma-

~ terial celuldsico fibroso sin convertir, no obstante,

éste ultimo en un estado resistente al errugado y que

- 13 -
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retiene su forma en esta etapa, esto es, sin elterar al
éngulo de recuperacidn del arrugado en seco del sistema
de fibras en tal grado que impida el doblaéo u otra con-
formacidn precisa de un tel sistema de fibras durante la
confeceidn subsiguiente de prendas de vestir u otros proé
ductos a pertir de aquél. Sin deseo de ligarse a ninguna
teoria particular, se cree, a modo de posible explicacidn,
que tal fijacidn puede alcanzar este resultado debido a
que el estedo hinchado en eguade las fibras, o bien im-
pide la reticulacidn extensa de la celulosa por cualquiei
compuesto reticulador presente o, ain cuando tenga lugar
esta reticulacidn, lLas fibras estén noteblemente disten—
didaes cuando se itratan de este modo y por tanto la es-
tructura tratada retiene todavia un alio grado de movili-
dad unse vez ssca.

El bafio acuoso de impregnacidén puede conte-
ner también otros agentes de tratamiento de productos
textiles convencionales, por ejemplo, agentes humectantes
y suavizadores de productos textiles, esto es, polimeros
capaces de formar une pelicula suave sobre el material o
tela, Por ejemplo, los suavizadores adecuados peara teles
incluyen un lédtex ¢ dispersidn acuosa fina de polietile-
no, diversos polimeros de acrilatos de aleohilo, copoli-
meros de acrilonitrilo-~butadieno, copolimeros etileno-ace-
tato de vinilo desacetilados, poliuretanos, etcétera. Los
aditivos polimeros adecuados para este propdsito general
son por otra parte bien conocidos en la técnica, y en la
mayoria de los casos son comercialmente asequibles en
forma de latex acuoso concentrado. Para uso en la presen-

te invencidn, una tal dispersidn se diluye preferiblemente

- 14 -
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para proporcionar eproximadamente 0,1 a 4% de suavizador
basado en el peso de la tela ("owf").

Después que el material celuldsico ha reci-
bido el compuesto de N-metilol por impregnacidén o por cual-
quier otro modo de aplicacidén, se calienta la tele mien-
tres que su contenido de humeded esté comprendido entre
gproximadamente 15 y aproximadamente 90%, preferiblemente
entre 30 y 70% ("owf"), en presencia de un catalizador
écido gaseoso, a fin de que el compuesto de N-metilol se
fije en el material.

Bs importante el mantenimiento de una can-
tidad aspropieda de humedad en la tela, dentro de los 1imi-
tes indicados, cuando ésta sufre exposicidn & la atmésfe-
re o atmdésferas de vapor celiente, En ausencia de humedad
suficiente, parece ser que no se fija cantidad suficiente
de polimero en el interior de las fibras en las primeras
etapas del tratamiento con vapor para mantener las fibras
gbiertas y protegerlas contra una excesiva reticulacidn
por el formaldehido durente las setapas subsiguientes del
tratamiento con vapor o durante el curado final. Como re-
gultado de ello, el producto finael en tel caso tiende a
sufrir una notable pérdida de resistencia andloga & la
pérdida experimentada en el prooedimiento convencional de
impregnecidén y curado en seco.

Por el contrario, cuando esté presente de-
mesiada humedad, y particularmente cuando el vapor de agua
presente en la fase de vapor reactiva se condensa como

1{quido sobre la tele, parece ser que estd diluye indesea-

blemente el acido, ¢l cual emigra desde la fase des vapor

haecia la tela. Como resultado de ello, el compuesto forma-
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3807173

dor de polimero queda insuficientemente catalizado para

2
RS ANATE !
BEY N
nhr ez cis -

producir el grado deseado de polimerizacidén o cantidad de
polimero fijado en las fibres. Por consiguiente, una gran
pafte de la ventaja potencial que es capaz de proporcio-
nar la presente inveneidn puede perderse & causa de una
humedad demassiado alta o demasiado baja en el sistema, No
obstente, las condiciones de humedad conducentes a la

consecucidén de resultados dptimos se determinen féeilmen-

“te por ensayos empiricos previos.

Para obtener una flexibilidad del procedi—r
miento o un control del procedimiento dptimos, es venta-;
joso separar sl procedimiento en una pluralidad de etapa;
més o menos diferenciadas, bien sea disponiendo cémaras :
separadas para cada una de tales etapas o introduciendo
los diversos fluidos de tratamiento en une secugncia . es;
pacial y cronoldgica a lo largo de la treyectoria en la ;
que avanza la tela. Por ejemplo, después que la tela se l
impregna en el bafio 1iquido que contiene el formador de

polimero, es dtil hacerla pesar entre rodillos escurri-

dores en los que se exprime el liquido en exceso como

preparaeién pera el tratamiento con vapor gque representa'
la parte esencial de la presente invencidn.

La tela impregmada y escurrida se introdu~
ce luego en una primera etapa de una cémara de resccidn
en la que se calienta & la temperatura de reaccidn desea;
da, por ejemplo, al menos & 802C, pero preferiblemente
entre aproximadamente 1002 y 1702C, en una atmdésfera de
vapor de agua en tanto que la humedad en la tela se man-
tiene en el nivel apropiado o se ajusta al mismo. La tela

caliente se hace pasar luego sobre rodillos a una segunda
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- etapa de la cémera en la que se introduce un gas écido,

; por ejemplo 802 o acido formico, de tal modo que incide

sobre la tela mientras que estd Wltima permenece en condi-

' clones predeterminadas de temperatura y contenido de hume-

f dad. Esto hace que el formador de polimero llegue a fi-

- Jarse sustancialmente en el interior de las fibras. Pue-

- de pensarse que esto protege los puntos reactivos de la

- celulosa contra una subsiguisente reaccidén excesiva con

el reticulador activo, por ejemplo el formaldehido.

Desde la etapa de polimerizacidn previa,

ila tela se hace pasar luego a una tercera etapa en la que
?se introduce formaldehido de tal manera que incide sobre
ila tela mientras gue se mantienen condiciones ocontroladas
éapropiadas de temperatura, humedad y acidez, las cuales
?pueden ger las mismas o diferentes de las condiciones co-
%rrespondientes que se mantienen en las etapas anteriores.
‘Por ejemplo, después que el Fformador de polimerc se ha
?fijado suficientemente en las fibras al pasar por la se-
:gunda etapa, es permisible y puede ser ventajoso mantener
-un contenido de humedad sustancialmente menor en la ter-
-cera etapa que en las etapas anteriores. Tal nivel infe-
;rior de humedad en la tercera etapa puede tener el efec-
‘to de facilitar no solo la polimerizacidn ulterior del
éformador de polimero en las fibras, sino tambidn la fija-

¢idén de formaldehido en el sistema.

Dividiendo el tratamiento en tales etapas

‘separadaes, pueden hacerse ajustes adecuados en la tempe-
‘ratura de reaccién, en el nivel de humedad, en la acidez
'y en la fijacién de formaldehido de un modo sumamente

. cémodo a medida que pueda ser necesario o deseado. La

- 17 -
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cislmente polimerizado, pasa luego a 1o largo de lg rama é

589313

separacidn del procedimiento en etapas puede lograrse sa~-
tisfactoriamente haciendo pasar la tela a través de una

cémara de reaccidn simple sobre una serie de rodillos dis-

~puestos & lo largo de una trayectoria que describe la
~forma de una V invertida. Se produce vapor de agua a par-

tir de la humedad residual en la tela después que dicha

tele entra en la cémara calentada. Se introduce 302 u

otro vapor, &cido, el cugl incide sobre la tela cerca de

le entrada de la cémara. El formaldehido en forma reac-

tiva se introduce cerca de la cresta de la V invertida.,

incidiendo sobre la tela calentada. La tela caliente que

contiene en si misma el formador de polimero &1 menos par-

1

descendente de la V invertida hacia la salida de la oéma-f

_ra.

Alternativamente, las diversas fagses del procedi-
miento pueden llevarse a cabo haciendo pasar la tela a trér
vés de una serie de cémaras sucesivas completamente separa-

das, o bien puede efectuarse el tratamiento con vapor com;

'pleto haciendo pasar la tela impregnada directamente a

través de una sola etapa que contiene una atmosfera mixta

de vapor de agua, catalizador fdcido gaseoso y formeldehido.

Sin embargo, incluso en la Ultima realizacidén es ventajo-

so disponer @l menos una cierta separacidn espacial entre

los puntos de introduccién del vapor 4cido y del formal—

dehido reactivo, a fin de permitir que al menos algo de

polimero protector llegue a fijarse en el interior de

las fibras hinchadas por la humedad antes que la tela se
exponge a una concentracidn elevada de formaldehido.

Si bien es importante el contenido de humedad

- 18 -~
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"de la tela que se esta tratando, las concentraciones de
?vapores de agua, édcido y formeldehido presentes en la
Z'a'bmosfera o fase gaseosa de tratamiento pueden variarse,
;dentro de emplios limites y no son particularmente inpor-
5 gtantes en y por si mismas, Para alcenzar resultados opti-
';mos para cualquier caso particular, dichas concentraciones
;pueden coordinarse facilmente con otros factores tales
écomo clase y cantidad de formador de polimero incorporado
‘en la impregﬁacién, especie de vapor &dcido empleada, tem-
1o peratura de reaccidén y tiempo de exposicidn de la tela
sobre la base de operaciones de tanteo previas y de eva-
luaciones previas de la tela. Hablando en términos geﬁera—-
les, las cantidades de vapor dcido y formaldehido presen-
jtes en la fase o fases de vapor existentes en las camarss
15 'de tratamiento son muy superiores a las pequeiias cantida-
:des de tales productos quimicos que se requiérgn realmen-
;te para llevar a cabo las reacciones quimicas deseadss
ren la tela de que se trata,
7 Se ha encontrado que el didxido de azufre
20 ~da resultados particularmente satisfactorios, y es el ca-
talizador &cido geseoso mas preferido en la presente in-
‘vencién, debido a que es especialmente adecuado para
formar un decido fuerte en presencia de formaldehido, to-
mando probablemente la forma de un fcido sulfdénico, y
25 sin embargo es facil de eliminar de la tela por secado
subsiguiente al tratemiento con vapor. No obsfante, pus~
“den utilizarse en lugar de SO, otros dcidos que posean
“un punto de ebullicidn inferior a aproximadamente 120 © c,
por ejemplo, écido férmico o éc;dd acético. E1 édecido

30 , clorhidrico es andlogamente util, adn cuando puede oca-

1103.71 . - 19 -
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sionar un mayor reblendecimiento de la tela si se deja en

ésta sin ningin aceptor de &cido neutralizador durante

un periodo de tiempo prolongado antes del curado y lavado

finales.
En el procedimiento preferido, la tela de
algoddn mimede se hace pasar de un modo continuo a través

de una 0 mas zonas que contienen los vapores reactivos de

gcido y formeldehido y que se mantienen a una temperatu-

ra de al menos 802 C, preferiblemente desde aproximadamen;

e 1002 & 1708 C. La tela se hace pasar a través de una

- cédmara o pluralidad de cémerass o etapas de reaccidn, a

tel velocidad que proporciona un tiempo de exposicidn to-

tal ocomprendido entre aproximadamente 10 segundos y apro-

ximadamente 15 minutos, preferiblemente de 30 segundos

g2 2 minutos. Tipicamente, en un procedimiento de etapas

‘miltiples como el que se describe anteriormente en esta

memoria, un tiempo de exposicidn de la tele de aproxime- A
demente 1 minuto a 102¢ ¢ a una atmosfera de vapor de
agua y 802 en la primera etapa o etapas y de aproximeda-
mente otros 30 segundos a 1 minuto en una etapa subsi-

guiente que contiene formaldehido a una temperatura si-

‘milar, debe considerarse representativo de condiciones

de operacidn satisfactories.

Les condiciones oOptimes de reaccidn en fa-
se de vapor son aquellas que tienen justamente la dura-
cidn suficiente para conseguir el grado deseado de fije-
cidn del compuesto de N-metilol (p. ej. de 3 a 12 % de po-
1imero basado en la tela) y de reticulador de formaldshi-

do aetivo (p. Ej. de 0,2 a 5,0 % referido a la tela, sin

une exposicidn excesiva de la tela a la atmosfera reac-

- 20 =
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tiva . Ademés del vapor de formsldehido y del catalizador

écido gaseoso, la fase de vapor reactiva puede contener

' tembién gases inertes teles como aire, nitrdgeno, didxido
"de carbono, helio, etcétera. Por supuesto, en la fase de
:vapor caliente esté4 presente vapor de agua, &l menos como
- resultado de la evaporacidn de agua procedente de la tela
iimpregnada que pasa, pudiendo introducirse también deli-

- beradamente como tel en la cémara de tratamiento como un
?medio para calentar la tele impregneda a la temperatura
%deseada o como medio para controlar el contenido de hume--
:dad de la tela en el nivel o niveles deseados mientras

- que se esté llevando a cabo el tratamiento. No obstante,

en lugar de utilizar vapor de agua pera mentener la tem—

peratura de reaccidn deseada, se pueden utilizar otras

- fuentes de cslor, tales como lémparas infrarrojas.

El formaldehido se puede obtener para el

jprocedimiento de cualquier modo vonveniente, tal como por
calentamiento de una suspensidn de paraformeldehido en
- aceite mineral para generar & fin de generar formaldehido
;gaseoso, o haciendo pasar aire a través de uma solucidn

| acuosa de formaldehido y dosificando el vapor de formael-

dehido o mezcla de vapores resultante en una proporcion

: adecuada en la zona de reaccidén. Cuando se utiliza una
:melamina fuertemente metilolada como formedor de polimero,
é im tel compuesto puede por si mismo proporcionar tembién
{una cierta cantidad de reticulador de formaldehido acti-

f vo cuando se somete a una temperatura elevada en la even—

tual etapa de curado en seco.

Después de exposicidn a la atmosfera reac-

tiva, si el bafio de. impregnacién inicial contenia un ca-

- 21 -



lo

15

2o

25

30

11.3.71

talizador de curado latente, el material celuldsico se se-

ca directamente como prepareacidn para la confeccidn de un
- articulo de planchado duradero a partir del mismo. En tel

- . * "
- c&so no se requiere la intervencion de ningun otro enjue—~

gado u otro tratamiento. Unicamente si no se incluia un

catalizador latente en el bafio de impregnacidn inicial es.

necesario hacer pasar la tela después del tratamiento con
vepor y antes de la etapa de secado a través de un segun~
do bafio de impregnacién que contiene una solucidn acuosa |
de un catalizador de curado latente adecuado, con lo cual

la tela queda catalizada pera el eventual curado en seco. .

Las condiciones de secado no son especialmente eriticas,

pero el secado debe restringirse de tal memera que el con-

" tenido de humedad de la tela no descienda por debajo de 6.
-8 10%, y de tal modo que se evite un precurado accidentel

- Por ejemplo, el material celuldsico tratado puede secarse:

8 temperaturas comprendidas entre aproximedemente 202 y

- 602C durante un periodo de tiempo apropiado.

El articulo de planchado duradero puede con-

~feccionarse convirtiendo primeramente el material no cura-

do seco en una prenda de vestir gue tenga incorporedos
pliegues planchados en caliente y curando luego la prenda
de vestir ("curado retardado"), o curando primeramente

el material en estado liso y obteniendo luego un producto;
final a partir del material curado ("precurado").

El curado o preparacidn o tratemiento final
de anti-arrugado de la tela tratada pusde efectuarse por
curado en seco en una estufa de aire en la que se pueda
entrar de pile, a temperaturas comprendides entre aproxi- V

medamente 1002C y la temperatura de carbonizacidn de la

- 22 =
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'tela, preferiblemente a una temperatura de aproximademen—

780313
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; te 1202 a 1809C, o en cualquier otro equipo de calenta-
‘ miento conveniente. El curado puede realizarse también,
fpor ejemplo, en un equipo tal como una prensa para plan—
iehado de prendas de vestir que esté provista de medios

% adecuados de control del celentamiento y del tiempo de
}permanencia. Un tiempo de residencia o de permanencis de
'aproximadamente 5 minutos en una estufa de aire a 1602C
- proporciona un curado satisfactorioc en un caso tipico,

" ain cuando pueden utilizarse corrientemente tiempag de

curado comprendidos en el intervelo que va desde aproxi-

‘madamente 2 a 10 minutos.

Se entenderé, por supuesto, que los mate-

:riales celuldsicos de la presente invencidn pueden tra-

- tarse con otros agentes convencioneles para tratamiento
?de productos textiles tales como repelentes del agua,
?agentes antimicrobienos, agentes a prueba de llama, agen-

. tes de desprendimiento de la suciedady repelentes de men-

chas, etcétera, tal como es bien conocido por otra parte

_por los expertos en la téecnica.

La invencidn se ilustra adicionalmente por

“los siguientes ejemplos. Todas las partes y porcentajes
se expresan en peso en los sjemplos, asi como en otros
lugares de la memoria descriptiva y de las reivindicacio-

“nes, & no ser que se indique otra cosa.

Todos estos ejemplos se llevaron a cabo de

facuerdo con la presente invencidn utilizendo una tela de
“sarga de algoddn 100% que tenia un peso de 258 gramos

- por metro cuadrado y un nmimero de hilos de 166 x 52,

- 23 -
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Ejemplos 1-4 iiﬁigy

Estos ejemplos se llevaron a cabo ubilizan—

do el procedimiento preferido de impregnacién dnica.

Muestras de la tela de sarga de algoddn de

aproximadsmente 4,58 metros de longitud y 42,5 cm de an—

' chura, con un peso de aproximademente 500 gramos, se ali-

mentaron desde un rodillo de alimentacidn ¥ se impregnaron

' hasta eproximadamente una absoreidn del 70% en himedo en
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bafios acuosos mantenidos a la temperatura asmbiente (apro-
ximademente 229C) y que contenian diversas cantidades de

precondensgdo de hexaquis(metoximetil)melemina ("Aerotex -

P-225") o de precondensado de dimetoximetilhidroximetil-

- melemina "(Aerotex M-3"). 0,5% de nitrato . de zinc hexahi-

dratado, 0,5% de agente humectante no-idmico "Triton

- X-100"), y, 1,0% de suavizedor de tela de polietileno fi-

namente dispersado "(Valvamine 732"), como se indica ule- ’
teriormente en la Tabla I. |

Después de escurrir ligeramente el exceso
de 1iquido por paso a través de un par de rodillos escu-

rridores, todas y ceda una de estes muestras se pasaron
luego sobre tres rodillos transportadores a lo largo de
una cémara de tratemiento que tenia un volumen de aproxi-
medamente 78 litros (aproximadamente 45 cm de anchura,

30 om de longitud y 60 cm de altura), estando dispuesto
uno de dichos rodillos adyacente al canel de entrada de
la tele en un lado de la base de la céamara, estando dis-
puesto el segundo rodillo cerca del techo de la cémara
en una linea intermedia entre las dos paredes laterales
de la cémara, y estando dispuesto el tercer rodilloc adya-

cente al capal de salida de la tela en la base de la cé-
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" mara al otro lado del canal de salida, con lo que la tela

' se hace pasar a través de la cdmera a lo largo de una tra-

:
H

;
:
i

yectoria en forma de V invertida de une longitud aproxime-
da de 1,22 metros.

Se generé formeldehido calentendo une mez-

; cla de paraformaldehido-aceite mineral en un depdsito de

. acero inoxideble. El vapor calentado se transportd por me-

fdio de aire comprimido dosificado a 1o largo de tubos ca~

:lentados ¥ uno de entre varics distribuidores de entrada

' de gas a la cémara de resccidn. Se introdujo didxido de

agufre procedente de un depdsito, dosificendolo mediante

~la misma o simileres tuber{ss de slimentamcién. En algunos

ensayos se introdujeron en la cémara tanto el didxido de

- azufre como el formeldehido gaseoso & través de un distri-

buidor localizado cerca de la entrada de la tela, pero en

:la operacidn preferida solamente se introdujo el 302 cer-~

~ca de la entrada de la tela por el fondo, en tanto que el

- formaldehido se introdujo en el interior de la camara cer-

ca del rodillo de techo. Se disponf{a también de inyeccién

de vapor de agua, la cual se empled en unas pocas opera-

;ciones, pero generalmente se encontrd innecesario en este

equipo de pequefia escala dado que era facil mantener un

contenido de humedad adecuado en la tela impregnada sin in-

' yeceidn de vapor de agua. En cambio, en el equipo de es~

jcala comercisl la inyeccidn de vapor de ague puede faci-

:litar un mejor control de humedad para una f£ijacidn opti-

‘ma de resina.

Variando la velocidad de la tele, los tiem-

'pos de permsnencie de la tela en la cémaras fueron suscep~

Etibles de veriacion desde 30 segundos & 3 minutos, a vo-

- 25 -



: luntad.
Al comienzo de cada operacidn se cargd el
generador de formaldehido con 200 g de paraformaldehido.
* La entrada de aire al gemerador fué generalmente de 141,5
5 litros/hora, mientras que el didxido de azufre se suminis-
trd a razén de 113,3 litros/horae, medidos a aproximadamen-
te 222C y a aproximedamente 1 atmosfera. La temperatura
del generador de formaldehido estabe comprendida entre
1202 y 1400C, y la cémara de tratamiento se mantuvo en la.
lo meyoria de los casos a aproximsdemente 102¢C O & aproxi- 1
madamente 1182C dependiendo de las condiciones de reaccidn
deseadas.
BEn operaciones tipicas se introdujeron
aproximademente 100 g de SO, y 50 g de formeldehido en la:
15 cémara de tratamiento pare itratar una muestra de 500 g.
de 4,57 m de longitud de tela de algoddn. No obstante,
estas cantidades de vapores eran varias veces superiores
& los requisitos m{nimos. En una cémara de tamafio comercisl
que tenia un volumen mucho mayor y proporcionelmente me-
20 nos pérdida de gas, podrisn elcenzarse resultados satis- |
factorios introduciendo en tel cémara cantidades tan pe-
queflas como 3 & 5 greamos de 502 Yy 2 a 3 gramos de formel-
dehido por 100 gramos de tela de slgoddn.
' A contimacidn del tratemiento con vapor,
25 las telas se secaron en una estufa de aire a 5220 duran~ -
te aproximadamente 20 minutos y, después del planchado, '
ge curaron &l eire a 1602C durante 5 minutos, se lavaron |
(AAT-CC 124~1967 III B), y se evalueron en lo referente
& aspecto y otras propiedades después de un ciclo de le--

3o vedo y secado en tambor (1 I+D). Ademés de ello, en al-

- 26 =
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' gunos cesos se evaluaron también las telas antes del cu~
:rado, despuds del tratamiento con vapor y del secado.
éAsimismo, glgunes de las mestras secas tratadas se lava-

' pon antes del curado y se determinaron sus propiedades.

A fines de comparacidn, se trato también

‘una muestra procedente de la misma muestra original de
‘ sarga de algoddén por un procedimiento de fijacidn en i~

fmedo con vepor de gsgua previamente utilizado, similar al

descrito en la solicitud de Patente asimismo pendiente,

VNﬁm. de Serie 764.950. Més perticularmente, en esta ope-
%racién se impregnd la tela .a 60% de absorcidn en humedo
ien un bafio que contenia 29% de melemina metilolada Aero-
tex 19 (65% de compuesto mctivo), 38% de melamina meti-
‘lolada Fixapret PCL (50% de compuesto activo), y 0,1%
;de agente humectante Triton X-100, ajustendose el baiio
e un pH de 2 por gdicidn de una cantidad apropiada de

deido sulfurico.

Después de la impregnacién, esta muestra

- ge tratd con vapor de agua en la cémara de vapor de agua
@ 1022C durante 45 segundos, se neutralizd en solucidn

f de carbonato sédico al 0,5%, se escurrid, se lavd y se

' seco. Después de ello se catalizd por impregnecién a

60% de absorcidn en humedo en una solucidn que contenia

0,8% de ZnNO3.6H,Oy 2% de suavizadores de polietileno.

Después del secado, la muestra se seco, se plancho y se

. curd &l aire a 1602C durante 10 minutos, lo mismo que
- todas las restantes muestras, y se determinaron su aspec-

 to y otres propiedades fisicas.

Los datos concernientes a un cierto mimero

. de operaciones que son representatives de la invencion,
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‘as{ como la operacidn en la que la muestra se tratd de

‘acuerdo con los procedimientos de fijacidén en himedo con

vapor de agua de la técnica anterior, se resumen en la

‘Tabla I.

Como puede verse en la Tabls I, les telas

tratadas de acuerdo con la presente invencidn tienen un

equilibrio deseado entre propiedades de cuildado fécil

(plenchado duradero, retencién del plisado, recuperacidn

del esrrugado) y propiedades fisicas (resistencia a la ro-

tura y al desgarramiento, abrasién~flexidn de Stoll), jun-

to con la ventaja comercialmente importente de tiempos de

%tratamiento cortos (ausencia de necesidad de eliminacidn
por lavado y tiempo de reaccidn de sélo 1 a 2 minutos).
Una comparacidn entre el Ejemplo 5 y los Ejemplos 1 - 4,
hace resglter el hecho de que la inyeccidn sueesiva de

S0, y formeldehido en luger de gsimulténea da por resulta-
@o una mejor retencidn de la resistencia. En todos los ca-
s0s, la recuperacidn del arrugado de la tela sin curar |
fué bastante baja para el tratamiento de curado retarda-
.do. Ademés, cuando se compararon con la misma tela de
sarga de elgoddn tratada por el procedimiento convencio-
nal de fijacién en himedo con vapor de agua, las telas
curadas tratadas de acuerdo con la presente invencidn te- '
nian generglmente mejores propiedades de cuidado fécil con‘

propiedades fisicas comparaebles.
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od TABLA I
Propisdades de Telas, No;curadas y Curadas, en las que se ha Fija
Ejemplo Nim. 1 3
5% M-
Precondensado en el Bafio 1C% P-225' 7% P-205'-  fcf =3 5% P
Tiempo de Reaccidn 1 min.2 1 min,?2 1 min.? __1 min
Temperatura de reaccion 1202 G 1202 ¢ 120¢ ¢ __ 1202 ¢
Curado a 1602 /5 minu- si
tos no si no si no si .
Aspecto
Evaluacidn de Planchado
Duradero 3,1 4,0 3,1 3,4 2,6 3,8 . 3,8
Evalugeidn de la Reten-
¢ién del Plisado == 4,3 -—= 4,5 — 4,2 4,1
Recuperacién del Arruge-
do (Urdimbre 4+ Trama)
(AATCC 66-1959T)
En seco, grados 211 282 235 273 225 282 286
En humedo, grados ——— 250 -—— 236 ——— 234 ——===
Resistencia a la Rotursa
(Trama, Mordaza)
(ASTHM D-39-49)
Kilogramos 29,5 19,5 32,2 21,3 33,6 26,3 218
% de Retencién 89 59 97 64 93 7T 62
Resistencia al desgarramiento
(Trama)
(ASTM D-1425-59) i
Gramos 2240 1205 2380 1290 2660 1850- 1860
% de Retencién 91 49 97 53 105 73 69




a Fijado Polimero por Trahemiento con Vapor

4 5 Fijacidén en Humedo con Vapor
) de Agus Convencional

5% M-3 + 10% P-225
5% P-225 : Como se describe
1 min.? 3 min.3 en el Texto
i20¢ € 1028 C

si si si

3,8 3,7 3,2

4,1 4,2 4,7

286 276 . 282

21,8 19,1 _—

62 48 | 72

1860 1015 ——

69 36 73
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TABLA I (Continuecidn)

Abrasidn-Flexidn de I

Stoll (Tramsa)

(ASTM D-1175-61T uti-
lizando calor y car-
gas de tensidn de 226,8
y 907,2 gramos, respec-
tivamente)

Ciclos hasta que se

produce el fagllo —— ——- 1013 . 192

) % de Retencidn — ——— —— ———— ——— 116 86
Polimero incorporado

(%, 1 IA-D) = 1097 ool 814 —= 1194 893

1) El suavigzedor de polietileno se aplicd como impregnacidn
en un baflo separado después del tratamiento en fase de
vapor, pero antes del secsado.

2) E1 S0, se introdujo en forma de chorros por el fondo de
la cémara en 1la entrada de la tela; el formeldehido se
introdujo en forma de chorros por separado, cerca del
techo de la cémara. i

3) Los vapores mezclados de S0, y formaldehido se introduje-
ron en forma de chorros juntamente en la entrada de la

tela cerca del fondo de la cémara).

-3+



- 792 235 —_—
86 40 74
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10

15

20

Ejemplos 2/1-2/4

En otra serie de operaciones, se impregna-
ron muestras de la tela de sarga de algoddn hasta aproxi-
nadamente un 70 % de absorcidn en bafios acuosos que conte—'
nian 10 % de precondensado de Aerotex P-225 & precondensa-
do de Aerotex M-3, 0,5 % ("owf") de nitreto de zine, 0,5 %

de agente humectante no~idnico Triton X-100, y 1,0 %

("owf") de suavizador de telas de polietileno finamente

dispersado (Valvamine 732), y luego se trataron consecu-
tivemente en dos atmésferss de vapor diferentes segun se
indica. Los datos de estes operaciones se resumen en la
Tabla II.

En el primer paso de vapor, las muestras se .

expusieron a una atmdésfera constituida por vepor de agua

gsaturado, o una atmosfera que comprendia didxido de azu-
fre gaseoso y vapor de agua saturado, a aproximadamente

1022 C, Qurante 1 0 3 minutos para depositer o fijar el
precondensado dentro de las fibras, como se indica en la

Tabla II.

- 31 -
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Propiedades de Telas, No-curadas y Curadas, Después de diversos Tratamic

Ejemplo Num 2/1 - 2/
Precondensado en el Bafio 10 % M-3 . 10% P-
Etapa de Tratamiento con vapor - .- - - Vapor
de Agua, 1022 C/3 minufbsr 7 Vapor de Agua Saturado . Saturs

solamente .+ 50,

Etepa de fijacidn de Vapor

1022 C/3 mimatos 50, + Formaldehido S0 4For
Curado, 1602 C/5 minutos no si | - no
Aspecto (1 I+TD) Evaluacién

de Planchade Duradero 3,1 3,3 | 2,8

Evaluacidn de la Retenciln del
Plisado — 4,0 -
Recuperacion del Arrugado (Ur-

dimbre + Trama)

En seco, grados 270 286 . 252
En Himedo, grados —_— 245 -
Resistencia a la Rotura (Trama,

Mordaza) Kilogramos 29,5 18,1 28,1
% de Retencidn 83 51 .1

Resistencia al Desgarramiento

(Trama) Gramos 2415 1520 2125
% de Retencidn 82 51 ; . T2
Abrasidén-Flexidn de Stoll (Trama)

Ciclos hasta producirse el fallo 1950 _— . 1915
% de Retencién 175 — . 176
Polimero Incorporado

%y, 1 14D — 11,3 i




308

Tratemientos con Vapor de Agua y SOz/Formaldehido

2/2

2/3

2/4

10% P-225

Vapor de Agua

10% 1=3

Vapor de Agus

5% -3 + 5% P-225
Vapor de Agua -~ °

_ Saturado Saturado Saturado
+ S0, + 50, (102¢ G/1 minuto)
SO, + Formeldehido
_S0,tFormeldehido  SO,+Formeldehido (1152 C/1 minuto)
- no si no si ‘ si
2,8 3,4 2,9 3.4 3,6
- 4,0 — 3,2 3,4
. 252 301 241 257 299
-— 251 — 2217 -
28,1 18,1 31,8 22,7 24,0
N 51 90 64 55
2125 1285 2590 1765 1915
72 43 88 60 74
1915 - 2850 —— 679
. 176 —-— 262 —_— 68
- 9, 8 - 10,3 -




En el segundo paso de vapor, las muestras

i
|
i
i

ise expusieron a una atmésfera que comprendia una mezcla

;de vepor de formaldehido, aire y dioxido de azufre gaseo—%

'so a 1022 C durante 3 minutos en las operaciones 2/1, 2/22

5 %y 2/3, ¥ a 115¢ C durante 1 minuto en la operacidn 2/4. :
,g Las muestras asi tratadas se secaron lue- ?
%go al aire a aproximadamente 50 ¢ C. §

: Algunas de las muestras secadas se lavaron |

fy se determinaron sus propiedades textiles como se hizo %

10 Even los Ejemplos 1 - 5. l
' Las muestras restantes se plisaron por planré

chado en caliente, se curaron gl aire 2 aproximadamente

f1609 C durante 5 minutos, se lavaron, y se determinaron

:sus propiedades ‘textiles como se hizo en los Ejemplos
15 1 - 5.

: Como puede verse en la Tabla II, las telas ;

?tratadas de acuerdo con este aspecto de la presente in- ?

?vencién poseen tambien un nivel atil de cuidado fécil |

¥ propiedades fisices. Hablando en términos generales,
20 gno obstante, no exhiben ninguna ventaja importante sobre !
!las telas de log Ejemplos 1 - 5 que se trataron por el pré—
_cedimiento més répido y elgo més sencillo, sin adicion g
~elgune de vapor de agua. :

Ejemplo 3/1

25 2
Pare ilustrar la efectividad del tratamien~ §
to en fese de vapor en lo que respecta a la fijacidn de i
“un formador de polimero en fibras celuldsicas, se lleva- E
ron & cgbo dos ensayos comparativos, uno de los cueles l
3o iincluia un tratamiento con vapor de acuerdo con esta in-

11.3.71 . - 33-
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_ vencidn, mientras que el otro no lo ineluia.

Més particularmente, dos muestras de la te-

- la de serga de algoddn descrita anteriormente sn esta

' memoris se impregnaron en un bafio que contenia 4 % de me-

lamina metilolada M-3 més de 4 % de melamina metiloladsa

 P-225, y 0,8 % de Zn(N03)2.6H20. Después de tal impregna—

cidn, una de estas muestras se sometid @ un tratamiento

i de fijacidn en fase de vapor con 80, y formeldehido andlo-

g0 al descrito anteriormente para los Ejemplos 1 - 4 (Ta-

“bla I), despudés de lo cual se lavd, se catalizd de nuevo

por impregnacidn en una solueidén que contenia 0,8 % de

:Zn(N03)2.6H20, se secd, se ourd durante 5 minutos a 1602 C,

'y de nuevo se lavd y se secd, mientras que la otra mues-

. tra se lavd, se catalizd, se secd, se curd, se lavd nue-

vamente y se secl exactamente de la misma manera pero sin

 intervencidn de etapa alguna de fijacidn en fase de va-

'por.

Los resultados se resumen en la Tabla III.
Como se deduce evidentemente de la Tabla

III, el tratamiento con vapor de la presente invencidn

convierte el precondensado de aminopléstico en una forma

insoluble que resiste el lavado y después de recataliza-

do de la tela puede servir para imparbtir propiedades de

‘ planchado duredero a la tela una vez curads en seco. Por
~contraste, en ausencia de un tratamiento con vapor como

191 indicado, la mayor parte del precondensado sigue sien-

do soluble en agua, por 1o que se separa por lavado, ¥y

un curado subsiguiente es luego inecapaz de producir pro-

'piedades de planchadd duradero satisfactorias. La dife-

rencia de incorporacidn determinasda sobre las muestras

- 34 -



11 -3.71

1o

15

20

25

jCOMPARACION DE TELAS IMPREGNADAS CON "MELAMINAS", CON Y

~curadas finales confirma ulteriormente la efectividad de -

le invencidn para fijar el aminopléstico en una forma

~sustancialmente insoluble en la tela mientres que en au~ |

gencia de tal tratamiento con vapor solemente una peque-

la fraceidn del eminopléstico persiste en la tela despuésf

del lavado.

TABLA ITI

SIN TRATAMIENTO EN FASE DE VAPOR

Ejemplo 3/1-A 3/1-B

Precondensado en el Bafio ~—4% M~3 més 4% P~22§-_.
Tratamiento de Vapor con :
HCHO/SO, 1 min./1202C. Ninguno
Evaluacidén de Planchado Duradero 34 2,4 -
Recuperacidn del Arrugedo (Urdim~ '
bre + Trama) En seco, grados 272 221
Resistencia a la Rotura (Trama) !
Kilogramos 27,2 33,6
% de Retencidn 62 71
Reslstencia al Desgarrsmisnto .

(Trama) Gramos 2020 2900
% de Retencidn 76 103

Abrasidén-Flexidén de Stoll (Tra~-

ma) Ciclos hasta producirse el

Fallo 1147 —

% de Retencidn 116 _—

Incorporacidn, % 4,0 1,2
- 35 -



Debe observarse que, comparendo el procedi-

miento del Bjemplo 3/1-A con el procedimiento utilizado

" en todos los ejemplos anteriores, se interpusieron entre

' la etapa de tratamiento con vapor y la etapa de curado en

5 ;seco una etapa de lavado y una etapa de recatalizacidn.

Bste procedimiento permite la evaluacidn de la efectividad

;de la fijecién de resina elcanzada por el tratamiento con

» ’ N
vapor, pero no se requiere por razon practica alguna. Co-

_mo se muestrz en la Tabla III, las propiedades de cuida-

10 do fécil de la tela del Ejemplo 3/1-B no se desarrollan,

" debido & que en ausencia del tratamiento con vapor se

produce una insuficiente fijacién de resina.

Si bien la memorias descriptiva precedente

" describe los principios y la naturaleza general as{ como

15 .grealizaciones y modificaciones preferidas de la presente

- invencidn, todavia otras modificaciones pueden hacerse

i

por los expertos en la técnica sin apartarse del alcance

y espiritu de las reivindicaciones del apéndice.

La presente solicitud que corresponde a le

20 - presentade en Estados Unidos de América el 27 de Abril de

- 1.970 con el numero 32.370, se acoge a los beneficios del

" articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

triel.

25

N O T 4

Los puntos de invencidn propia y nueva que

se presenten para que sean objeto de esta solicitud de

30 ¢ Patente de Invencidn en Bspafia, por VEINTE aiios son los

1103071 /
&

s
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'giguientes: ' e

' 12~ Un procedimiento pare tratar un material
que contiene fibras celuldésicas a fin de hacerlo suscepti-
ble de mejora en sus caracteristicas de resistencis al
arrugado y sécado uniforme por un curado subsiguiente,
procedimiento que comprende (a) aplicar sl material una
solucidn acuosa .que comprende al menos un compuesto for-
mador de polimero soluble en agua que posee grupos N-me-

tilol reactivos; (b) exponer el material mientras se en-

cuentra hinchado por la humedad a una temperatura de al

menos 802 C a una atmosfers reactiva que comprende vapor
;ae formaidehido y un dcido gaseoso, con lo que dicho com—

ipuesto formador de polimero queda fijado en el material;

E‘(o) gplicar al material un catalizador de curado sélido
§1atente, bien sea como componente de la solucidén acuosa
%de la etapa (a) o en forma de ung solucibén acuosa sepa-
%rada que se aplica despuds de la etapa de fijacidn (b)
%y antes de la etapa de secado (d); y (d) secar el mate-
érial en preparacién pare la fabricacién de un articulo

%de planchado duradero a partir del mismo.

i
; 2¢.~ Un procedimiento gegin la reivindica-
écidn 1, que comprende las etapas ulteriores de convertir
i1, tela sece en una prends de vestir que tlene al mencs

un pliegue planchado en caliente en ella, y después de

iello calentar la prenda de vestir en un estado sustencial
; . A
imente seco a una femperatura comprendide entre aproximada

!

jmente 1202 C y 1802 C, impertiendo asi propiedades de plen
i .

:chado duradero a agquella.

i 32,~ El procedimiento de la reivindicacién
H

21 en el que el dcldo gaseoso ge selecciona del grupo cons

i
i
)

- 37 -
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tituido por didxido de azufre, fcido férmico, Acido acéti
co y cloruro de hidrdgeno.
49,- El procedimiento de la reivindicacidn

%3 en el que el material que contiene fibras celuldsicas
comprende al menos 20/% de fibras celuldsicas, y en el que
la solucidn acuosa del compuesto de N-mebtilol aplicada al
maberial comprende un compuesto de melamina metilolado en
durecible y se fija dentro de las fibras celuldsicas por
calentamiento del material a una bGemperatura de al nenos
aproximadamente 802 C en una fase de vapor que comprende

un 4cido gaseoso y formaldehido mientras que se mantiene

te 15 y 905 basado en el peso del material.
52,- ®1 procedimiento de la reivindicacidn

3 en el que el mabverial al que se ha aplicado la solucibn

raturs de al menos aproximadamente 1002 C en condiciones

de humedad controlada antes de exponer el material a la

so y formaldehido.

62,~ El vrocedimiento de la reivindicacidn
5 en el que el material al que se ha aplicado el compues-
to de N-metilol se calienta en condiciones de humedad -

controlada en una atmdsfera que comprende didxido de azu-

dehido reactivo y didxido de azufre.
79,~ Fl procedimiento de la reivindicacidn

1, caracterizado por el hecho de que el material que se

el contenido de humedad del mabterial entre aproximadamen-,

fre antes de exponerlo a una mezcla que comprende formal-:

. 4
cura es una bLela que contiene algoddn, y la solucion acuQ’

sa que se emplea en la etapa (a) comprende al menos un -

i

acuosa del compuesto de Li-metilol se calienta a una bempe=

atmbsfera reactiva que comprende una mezcla de &cido gaseg




Qa_r
(o= [ v

10

20misna.

25gue la zona de tratamiento con vapor comprende una plurali-

4

0 102,~ El procedimiento de la reivindicacidn

Y -

precondensado de formaldehido-melamina soluble en agua
que posee grupos N—metilol reactivos y un cabalizador de
curado s0lido latente; calentindose en la etapa (b) la te-
la a una temperatura comprendida entre aproximadamente -
100e¢C y 1702C en una zona de tratamiento con vapor mien-
tras que el contenido de humedad de la téla se mantiene
entre aproximadamente 30 y 70, y.la tela se expone a una
atmbsfera de vapor reactivo gue comprende vapor de formal-—
dehido y dibéxido de azufre gaseoso, fijando asi el precon-
densado y el formaidehido dentro de las fibras de algoddn;
la tela es luego secada en la etapa (d) hasta un conteni-
do de humedad no inferior a 6.

82,~ El procedimiento de la reivindicaciédn

7 en el que el catalizador de curado labente se seleccio-
na del grupo constituido por nitrato de zinc, cloruro de
zinc, cloruro amdnico, y cloruro magnésico, y en el que la
tela tratada con vapor y secada se calienta a una tempera-
tura comprendida entre aproximadamente 1202C y 1802C, con

lo cual se imparten propicdades de planchado duradero a la

2.- ¥l procedimiento de la reivindicacidn
i/ en el que la tela se mantiene en dicha zona de tratamien-
to con vapor durante un periodo comprendido entre aproxima-

damente 10 segundos y aproximadamente 15 minutos, y en el

lad de etapas de tratamiento sucesivas, introduciéndose -
principalmente didéxido de azufre en una primera etapa, en
tanto que se introduce fundamentalmente formaldehido en ung

ebapa posterior.
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9, caracterizado porque la solucidn acuosa de la ebapa
(a) comprende aproximadamente 3 a 25#% de un precondensa—
do de formaldehido-melamina soluble en agua y endurecible
que tiene grupos N-metilol regctivos y una relacidn de
formaldshido 2 melamina comprendida entre aproximnadamen—
te 2:1 y 6:1, y aproximadamente 1 a 10%, basado en la
cantidad de precondensado de formaldehido-melamina, de
un catelizador de curado soluble en agua seleccionado -
del grupo constituldo por nitrato de zinc, cloruro de
zine, cloruro amdénico y cloruro megndsico; la tela es
pasada luego desde la etapa (a), con un contenido de hu-
medad comprendido entre aproximedamente 30 y 70%, a tra-
vés de una sucesidn de etapas de tratamisnto con vapor
que comprende didxido de azufre gaseoso y vepor de for-
maldehido a una temperatiura comprendida entre sproxima-
damente 1002C y aproximadamente 120°C, fijando asi entre
aproximadamente 6 y 8% del compuesto de N-mebilol vy en-
tre aproximadamente 0,2 a aproximadamente 5% de formal-
dehido reactivo en la tela; la tela tratada es seéada

_bara hacerla apta para ser usada en la confeccidn de una
prenda de vestir a la cual pueden impartirse propiedades
de planchado duradero mediante curacidn subsiguiente, en
una condicidn substancialiente seca, a uns temperatura
entre 1202C y 180°2C aproximadamente.

- 118 .~ Un procedimiento de scuerdo con lg rei-
vindicacién 10 en el que se introduce didéxido de azufre
en una primeras etapa de tratamiento con vapor y se intro-
duce vapor de formaldehido en una etapa de vapor poste-

rior.

128+~ Un procedimiento para tratar un mate-
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rial que contiene fibras celulosicas. ’
Tal y como se ha descrito en la Wemoria que

antecede y para los fines gue se han especificado.
Esta Memoria consta de cuarenta y una hojas

5| egcritas a mdquina por une sola cara.
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